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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　反応槽において硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を高圧下で水素ガスと反応させ、ニッケ
ル粉を含有するニッケル粉スラリーを得るニッケル粉の製造方法において、
　ニッケル粉を含むスラリーが生成した反応槽から排出配管を介して該ニッケル粉スラリ
ーを常圧まで降圧する降圧槽に排出移送させた後、該排出配管に２．０ＭＰａ～２．５Ｍ
Ｐａの圧力で洗浄液としての、水、前記降圧槽で常圧に降圧した際に発生した蒸気から熱
を回収した後に生じたドレン、又は回収した前記ニッケル粉スラリーを固液分離して得ら
れた濾液を供給して洗浄する
　ニッケル粉の製造方法。
【請求項２】
　硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を高圧下で水素ガスと反応させ、ニッケル粉を含有する
ニッケル粉スラリーを得るニッケル粉の製造装置であって、
　硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と水素ガスとを反応させてニッケル粉を生成させる反応
槽と、
　前記反応槽から排出されるニッケル粉スラリーを常圧まで降圧する降圧槽と、
　前記反応槽と降圧槽とを連結し、該反応槽から該降圧槽に前記ニッケル粉スラリーを排
出するための排出配管と、
　前記排出配管に接続され、該排出配管に洗浄液としての、水、前記降圧槽で常圧に降圧
した際に発生した蒸気から熱を回収した後に生じたドレン、又は回収した前記ニッケル粉
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スラリーを固液分離して得られた濾液を２．０ＭＰａ～２．５ＭＰａの圧力で供給する洗
浄配管と、を備える
　ニッケル粉の製造装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を水素還元してニッケル粉を得る方法に関す
るものであり、より詳しくは、反応槽で生成したニッケル粉スラリーを安定的に排出する
ことができるニッケル粉の製造方法及びニッケル粉の製造装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
　ニッケル粉を工業的に製造する方法として、ニッケルを含有する原料を硫酸溶液に溶解
し、原料に含まれる不純物を除去する処理を行い、次いで、得られた硫酸ニッケルの溶液
にアンモニアを添加してニッケルをアンミン錯体の形態とし、その硫酸ニッケルアンミン
錯体溶液を、例えば１５０℃～２５０℃、２．５ＭＰａ～３．５ＭＰａ前後の高温高圧下
で水素ガスと接触させることで、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液中のニッケルを還元して
ニッケル粉を製造する方法がある（例えば、特許文献１）。
【０００３】
　このような方法は、コンパクトな設備で高品質のニッケルメタルを効率的に得ることが
できる方法であるが、一方で、高圧容器を用いて反応を進めるため、工業的に有利な連続
操業を行うことが難しいという問題があった。
【０００４】
　つまり、高温高圧の反応槽に原料や水素ガスを供給することは比較的容易に行えるが、
一方で、排出する側が常時外気と開口していると、反応槽の内圧は容易に外気と同じとな
り、高圧下での反応ができなくなる。このため、供給と排出のバランスを維持して反応槽
内部の圧力を適正に調整する必要があった。
【０００５】
　従来、高温高圧下で連続反応を行うプロセスとして、例えば特許文献２に示すような、
ニッケル酸化鉱石を硫酸と共にオートクレーブに装入し、２５０℃程度に加温して鉱石に
微量含有されるニッケル等の有価金属を硫酸溶液中に浸出させ、その有価金属を回収する
高圧酸浸出（ＨＰＡＬ）プロセスが知られている。
【０００６】
　ＨＰＡＬプロセスでは、オートクレーブ（反応槽）の吐出側に、フラッシュベッセル（
降圧槽）及びフラッシュバルブ（排出弁）を設け、例えば、特許文献３や特許文献４に開
示されているような制御を行い、反応槽の内部圧力を管理しながらフラッシュバルブの開
閉を繰り返すことで、連続操業を実行している。
【０００７】
　このようなフラッシュベッセルやフラッシュバルブを用いた方法は、降圧時に発生する
