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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
Ａｌ－Ｓｉ合金の生成方法であって、該方法が、７００と８５０℃の間に含まれる温度で
、１０ｍｍより小さい粒度の金属ケイ素の粒を液体アルミニウムに導入することによるも
のであり、これらケイ素の粒が、水中での造粒によって得られ、液体アルミニウムの温度
に達すると、崩壊して、より小さい粒になる特性をもつことを特徴とする方法。
【請求項２】
ケイ素の導入温度が８００と８５０℃の間に含まれることを特徴とする、請求項１に記載
の方法。
【請求項３】
利用するケイ素が、５μｍより小さいサイズの微粒子を０．１質量％未満含むことを特徴
とする、請求項１または２に記載の方法。
【請求項４】
ケイ素が、崩壊の後、５μｍより小さいサイズの微粒子の割合を０．１質量％未満に保つ
ことを特徴とする、請求項３に記載の方法。
【請求項５】
利用するケイ素が、５μｍより小さいサイズの微粒子を０．０５質量％未満含むことを特
徴とする、請求項１から４のいずれか一つに記載の方法。
【請求項６】
ケイ素が、クラッシングも粉砕もされることなく、篩がけによって調製される１－１０ｍ
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ｍの粒度分画を選択することによって得られることを特徴とする、請求項１から５のいず
れか一つに記載の方法。
【請求項７】
利用するケイ素が、５μｍより小さいサイズの微粒子を減少させるために一回または相次
ぐ数回の水ですすぎ洗いされ、最後に乾燥されることを特徴とする、請求項６に記載の方
法。
【発明の詳細な説明】
【発明の分野】
【０００１】
　本発明は、アルミニウム－ケイ素合金、さらに特定するとケイ素が７％を超える合金を
、金属ケイ素を液体アルミニウムに導入することによって生成する方法に関するものであ
る。
【背景技術】
【０００２】
　ケイ素は、アルミニウム合金、とりわけＡｌ－Ｓｉ－Ｍｇ合金（６０００系）およびＡ
ｌ－Ｓｉ合金（４０００系）において、極めて一般的な添加元素である。とくに鋳造品の
製造のために使用される後者のカテゴリーの合金において、ケイ素含有量は多い可能性が
あり、ときには、約１３％である共晶合金の含有量を超える可能性がある。これらの合金
は、マグネシウム、銅、マンガン、亜鉛、またはニッケルのような、他の添加元素を含む
ことができる。
これらの合金の生成は、一般的に、燃焼炉もしくは誘導炉において、約７００から８００
℃の温度でなされる。操作の開始からすぐに、必要な量の約７５から９０％に相当する金
属ケイ素が、アルミニウムに加えられる。この段階で、ケイ素は、かけらの状態で充填さ
れており、アルミニウムへのその溶解は、融解の間徐々になされるが、このことが炉の生
産性を抑制することは全くない。一旦融解すると、分析用サンプルを取り出し、最終の比
率にするためにケイ素の補完的な添加を行うが、この操作は、その時間が、主にアルミニ
ウムを主成分とした合金におけるケイ素の溶解反応速度によって決まり、操作が行われる
炉の生産性を制限しうるものである。
現在までに実践された技術において、この最終の添加は、インゴットから得られるケイ素
の形態で行うが、該インゴットは、常に１０ｋｇを超える塊であるが、クラッシングし、
次いで粉砕して、１０ｍｍより小さいかけらとし、そして１ｍｍの飾にかけた後、１－１
０ｍｍの粒度分画の生成物とする。
アルミニウムおよびそれらの合金における固体ケイ素の溶解反応速度は、比較的遅く、ケ
イ素用に選択された導入粒度にもかかわらず、操作は優に一時間続く可能性がある。例え
ば掻き道具で浴をかき回すことは、ケイ素を含む添加元素の溶解を促進するための一般的
なやり方である。このやり方は、主な不都合として、かき回す度に、アルミニウムを主成
分とした液体合金の表面に形成される保護アルミナの層を破壊し、また、それにより、炉
に入れられた金属のおよそ２から３％のアルミニウムの損失を招くことがある。
固体ケイ素と、生成途中の液体アルミニウム合金との間の密度の差は非常に小さく、その
結果、導入されるケイ素は、合金浴の表面に浮ぶ傾向がある。炉の空気にさらされる表面