蒸気をエネルギーとして回収し、再び利用することのできる優れた方法である。しかしな
がら、ＨＰＡＬプロセスに示したような、高圧状態の反応槽を用いた連続操業を、上述し
た硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を水素還元してニッケル粉を得る錯化還元プロセスに適
用することは、容易ではなかった。
【０００８】
　このことは、反応で生成するニッケル粉のメタルが微細であって、しかも硬いものであ
るために、反応槽から排出される際に配管やその配管に取り付けられた弁等の部材を摩耗
しやすく、維持管理の費用と手間が大きく要するという問題があるためである。
【０００９】
　特に、反応槽から大気圧と同じ程度にまで降圧しようとすると、フラッシュバルブを通
過するニッケル粉を含んだスラリーの流速は、音速に近い猛烈な速さに達し、摩擦力が著
しく高まり、さらに吐出されて回収される際にフラッシュベッセルの内壁に衝突して損傷
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をおよぼす。
【００１０】
　また、錯化還元プロセスでは、溶液からニッケル粉が析出する途中の液が反応槽から排
出されることがあるため、排出後の配管の内壁にも析出して閉塞の原因となったり、排出
を制御する弁の内部に、析出あるいは噛み込んで弁の開閉ができなくなったりする事態が
生じる。
【００１１】
　このため、頻繁に配管や弁を分解して洗浄する等のメンテナンスが欠かせず、長時間の
連続反応を行うことは困難となり、工業的な連続操業の実例もなく、商業生産は反応槽か
ら反応毎に液を入れ替えるバッチ反応が主流であり、生産性の向上が課題となっていた。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１２】
【特許文献１】特開２０１５－２１２４１１号公報
【特許文献２】特開２００５－３５０７６６号公報
【特許文献３】特開２０１０－５９４８９号公報
【特許文献４】特開２０１４－２４０５２４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１３】
　本発明は、このような実情に鑑みて提案されたものであり、ニッケル粉を含んだスラリ
ーを高圧の反応槽から排出して回収する際に使用する配管や弁等の設備への損傷やニッケ
ル粉の噛み込みを防止し、連続運転を可能として生産性を向上させることができる方法を
提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１４】
　本発明者は、鋭意検討を重ねた結果、反応槽にて得られたニッケル粉を含むスラリーを
、排出配管を介して排出移送させた後、その排出配管に所定の圧力で洗浄液を供給して洗
浄処理を施すようにすることで、上述した課題を解決することができることを見出し、本
発明を完成するに至った。
【００１５】
　（１）本発明の第１の発明は、反応槽において硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を高圧下
で水素ガスと反応させ、ニッケル粉を含有するニッケル粉スラリーを得るニッケル粉の製
造方法において、ニッケル粉を含むスラリーが生成した反応槽から排出配管を介して該ニ
ッケル粉スラリーを排出移送させた後、該排出配管に所定の圧力で洗浄液を供給して洗浄
する、ニッケル粉の製造方法である。
【００１６】
　（２）本発明の第２の発明は、第１の発明において、前記洗浄液を、前記反応槽の内圧
よりも０．２ＭＰａ以上１．０ＭＰａ以下の範囲だけ低い圧力で前記排出配管に供給する
、ニッケル粉の製造方法である。
【００１７】
　（３）本発明の第３の発明は、第１又は第２の発明において、前記洗浄液として、回収
したニッケル粉スラリーを固液分離して得られた濾液を用いる、ニッケル粉の製造方法で
ある。
【００１８】
　（４）本発明の第４の発明は、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を高圧下で水素ガスと反
応させ、ニッケル粉を含有するニッケル粉スラリーを得るニッケル粉の製造装置であって
、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と水素ガスとを反応させてニッケル粉を生成させる反応
槽と、前記反応槽から排出されるニッケル粉スラリーを常圧まで降圧する降圧槽と、前記
反応槽と降圧槽とを連結し、該反応槽から該降圧槽に前記ニッケル粉スラリーを排出する
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ための排出配管と、前記排出配管に接続され、該排出配管に洗浄液を供給する洗浄配管と
、を備える、ニッケル粉の製造装置である。
【発明の効果】
【００１９】
　本発明によれば、ニッケル粉を含んだスラリーを高圧の反応槽から排出して回収する際
に使用する配管や弁等の設備への損傷やニッケル粉の噛み込みを防止することができる。
これにより、メンテナンスの手間やコストを低減し、また連続運転を可能として、生産性
を向上させることができる。
【図面の簡単な説明】
【００２０】
【図１】ニッケル粉の製造方法の流れを示す図であり、各種の処理槽への溶液等の流れを
示す図である。
【図２】ニッケル粉の製造装置の構成の一例を示す図である。
【発明を実施するための形態】
【００２１】
　以下、本発明の具体的な実施形態（以下、「本実施の形態」という）について詳細に説
明する。なお、本発明は、以下の実施形態に限定されるものではなく、本発明の要旨を変
更しない範囲で種々の変更が可能である。また、本明細書において、「Ｘ～Ｙ」（Ｘ、Ｙ
は任意の数値）との表記は、「Ｘ以上Ｙ以下」の意味である。
【００２２】
　≪１．ニッケル粉の製造方法≫
　本実施の形態に係るニッケル粉の製造方法は、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を反応槽
に装入し、加圧下で水素ガスと接触させることによって溶液中にニッケルイオンをニッケ
ルに還元して、ニッケル粉を含有するニッケル粉スラリーを得る方法である。
【００２３】
　具体的に、この製造方法では、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を反応槽に供給し、その
反応槽の内部の温度を所定の範囲に維持しながら、連続的な水素ガスの供給により反応槽
の内部における気相部の圧力を調整することによって、加圧下で硫酸ニッケルアンミン錯
体溶液中のニッケルイオンをニッケルに還元する。反応槽においては、硫酸ニッケルアン
ミン錯体溶液と共に種晶としてのニッケル粉を添加することができ、ニッケル粉との混合
スラリーを反応槽に供給して水素還元反応を生じさせることによって、種晶としてのニッ
ケル粉の表面に、還元生成したニッケルを析出させる。
【００２４】
　このような方法により、高い品質を有し、最適な形状のニッケル粉を、連続的な操業に
より効率的に製造することができる。
【００２５】
　（反応槽での水素還元反応について）
　具体的に、図１は、ニッケル粉の製造方法の流れを示す図であり、各種の処理槽への溶
液等の流れを示す。図１に示すように、この製造方法においては、先ず、硫酸ニッケルア
ンミン錯体溶液と、種晶としてのニッケル粉（ニッケル粉スラリー）との混合スラリーを
、反応槽に供給する。そして、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と種晶ニッケル粉との混合
スラリーが装入された反応槽に、還元用の水素ガスを連続的に供給していく。
【００２６】
　硫酸ニッケルアンミン錯体溶液は、ニッケルをアンミン錯体の形態として含有する溶液
であり、例えば、硫酸ニッケル（ＮｉＳＯ４）溶液に、アンモニアガス又はアンモニア水
（ＮＨ４ＯＨ）を添加することによって得ることができる。
【００２７】
　硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を製造するにあたり、添加するアンモニアの濃度として
は特に限定されないが、例えば、溶液中のニッケル濃度に対してモル比で１．９以上とな
るようにアンモニアを添加することが好ましい。これにより、溶液中のニッケルがアンミ
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ン錯体を形成せずに水酸化ニッケルの沈殿となってしまうことを防ぐことができる。
【００２８】
　種晶として添加するニッケル粉は、平均粒径が０．１μｍ以上３００μｍ以下のものを
用いることが好ましく、１０μｍ以上２００μｍ以下のものを用いることがより好ましい
。種晶のニッケル粉の粒径が０．１μｍ未満であると、得られるニッケル粉が微細になり
過ぎて、種晶としての効果が十分に発揮されない可能性がある。一方で、種晶のニッケル
粉の粒径が３００μｍを超えると、粗大なものであるために、設備の摩耗を抑制する効果