が増え、このことは、炉に入れられる金属元素の酸化、および、収量を減少させる金属屑
の形成を高める結果を生む。
【発明の目的】
【０００３】
【発明の目的】
　本発明は、Ａｌ－Ｓｉ系の合金、とりわけケイ素が７と１３％の間の合金を、燃焼炉も
しくは誘導炉で生成する方法を目的としており、ケイ素が速く溶解すること、浴のかき回
しの数を減らすこと、そして、金属屑の形成をより少なくすることを可能にするものであ
る。
本発明は、７００と８５０℃の間に含まれる温度で、１０ｍｍより小さい粒度の金属ケイ
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素の粒を液体アルミニウムに導入することによって、Ａｌ－Ｓｉ合金を生成する方法を対
象としており、ここで、ケイ素の粒は、液体アルミニウムの温度に達すると、崩壊して、
より小さい粒になる特性をもつ。
好ましくは、使用する金属ケイ素の粒は、融解したケイ素を水中で造粒することによって
調製する。
【本発明の説明】
【０００４】
　本発明は、本出願人が、アルミニウム－ケイ素合金の生成の際、インゴットの鋳造、ク
ラッシングおよび粉砕によって得られる、通常使用されるケイ素と、水中での造粒によっ
て得られるケイ素との間に異なる作用を確認したととに基づいている。後者のケイ素は、
すなわち、特定の使用条件下で、液体アルミニウムへのケイ素の溶解にかかる時間と、酸
化による金属の損失とを同時に減らすことを可能にする。
水中で造粒した金属ケイ素は、シリコーンの調製に役立つハロゲン化シランの合成のため
に使用されるが、これは、欧州特許第０６１０８０７号明細書（Ｗａｃｋｅｒ　Ｃｈｅｍ
ｉｅ）や欧州特許第０６７３８８０号明細書（Ｐｅｃｈｉｎｅｙ　Ｅｌｅｃｔｒｏｍｅｔ
ａｌｌｕｒｇｉｅ）に示されている通りである。ケイ素の水中での造粒の方法は、例えば
仏国特許発明第２７２３３２５号明細書（Ｐｅｃｈｉｎｅｙ　Ｅｌｅｃｔｒｏｍｅｔａｌ
ｌｕｒｇｉｅ）に記載されている。
【０００５】
　本出願人は、これら二つのタイプのケイ素の粒の間の相違点を分析しようと努めた。第
一の相違点は、細かい微粒子の含有量に関するものである。すなわち、クラッシングされ
て粒になったケイ素の中に、５μｍより小さいサイズの微粒子が無視できない量で存在す
ることが注目される。実験によると、５０μｍより小さい部分を取り出すために粉末を篩
にかけても、結局、最も細かい微粒子、例えば５μｍより小さい部分を取り除くにはほぼ
効力のないことが示される。これらの非常に細かい微粒子は、恐らく、生成物を調整する
際に発生するもので、顕微鏡での粉末の観察によって存在が確認される。総量に対するそ
れらの量は、レーザー式粒度分析によって予測することができる。乾式法によって調製し
たケイ素の１－１０ｍｍの粒度分画において、５μｍより小さいサイズの微粒子は、単位
質量あたり、常に、およそ少なくとも０．５％見られる。
【０００６】
　それに反して、水中で造粒されたケイ素においては、本方法に水によるすすぎの過程を
加えるために、生成物の調製形態を有効に利用することができるが、このすすぎによって
、５μｍより小さいサイズの微粒子の大半を取り除くことができる。このように、５μｍ
より小さいサイズの微粒子を０．１％未満含む顆粒を得ることができ、さらに、すすぎを
相次いで二回行えば０．０５％未満にすらなる。このように調製した生成物において、５
０μｍおよび５μｍより小さい微粒子のそれぞれの割合が、液体金属の温度がのちに上昇
した後、実質的に不変のままであることに注目するのも興味深い。
【０００７】
　本出願人が実験室で行った、液体アルミニウムへの導入試験の際、別の相違点が明らか
になった。すなわち、これらの試験によって、クラッシングされたケイ素に対して、水中
で造粒されたケイ素に特徴的な反応が示されたのである。粒は、融解したアルミニウム浴
の表面に置かれて、突発的に破裂し、より小さい粒に粉砕され、数十センチ先に投げ出さ
れた。この反応は、残った微量の湿気の影響による可能性が考えられた。この点を解明す
るために、本出願人は、７００℃と８５０℃の間に加熱されるが空である、つまり融解し
たアルミニウムのない、実験室の炉で試験をした。これらの条件下でこの炉に導入した、