が得られず、またこのような粗大なニッケル粉を用意することは経済的に不利となる。
【００２９】
　種晶としてのニッケル粉は、市販品のニッケル粉を用いることができ、また、公知の方
法により化学的に析出させたニッケル粉を分級して用いることができる。さらに、製造さ
れたニッケル粉を繰り返して用いることもできる。なお、この種晶としてのニッケル粉は
、原料である硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と共にスラリーポンプ等の供給装置を用いて
連続して反応槽に供給される。
【００３０】
　反応槽の内部の温度、すなわち水素還元反応の反応温度としては、１５０℃以上２５０
℃以下の範囲とする。また、好ましくは、１５０℃以上１８５℃以下の範囲とする。反応
槽の内部の温度は、例えば、加温装置等により加温して調整し、維持する。反応温度に関
して、反応温度が１５０℃未満であると、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液中のニッケルイ
オンの還元効率が低下することがあり、一方で、反応温度が２５０℃を超えても、還元反
応への影響はなく、むしろ反応槽に供給する水素ガスや熱エネルギーのロスが生じる。
【００３１】
　この製造方法においては、反応槽の温度を１５０℃以上２５０℃以下に維持した状態で
、その反応槽内で溶液が満たされていない気相部に、水素ガスを連続的に供給する。この
ように水素ガスを供給することにより、その気相部の圧力が、例えば、２．５ＭＰａ以上
３．５ＭＰａ以下の範囲となるようにする。具体的には、水素ガスを、例えばボンベ等か
ら、反応槽内の気相部に直接吹き込む、あるいはスラリー内に吹き込む。
【００３２】
　気相部の圧力に関して、内部圧力が２．５ＭＰａ未満であると、ニッケルイオンの還元
反応の効率が低下する。一方で、内部圧力が３．５ＭＰａを超えるように高圧の条件にし
ても、還元反応への影響はなく、かえって供給した水素ガスのロスが増加する。
【００３３】
　このように、本実施の形態に係るニッケル粉の製造方法では、硫酸ニッケルアンミン錯
体溶液と種晶ニッケル粉との混合スラリーに対して、水素ガスを吹き込んで所定の圧力に
調整することによって、加圧下で、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液に含まれるニッケルイ
オンをニッケルに還元する。これにより、種晶として供給したニッケル粉の表面に、還元
生成したニッケルが析出するようになり、還元ニッケル粉を得ることができる。
【００３４】
　（ニッケル粉スラリーの取り出しについて）
　次に、反応槽にて生成した反応後スラリーである、ニッケル粉を含有するニッケル粉ス
ラリーを、反応槽から降圧槽に排出して取り出す。ニッケル粉スラリーは、反応槽内にお
ける加圧下での還元反応により生じたものであり、極めて高い圧力となっている。したが
って、このようなニッケル粉スラリーを降圧槽に排出移送することで、その降圧槽にて徐
々に減圧させ、例えば大気圧と同程度の圧力にする。
【００３５】
　反応槽と降圧槽とは、ニッケル粉スラリーを移送するための配管（排出配管）により連
結されており、その排出配管を介して反応槽から吐出したニッケル粉スラリーが降圧槽に
排出される。
【００３６】
　ここで、本実施の形態に係るニッケル粉の製造方法においては、反応槽にて生成したニ
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ッケル粉スラリーを、排出配管を介して排出移送させた後、その排出配管に所定の圧力で
洗浄液を供給して排出配管内部やその排出配管に設けられた弁を洗浄することを特徴とし
ている。このような方法によれば、ニッケル粉スラリーの排出の過程で析出したニッケル
粉やその他の析出物、弁に噛み込まれたニッケル粉等を洗浄除去することができ、その析
出したニッケル粉等による配管や弁の摩耗や閉塞を効果的に防止することができる。これ
により、メンテナンスの手間やコストを有効に低減することができ、また連続運転を可能
として、生産性を向上させることができる。
【００３７】
　なお、洗浄液を用いた排出配管の洗浄については、後述する製造装置の構成についての
説明と共に詳述する。
【００３８】
　（ニッケル粉スラリーからのニッケル粉の回収について）
　降圧槽にてニッケル粉スラリーの圧力を大気圧まで減圧すると、次に、その降圧槽から
ニッケル粉スラリーを取り出し、固液分離槽に移送する。
【００３９】
　固液分離槽では、ニッケル粉スラリーに対して、公知の方法に基づく固液分離処理を施
すことによってニッケル粉と濾液とに分離し、ニッケル粉を回収する。なお、詳しくは後
述するが、ここで分離された濾液は、ニッケル粉スラリーを反応槽から降圧槽に移送する
ために排出配管の洗浄液として再利用することができる。
【００４０】
　≪２．ニッケル粉の製造装置≫
　次に、ニッケル粉の製造方法を実施するための製造装置について、より具体的に説明す
る。本実施の形態に係るニッケル粉の製造方法においては、以下に詳述するニッケル粉の
製造装置を用いて行うことができる。
【００４１】
　図２は、ニッケル粉の製造装置の構成の一例を示す図である。このニッケル粉の製造装
置１は、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液を高圧下で水素ガスと反応させ、ニッケル粉を含
有するニッケル粉スラリーを得る製造装置である。
【００４２】
　具体的に、ニッケル粉の製造装置１（以下、単に「製造装置１」ともいう）は、硫酸ニ
ッケルアンミン錯体溶液と水素ガスとを反応させる反応槽１１と、反応槽１１にて生成し
たニッケル粉スラリーを常圧まで降圧する降圧槽１２と、反応槽１１と降圧槽１２とを接
続してニッケル粉スラリーを排出移送する排出配管１３とを備えている。また、この製造
装置１においては、排出配管１３に接続されて、その排出配管１３に洗浄液を供給する洗
浄配管１４が設けられている。
【００４３】
　このように、ニッケル粉の製造装置１においては、排出配管１３に接続された洗浄配管
１４が設けられていることにより、その排出配管１３に洗浄液を供給して、排出配管１３
の内部や、排出配管１３に設置されたバルブ等を効果的に洗浄することができ、動作不良
を防止して安定した操業を可能にし、生産効率の向上を図ることができる。
【００４４】
　［反応槽］
　反応槽１１は、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と水素ガスとを反応させる場となる。こ
の反応槽１１では、供給された水素ガスによって、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液中のニ
ッケルイオンを還元してニッケル粉を生成させる反応が生じる。例えば、連続的な水素ガ
スの供給により、反応槽１１内部の気相部の圧力を２．５ＭＰａ以上３．５ＭＰａ以下の
範囲に調整し維持することによって、水素還元反応を生じさせる。
【００４５】
　反応槽１１としては、所定の温度条件、圧力条件に調整し維持することができる加圧反
応槽であれば、特に限定されない。例えば、オートクレーブ等を用いることができる。オ



(7) JP 6819087 B2 2021.1.27

10

20

30

40

50

ートクレーブの材質としては、特に限定されず、例えば、ＳＵＳ３１６ＬやＳＵＳ３０４
Ｌ等のオーステナイト系ステンレス製のものを用いることができる。また、その大きさに
ついても、原料となる硫酸ニッケルアンミン錯体溶液と種晶であるニッケル粉との混合ス
ラリーの処理物量等に応じて適宜設定することができる。
【００４６】
　反応槽１１には、少なくとも、原料である硫酸ニッケルアンミン錯体溶液が装入される
装入口１１Ａと、水素還元のための水素ガスが供給される水素ガス供給口１１Ｂと、水素
還元反応により生成したニッケル粉を含有するスラリー（ニッケル粉スラリー）を吐出（
排出）する吐出口１１Ｃとが設けられている。
【００４７】
　　（装入口）
　装入口１１Ａは、装入配管（図示しない）と接続されており、その装入配管により、例
えば硫酸ニッケルアンミン錯体溶液の貯留槽と連結される。反応槽１１においては、その
装入配管を通って移送された硫酸ニッケルアンミン錯体溶液が、装入口１１Ａを介して内
部に装入される。なお、この装入口１１Ａから装入される原料は、硫酸ニッケルアンミン
錯体溶液単独であってもよく、その錯体溶液に種晶ニッケル粉を予め混合させて得られた
混合スラリーであってもよい。
【００４８】
　　（水素ガス供給口）
　水素ガス供給口１１Ｂは、水素ガス供給配管２１と接続されており、その水素ガス供給
配管２１により、例えば水素ガスボンベ等の水素ガス供給装置と連結される。反応槽１１
においては、その水素ガス供給配管２１を通って供給された水素ガスが、水素ガス供給口
１１Ｂを介して内部に供給される。
【００４９】
　ここで、水素ガス供給配管２１は、上述したように、水素ガスボンベ等と接続され、水