造粒されたケイ素の反応は、アルミニウムが存在する場合と同様であり、このことによっ
て、アルミニウムと、場合によっては存在し得る、微量な湿気との間の反応による解釈は
排除される。
【０００８】
　粒の破裂は、造粒したケイ素の一部の粒だけでなくその大半にかかわり、このことによ
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って、これら粒のうちのいくつかに偶発する、含有された水の突然の蒸発という解釈は排
除される。
【０００９】
　最も大きい粒の破裂は、比較的表層にとどまり、力学的に安定した中核部を残す。それ
に反して、１０ｍｍより小さいサイズの粒については、それぞれの粒は崩壊するが、２か
ら４個より多く崩壊することはほとんどない。得られた生成物は、５μｍより小さいもの
と同様、５０μｍより小さい金属の粉もない。このように、５と６．７ｍｍの間に含まれ
るサイズの粒のサンプルで試験を行うと、熱処理の後に、粒の数で示される以下の組成が
見出される：
５ｍｍを超えるサイズの粒：３７％
２と５ｍｍの間に含まれるサイズの粒：４７％
１．６と２ｍｍの間に含まれるサイズの粒：７％。

                                                                        
【００１０】
　造粒されたケイ素のこの反応の原因は、恐らく、その急速な凝固の際に金属に蓄積され
、そして、液体アルミニウム中へのそれらの導入によって引き起こされる熱衝撃の折に放
出される、力学的内部応力において探求されるであろう。
【００１１】
　１０ｍｍを超える粒のサイズについては、現象は、さほど顕著でなく、水中での造粒で
生じる最も大きい粒を再調整および粉砕することによって得られる粒の反応は、インゴッ
トへの鋳造、クラッシング、および粉砕をされるケイ素の反応と混同される傾向がある。
この反応は、ケイ素の不適切な熱伝導に起因している可能性があり、この不適切な熱伝導
は、水中での造粒の際に急冷効果を粒の外層に制限する結果を招くもので、内部は、その
温度がはるかに遅い速度で下がるにすぎない。
【００１２】
　液体ケイ素の水中での造粒は、粒度が０と３０ｍｍの間にある生成物をもたらす可能性
があるので、造粒されたケイ素から、例えば篩がけによってより細かい粒度分画を選択す
る必要があり、１０ｍｍより小さい分画だけにとどめる。
【００１３】
　液体アルミニウムへの導入の際に十分なケイ素の収量を得るために、特定の操作条件を
遵守する必要がある。造粒された固体のケイ素と液体アルミニウムの間の密度の違いは非
常に小さいので、造粒されたケイ素は、クラッシングされたケイ素同様、浴の表面に浮ぶ
傾向があり、優先的に金属屑となる可能性がある。したがって、造粒されたケイ素を添加
する前に、融解した浴の表面をきちんと掃除しなければならない。その上、８００℃と８
５０℃の間に含まれる温度か、あるいは標準の操作条件において用いる温度を少なくとも
約５０℃上回る温度で機能させることが好ましい。
【００１４】
　これらの条件において、以下が確認される：
－造粒されたケイ素の溶解反応速度は、同様の粒度について比べた場合、クラッシングさ
れたケイ素の反応速度よりも速い。造粒されたケイ素が溶解の速さにより増大できる量は
、温度の上昇により増大できる量よりも多く、浴の酸化という観点からの不都合はない。
－不可欠な浴のかき回しは、速く溶解する生成物を用いることによって、ゆっくりとしか
溶解しない生成物を用いるよりも、より頻度を少なく、重要度を低くすることができる。
【００１５】
　このように、合金の生成にかかる時間およびかき回しの数を減らすことができ、このこ
とによって、酸化による損失を、大幅に減らすことができる。このように、約１００ｋｇ
の操作レベルの金属の収量で１％の増大が確認され、この増大は、５トンの操作では３％
に達することができる。
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【００１６】
　本発明による方法は、クラッシングされて粉砕されたケイ素を用いて調製される合金と
少なくとも同じように良質である、Ａｌ－Ｓｉ合金を得ることを可能にする。合金の不純
物に関する質は、同じレベルであり、合金に見つけ出される不純物の数は、大きな違いは