素ガスを反応槽１１内に供給するための配管である。この水素ガス供給配管２１には、所
定の位置にガス供給弁２１ａが設けられており、水素ガスの供給が制御される。なお、ガ
ス供給弁２１ａとしては、水素ガスの供給のＯＮ（供給有り）、ＯＦＦ（供給無し）を制
御するＯＮ／ＯＦＦバルブでもよく、あるいは、水素ガスの供給量をコントロールするこ
とが可能なコントロール弁であってもよい。
【００５０】
　　（吐出口）
　吐出口１１Ｃは、反応槽１１内での水素還元反応により生成したニッケル粉スラリーを
、反応槽１１から吐出させて排出するために吐出口である。この吐出口１１Ｃには、後述
する排出配管１３が接続されており、吐出口１１Ｃから吐出したニッケル粉スラリーが、
その排出配管１３を介して降圧槽１２に排出移送される。
【００５１】
　［降圧槽］
　降圧槽１２は、反応槽１１にて生成したニッケル粉スラリーを、例えば常圧まで降圧す
るための槽である。この降圧槽１２は、例えば、フラッシュタンク（フラッシュベッセル
）から構成される。
【００５２】
　降圧槽１２には、例えばその天板の所定の位置に、反応槽１１から排出されたニッケル
粉スラリーを内部に装入するための装入口１２Ａが設けられている。この装入口１２Ａは
、後述する排出配管１３と接続されており、反応槽１１からのニッケル粉スラリーがその
排出配管１３を通って移送され、装入口１２Ａを介して降圧槽１２の内部に装入される。
【００５３】
　［排出配管］
　排出配管１３は、反応槽１１と降圧槽１２とを連結し、反応槽１１にて生成したニッケ
ル粉スラリーを降圧槽１２に排出移送するための配管である。反応槽１１から排出され、
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この排出配管１３を通るニッケル粉スラリーは、高い圧力を保持した状態のものであり、
その高い圧力のもと音速に近い流速で排出配管１３内を流れ、降圧槽１２に装入される。
【００５４】
　排出配管１３には、少なくとも、反応槽１１側の近傍に位置する吐出弁１３ａと、降圧
槽１２の近傍に位置するフラッシュ弁（フラッシュバルブ）１３ｂとが設けられている。
【００５５】
　　（吐出弁）
　吐出弁１３ａは、反応槽１１の吐出口１１Ｃから吐出されるニッケル粉スラリーの吐出
量、すなわち、排出配管１３内を移送するニッケル粉スラリーの移送量を制御するための
制御弁である。吐出弁１３ａとしては、ニッケル粉スラリーの移送のＯＮ（移送有り）、
ＯＦＦ（移送無し）を制御するＯＮ／ＯＦＦバルブでもよく、あるいは、ニッケル粉スラ
リーの移送量をコントロールすることが可能なコントロール弁であってもよい。
【００５６】
　　（フラッシュ弁）
　フラッシュ弁１３ｂは、排出配管１３内を通って移送されたニッケル粉スラリーを降圧
槽１２に装入する際における、その装入を制御するための制御弁である。反応槽１１の内
部圧力を適切に管理しながら、フラッシュ弁１３ｂの開閉によりニッケル粉スラリーを降
圧槽１２に装入することで、連続的な操業を行うことを可能にする。フラッシュ弁１３ｂ
としては、ニッケル粉スラリーの降圧槽１２への装入のＯＮ（装入有り）、ＯＦＦ（装入
無し）を制御するＯＮ／ＯＦＦバルブでもよく、あるいは、ニッケル粉スラリーの装入量
をコントロールすることが可能なコントロール弁であってもよい。
【００５７】
　［洗浄配管］
　洗浄配管１４は、排出配管１３に接続される配管であり、その排出配管１３に洗浄液を
供給する配管である。洗浄配管１４は、例えば、排出配管１３の所定の箇所（例えば、図
２中の「Ｐ」）に分岐を設けて接続されている。洗浄配管１４の排出配管１３上における
接続箇所としては、特に限定されないが、吐出弁１３ａの近傍やフラッシュ弁１３ｂの近
傍とすることができ、また、反応槽１１と降圧槽１２とを連結させた排出配管１３の中間
位置とすることができる。
【００５８】
　洗浄配管１４には、洗浄液供給弁１４ａが設けられている。洗浄液供給弁１４ａは、洗
浄配管１４を通って排出配管１３に供給する洗浄液を収容した洗浄液槽等の近傍に設けら
れており、洗浄液の供給を制御する。洗浄液供給弁１４ａとしては、洗浄液の洗浄配管１
４を介した供給のＯＮ（供給有り）、ＯＦＦ（供給無し）を制御するＯＮ／ＯＦＦバルブ
でもよく、あるいは、洗浄液の移送量をコントロールすることが可能なコントロール弁で
あってもよい。
【００５９】
　本実施の形態に係るニッケル粉の製造装置１では、このように、反応槽１１からのニッ
ケル粉スラリーを排出するための排出配管１３に接続された洗浄配管１４を備えており、
その洗浄配管１４を介して排出配管１３に洗浄液を供給するようにしていることにより、
排出配管１３の内部や、排出配管１に設けられた弁（吐出弁１３ａ、フラッシュ弁１３ｂ
）等を洗浄することができる。これにより、排出配管１３やフラッシュ弁１３ｂ等に析出
したニッケル粉やその他の析出物を洗浄除去することができ、例えばそのフラッシュ弁１
３ｂの閉塞や噛みこみを効果的に防止することができる。
【００６０】
　洗浄液としては、特に限定されず、例えば水（洗浄水）等を用いることができる。また
そのほか、降圧槽で常圧に降圧した際に発生した蒸気から熱を回収した後に生じたドレン
を使用することができ、さらに、回収したニッケル粉スラリーを公知の方法で固液分離し
て得られた濾液を再利用してもよい。
【００６１】
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　また、洗浄配管１４には、窒素ガスやアルゴンガス等の不活性ガスを供給するための不
活性ガス供給配管２２が所定の位置で接続されている。この窒素ガス等の不活性ガスは、
洗浄配管１４及び排出配管１３の内圧を調整して、その洗浄配管１４から排出配管１３に
洗浄液を供給する際の圧力を調整するためのものである。不活性ガス供給配管２２は、例
えば窒素ガス等のガスボンベと接続されており、また、その所定の位置にガスの流量を調
整するためのガス供給弁２２ａが設けられている。不活性ガスは、そのガス供給弁２２ａ
により圧力が制御され、不活性ガス供給配管２２を介して洗浄配管１４に供給される。
【００６２】
　なお、洗浄液の圧力は、上述したような不活性ガスの供給により制御することに限られ
ず、例えば、洗浄配管１４に送液ポンプを接続して、その洗浄配管１４内の洗浄液を加圧
するようにしてもよい。また、上述した不活性ガス供給配管２２を、洗浄配管１４を接続
させた洗浄液貯留槽に直接接続させて、その貯留槽内に不活性ガスを供給して所定の圧力
で洗浄液を供給できるようにしてもよい。
【００６３】
　　（洗浄配管を介した洗浄液の供給）
　ここで、洗浄配管１４には、反応槽１１の内圧よりも０．２ＭＰａ以上１．０ＭＰａ以
下の範囲で低い圧力の洗浄液を供給することが好ましい。また、より好ましくは、反応槽
１１の内圧よりも０．５ＭＰａ以上１．０ＭＰａ以下の範囲で低い圧力とする。なお、洗
浄液の圧力は、上述したように、洗浄配管１４に設けられたガス供給弁２２ａにより制御
される。具体的に、反応槽１１では水素ガスの供給により内圧が２．５ＭＰａ以上３．５
ＭＰａ以下の範囲に維持されていることから、その反応槽１１の内圧よりも０．２ＭＰａ
以上１．０ＭＰａ以下の範囲で低い圧力、例えば、２．０ＭＰａ以上２．５ＭＰａ以下の
圧力で洗浄配管１４を介して洗浄液を供給する。
【００６４】
　洗浄液の供給圧力と反応槽１１の内圧との差が０．２ＭＰａ未満であると、洗浄液の供
給時における流速による除去力が小さくなり、十分な洗浄を行うことができない可能性が
ある。一方で、反応槽１１の内圧との差が１．０ＭＰａを超えて大きくても、洗浄効果は
それ以上に向上せず、むしろ洗浄により除去されたニッケル粉等によって配管や弁が摩耗
したり損傷を受けたりする可能性がある。
【実施例】
【００６５】
　以下、本発明の実施例を示してより具体的に説明するが、本発明は以下の実施例に何ら
限定されるものではない。
【００６６】
　［実施例１］
　図２に模式的に示すような装置を用いてニッケル粉を製造した。すなわち、反応槽とし
て、容量が２００リットルのＳＵＳ３１６ＬやＳＵＳ３０４Ｌ等のオーステナイト系ステ
ンレス製のオートクレーブを用い、硫酸ニッケルアンミン錯体溶液に対して水素ガスを連
続的に供給し水素還元反応を生じさせた。また、降圧槽として、容量が１０００リットル
のフラッシュタンクを用い、反応槽で生成したニッケル粉のスラリーを装入して大気圧ま
で降圧した。そして、反応槽と降圧槽とを内径１０ｍｍの排出配管で連結した。なお、反
応槽の吐出口には吐出弁を設け、また、降圧槽の天井部には降圧槽内へのニッケル粉スラ
リーの装入を制御するためにフラッシュバルブを設け、装入制御はバルブの開閉により行
った。
【００６７】
　また、製造装置においては、排出配管の途中に分岐を設けて洗浄配管を接続し、その洗
浄配管を介して洗浄液を排出配管に供給できるようにした。なお、洗浄配管は、排出配管
において反応槽に近い側に分岐を設けて接続させた。また、洗浄配管に工業用水の配管を
接続させ、洗浄液としての工業用水を洗浄液供給弁による供給制御のもとで供給した。さ