ない。液体合金で測定される水素の含有量は、合金１００ｇにつき、水素がおよそ０．１
から０．２ｃｍ3である。ケイ素の添加の際、これらの含有量は、使用するケイ素のタイ
プに関わらず、プラスまたはマイナス１０％変化するが、このことによって、造粒された
ケイ素が、著しく水素を与える訳ではないということが確認される。
【実施例】
【００１７】
　以下の実施例において、液体金属の不純物に関する質の検査を、Ｋ－ＭｏｌｄおよびＬ
ＩＭＣＡ（Ｌｉｑｕｉｄ　Ｍｅｔａｌ　Ｃｌｅａｎｌｉｎｅｓｓ　Ａｎａｌｙｓｉｓ）テ
ストによって行ったが、その目的は、これらのテストのそれぞれに固有の単位で示される
結果を介して、酸化物の不純物の比率を定量することである。
Ｋ－Ｍｏｌｄテストは、決められた形状の鋳型に流し込まれる試験片の破断表面で見つけ
出される不純物の数を数えることにある。結果は、試験片の破裂表面にもたらされた不純
物の数で示される。このテストは、大きな不純物を、典型的には５０μｍ－３００μｍの
分画において見つけ出すことができる。
ＬＩＭＣＡ検査では、Ｃｏｕｌｔｅｒ　Ｃｏｕｎｔｅｒと類似した機材を利用して、２０
μｍと１５０μｍの間に含まれるサイズの固体の不純物の、金属における濃度を算定する
ことができる；結果は、金属１ｋｇ当たりの不純物の数で示される。Ａｌ－Ｓｉ系の合金
について、観察される値は、汚れのないと見なされる合金１ｋｇについての不純物１００
０から、非常に汚れている合金１ｋｇについての不純物１００，０００に及ぶ可能性があ
る。
水素の含有量の検査は、液体合金で直接測定することができる機器、ＡＬＳＣＡＮを使っ
て行う。結果は、合金１００ｇに対する、温度と圧力の標準状態に換算された水素ガスの
ｃｍ3で示される。
【００１８】
　実施例１
　取鍋精錬して主にカルシウムを取り除いた、ケイ素の炉の生成物を、厚さが約１０ｃｍ
のインゴット用の鋳造用鋳型に流し込んだ。
金属の分析は以下の通りであった：
Ｆｅ：０．２７％；Ｃａ：０．０４５％；Ａｌ：０．１２％；Ｃ：０．０８％；Ｐ：１２
ｐｐｍ
Ｍｎ：０．０７％；Ｃｒ：３ｐｐｍ；Ｃｕ：１ｐｐｍ；Ｔｉ：１２ｐｐｍ；Ｎｉ：４ｐｐ
ｍ；Ｖ：８ｐｐｍ。
この生成物を、最大１０ｍｍの粒度に粉砕し、次いで、１ｍｍの篩にかけて１－１０ｍｍ
の部分を分離した。この生成物の粒度の質を算定するために、サンプルを取り出し、次い
で水で洗浄した。
洗浄水を次に乾燥して、もたらされた金属の粉を収集し、レーザー式粒度分析によって分
析した。このように、元の生成物の真の粒度分析を再現することができ、この分析によっ
て、５μｍより小さいサイズの金属の粉を０．５１％含むことが明らかになった。
インゴットに鋳造され、クラッシングされ、次いで粉砕され、そして１－１０ｍｍで篩に
かけられるこの従来のケイ素は、等しく四つの山に分離され、そのうちの一つは、試験作
業場で、鋳造前のＡｌ－Ｓｉ合金浴の比率にするために使用した。行われた操作は、Ａｌ
－Ｓｉ合金のケイ素の比率を１ポイント上げて、それぞれ０．６および１２％のＳｉにす
ることにあった。これらの操作は、抵抗式電気炉において、７５０℃で、合金１００ｋｇ
の炉床で行った。添加したケイ素の溶解に必要な時間は、１０から１２分であった。
ケイ素添加の前と後の金属に実施したテストは、およそ１０のＫ－Ｍｏｌｄ指数の平均増
加を示した。
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ケイ素の添加の前と後の液体金属で測定した水素の含有量は、約０．１８ｃｍ3／１００
ｇと、ほとんど一定の結果をもたらした。金属の収量は９８．３％と概算された。
【００１９】
　実施例２
　実施例１で調製した、粉砕されたケイ素の第二の山は、Ａ－Ｓ１３合金の製造の作業場
試験の際に、鋳造前の浴の比率にするために使用した。作業は、５トンの燃焼炉において
行い、その温度は、指定値として７５０℃に調整した。比率を整えるために、生成物２４
５ｋｇを添加したが、この添加と最終の鋳造との間に、４７分の時間があった。浴の二回
のかき回しを行い、作業の終わりに１６ｋｇのスラグを回収した。
添加の結果として生じる比率の上昇に基づいて計算されたケイ素収量は、９３％だった。
Ａ－Ｓ１３合金の質の検査は、以下の要素を示した：
ＬＩＭＣＡ法によって算定した不純物に関する質：１１００の不純物／ｋｇ、
水素含有量：０．２０ｃｍ3／１００ｇ。
【００２０】
　実施例３
　実施例１で調製した、粉砕されたケイ素の第三の山は、実施例１の実験をやり直すため
に使用し、炉の温度は８１０℃に操作した。添加したケイ素の溶解に必要な時間は、８か
ら１０分であったが、このことにより、温度の上昇の効果に起因する増大は、約２０％と
算定することができた。
ケイ素の添加の前と後の金属で実施したテストは、およそ１５のＫ－Ｍｏｌｄ指数の平均
増加を示した。
ケイ素の添加の前と後の液体金属で測定した水素の含有量は、ほとんど一定の結果をもた
らし、約０．２２ｃｍ3／１００ｇであった。
金属の収量は９６％と概算された。
【００２１】
　実施例４
　実施例１で調製した、粉砕されたケイ素の第四の山は、Ａ－Ｓ１３合金の製造の作業場
試験の際に、鋳造前の浴の比率にするために使用した。操作は、５トンの燃焼炉において
行い、その温度は、指定値として８１０℃に調整した。比率を整えるために、生成物１７
９ｋｇを添加し、この添加の最終の鋳造との間に、２８分の時間があった。浴の二回のか
き回しが行われ、作業の終わりに１２ｋｇのスラグを回収した。
添加の結果として生じる比率の上昇に基づいて計算したケイ素収量は、９４％であった。
Ａ－Ｓ１３合金の質の検査は、以下の要素を示した：
ＬＩＭＣＡ法によって算定した不純物に関する質：１４００の不純物／ｋｇ、
水素含有量：０．２０ｃｍ3／１００ｇ。
【００２２】
　実施例５
　造粒ケイ素の製造試験は、実施例１の粉砕されたケイ素の調製に使用したのと同じ工業
設備で行い、炉へのケイ素の量も、取鍋精錬の操作条件も変えなかった。１５３０℃で融
解したケイ素の取鍋の内容物は、槽型の水中造粒設備で鋳造した。
造粒用の水槽において回収した生成物は、水を吹き付けることによってすすぎ洗いをし、
乾燥し、次いで１０ｍｍの篩にかけた。１０ｍｍを超える部分は取り除き、他の用途に用
いた。１ｍｍの篩がけは行わなかった。
得られた０／１０ｍｍの顆粒は、実施例１と同じ条件において粒度検査をした。
５μｍより小さいサイズの金属の粉の割合は０．０３％だった。
金属の化学的な分析は以下の通りであった：
Ｆｅ：０．２８％；Ｃａ：０．０３８％；Ａｌ：０.１４％；Ｃ：０．０８％；Ｐ：１２
ｐｐｍ
Ｍｎ：０．０７％；Ｃｒ：３ｐｐｍ；Ｃｕ：１ｐｐｍ；Ｔｉ：１４ｐｐｍ；Ｎｉ：４ｐｐ
ｍ；Ｖ：７ｐｐｍ
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このように調製した金属は、等しく二つの山に分離し、そのうちの一つは、鋳造前のＡｌ
－Ｓｉ合金の浴の比率にするために試験作業場で使用した。実施例１におけるように、行
われた操作は、Ａｌ－Ｓｉ合金のケイ素の比率を１ポイント上げて、それぞれ０．６およ
び１２％のＳｉにすることにあった。これらの操作は、抵抗式電気炉において、７５０℃
で、合金１００ｋｇの炉床で行った。
添加したケイ素の溶解に必要な時間は、１０から１２分であった。
ケイ素添加の前と後の金属に実施したテストは、およそ１２のＫ－Ｍｏｌｄ指数の平均増
加を示した。
ケイ素の添加の前と後の液体金属で測定した水素の含有量は、ほとんど一定の結果をもた
らし、約０．２０ｃｍ3／１００ｇであった。金属の収量は９９．０％と概算された。
【００２３】
　実施例６
　実施例５で調製した、造粒されたケイ素の第二の山は、Ａ－Ｓ１３合金の製造の作業場
試験の際に、鋳造前の浴の比率にするために使用した。操作は、５トンの燃焼炉において
行い、その温度は、指定値として８１０℃に調整した。比率を整えるために、生成物２５
６ｋｇを添加した。この添加した分の融解および混合は、非常に速かった；浴のかき回し
はただ一度行っただけで、鋳造は、ケイ素の添加の後たった１９分で始まった。操作の終
わりには、たった３．５ｋｇのスラグが回収されただけであった。
ケイ素の収量は、添加の結果として生じる比率の上昇に基づいて計算し、９８％であった
。
ＬＩＭＣＡ法によって算定した不純物に関する質：８００の不純物／ｋｇ
水素含有量：０．１８ｃｍ3／１００ｇ。
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