らに、洗浄配管に不活性ガスである窒素ガスを供給する供給配管を接続し、ガス供給弁に
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よる供給制御のもとに窒素ガスを供給できるようにした。
【００６８】
　このような製造装置を用いて、反応槽にニッケル濃度８２．５ｇ／Ｌの硫酸ニッケルア
ンミン錯体溶液を１．０Ｌ／分の流量で供給した。また、種晶として７５μｍ以下のニッ
ケル粉を３３ｇ／Ｌ含有するスラリーを０．５Ｌ／分の流量で供給した。
【００６９】
　また、反応槽の内部温度を１８５℃に維持し、水素ガスをボンベから吹き込んで反応槽
の内部の圧力を２．５ＭＰａ～３．５ＭＰａの範囲に調整した。なお、反応槽内の溶液量
が９０リットルを維持するように、降圧槽の頂上部に取り付けたフラッシュバルブを断続
的に開閉し、排出配管を介してニッケル粉スラリーを降圧槽内に抜き出した。
【００７０】
　ニッケル粉を抜き出した後、反応槽の吐出弁、次いでフラッシュバルブを順次閉めた。
次に、洗浄配管に設けた洗浄供給弁を開けて、その洗浄配管を介して排出配管内に４リッ
トルの洗浄液（工業用水）を供給し、その後洗浄液供給弁を閉めた。なお、洗浄配管及び
排出配管の内部には１～２リットルの空間が残るようにした。次いで、ガス供給弁を開け
て、洗浄配管及び排出配管の内圧を、反応槽の内圧よりも０．５ＭＰａ～１．０ＭＰａ低
い２．０ＭＰａ～２．５ＭＰａの範囲に調整し、そのような圧力で洗浄液を排出配管に供
給した。
【００７１】
　洗浄配管を介した洗浄液の供給のもと、フラッシュバルブを開けて排出配管及びフラッ
シュバルブを洗浄した。洗浄終了後、反応槽の吐出弁とフラッシュバルブを開けて、反応
槽から降圧槽へのニッケル粉スラリーの排出を繰り返した。
【００７２】
　以上のような操業を６時間継続したが、フラッシュバルブや排出配管における摩耗や、
ニッケル粉等の付着、噛み込みは発生せず、反応槽から降圧槽へのニッケル粉スラリーの
抜き出しはトラブルなく安定して行うことができた。
【００７３】
　［実施例２］
　洗浄配管を容量３５０リットルの洗浄液貯留槽に接続し、その洗浄液貯留槽に窒素ガス
供給配管を直接接続させて窒素ガスを供給可能としたこと以外は、実施例１と同様の製造
装置を用いて操業を行った。
【００７４】
　洗浄液には、実施例１による操業で降圧槽から回収したニッケル粉スラリーを、ヌッチ
ェを用いて固液分離することで得られた３００リットルの濾液を用いた。なお、その濾液
を洗浄液貯留槽に貯留して洗浄液として使用した。また、洗浄液貯留槽に窒素ガスを供給
して洗浄液貯留槽の内部圧力を２．０ＭＰａ～２．５ＭＰａの範囲に調整し、洗浄液が１
回に４リットルずつ吐出されるように洗浄弁を制御し、洗浄配管を介して排出配管に洗浄
液を供給した。
【００７５】
　以上のような操業を７時間継続したが、フラッシュバルブや排出配管における摩耗や、
ニッケル粉等の付着、噛み込みは発生せず、反応槽から降圧槽へのニッケル粉スラリーの
抜き出しはトラブルなく安定して行うことができた。
【００７６】
　［比較例１］
　洗浄配管を設置しないものであること以外は、実施例１と同様の製造装置を用いて操業
を行った。すなわち、排出配管に所定の圧力のもとで洗浄液を供給する機構を設けない製
造装置を用いて操業を行った。
【００７７】
　実施例１と同様の条件で６時間の操業を行ったが、運転開始後１時間でフラッシュバル
ブの開閉が制御不能となり、反応槽から必要以上の量のニッケル粉スラリーが降圧槽に排
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出移送されてしまい、反応槽内の溶液量を９０リットルに維持できず、運転を中断した。
【００７８】
　運転停止後、フラッシュバルブを観察したところ、ニッケル析出物や微小なニッケル粉
が析出したり、バルブに噛み込まれていた。
【符号の説明】
【００７９】
　１　　ニッケル粉の製造装置
　１１　　反応槽
　１１Ａ　　装入口
　１１Ｂ　　水素ガス供給口
　１１Ｃ　　吐出口
　１２　　降圧槽
　１２Ａ　　装入口
　１３　　排出配管
　１３ａ　　吐出弁
　１３ｂ　　フラッシュ弁
　１４　　洗浄配管
　１４ａ　　洗浄液供給弁
　２１　　水素ガス供給配管
　２１ａ　　ガス供給弁
　２２　　不活性ガス供給配管
　２２ａ　　ガス供給弁

【図１】 【図２】
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