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金属材料技術研究所

不活性雰囲気中粉末冶金装置

　粉末冶金法は一般の溶解法に比較して，多くの

特徴をもっており，これを利用して，各種の超硬

材料，高融点材料，高純度金属などが作られ，最

近では電磁気材料，耐熱材料，原子炉材料にまで

その応用範囲が広められつつある現状である。

　しかし，このようにその用途が拡大され，又，

いわゆる高級材料が作られるようになると，その

欠点も当然見逃し得たくなるもので，たとえぼ，

原料粉末の酸化などによる表面汚損は製品の特性

を大きく左右する原因となり，特に，酸素との親

和力が大きい金属，又比較的空気中で安定な金属

においても，徴粉末とLて使用する場合には決定

的な障害とたる。従って，これらの粉末の製造，

貯蔵，混合，圧縮成型，焼結に至るすべての工程

を不活性雰囲気中に収める必要がある。

　本研究設備は写真および配置図からもわかると

おり，それぞれが連結され，一体となった圧縮成

型室，粉末の貯蔵，秤量，混合などを行なう準備

室，試料取出し室，還元炉，焼結炉と，これらか

ら独立した粉砕室などからなり，又各室には外部

より手を入れ種々な操作を行なうためのネオプレ

ーソ製グローブがつけられている。なお各室に収

納された機器および炉の仕様を示せぼ次のとおり

である。

圧締成型プレス：汕圧1式■F肖11ピストソ型35トソプレ

ス，ストローク210mm，テーブル面籏355mm×300

mm，
粉砕機：渦流ミル■型式，紛砕処坦＝旦量，20～3Ckg／hr，

焼結炉：モリブデソ線加熱，最高温度145ぴC，真空度

10■｛mmHg以上，飯点一70．C以下の水素導入可能，

加熱室寸法，6Cmmψ×500mm

遠元炉：ニクロム線加熱，最高温度10CO．C，水素遺

元，遼元室寸法80mmX2㏄mm×80Cmm

水素精製装置：バラヂウム隔壁を用いた拡散炉過型．

式，　精製能力4C0～5004hr，　精製された水索の露点

一70℃以下

不活’1生雰閉気中粉末冶金装’置
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…鉄の降伏点

一一一つの考え方

　鉄および低炊索鋼の蜘‘i三舳‘i…筑のl1lコで，物理1ヨ勺に兇て

非榊こ興味はあるが，まだ解■型1されていない1；…悩の・一・・つ

に降伏一牧，とくにそのときの応力低■ドという現象が表）

る。ユC数年11廿にCo鮒e工iは，鉄1・1・1の炊素隊子がその隣

伏現象に一つの：吸一〕婆な役1111」をなしていることを転位論を

」＝詞いて閉らかにした。〕■浸近になって，降伏一1、≒（がま）らわオt

るためには，運動する転伽ξ1休の性署王も今一つの頚＝婆な

災索Iではないかという考えカが妾〕らわれ始めている。

　これらのことを考継：して，金属物理研究翻では災素11薫1

を十分に減らした鉄を戸肩いて降伏現象を調べている。こ

の綴の多絨■ll1鉄では，榊≡■1晃での降伏．1、，エはほとんど兇られ

ないが，少L低い汎度ではそれがはっきり鰯察でき’る。

図1は一7ぴCで汲1腱された応プ〕一・・仰び■糧線のごく初期

である。盃逃度と応プ〕の闘係をはっき’り示すために，歪

速度は4桁の範粥で変えている。この1采1の示す1籔1二災な，1叙

は，変形応力が1召泌度に強く依作していること，および

各川1線の形がほぼ本目似約であることで左）る。さらに二低い

応力’’’ドでの変形の繊■予Iはクリーブで記周べることができ

る。図2はその繍果でおる。14kg／mm呈の川1線でも5時

閥たてば王パーセソト近く仲びる。

　上の緕梁を月ヨいて，O．1パーセソト仰びたとき’の変形

遼度と応力の1裟1係を111菩対数グラフでポすと，刊1111線に梁る

ことがわかる。（図3）この1望1は変形1キ1におり’る転位の

迦隻と応力の1葵1係についての，かなり〕．1三確な鋼繊をもた

らしてくれる。すなわち，仰びが一定という条件では各

々の試料で転位密度がほぼ1剤じと」考えることができ，そ

の緕刺茎1のタテi1至■臼は転位速度に比例するとしても大きな

間逮いは挫こらないからである。

　■望はで，」二1蜂伏一1匁での変形」1潰＝は’’…ド降伏、≒、（のそれに比べ

て小さいoこれは転位衛度が少ないことを意殊Lてい

る竈転位綜波が少ない締1〒1を一定逃度で変形させるため

には，多い紡舳こ比べて，おのおのの転位は速く動かね

ぼならない。鰯3は，転位を連く動かすためには’火ぎな

応プ〕が必災なことを示している。これが上降伏一1、案のま）ら

われる燦咽である。

　図ユに示されたような隣伏一1，1ミは，以上のよ5に，巡動

する転泣の但1≡質から説1凋がつくとして菱目1解しやすい一つ

の笑験磯爽で左）る。この棚の特殊な隣伏一i紅と低災素鋼の

それとの閥にどのような1裟1係があるかを閉らかにするこ

とは，今後の1｛…＝1魑で左〕る。
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1llllllllllllllllllll　SiHcl・水素還元の中間試験111111111111111111！1

　SiHC13の水素還元の工業化の基礎資料をうる目

的をもって，製錬研究部非鉄製錬研究室ではその

中間試験を行なった。ポソベ水素はPdアスベス

　ト，DeOx0などの触媒，乾燥剤ならびに液体窒素

のトラップを通して精製した。モレキュラーシー

ブ，活性炭＝なども用いたが，特別なフィルタ』を

用いないとかえって析出Siの純度によくない影

響を与えることがわかった。SiHC1ヨは主にU．CIC．

製のものでタソクまたは精留器からアルゴソ雰囲

気の下で蒸発器に移送した。水素流の一方を約

1000℃に予熱し，一方はSiHC13の蒸発器を通し

て前者と混合し，1000℃に加熱した透明または

不透明石英の析出管内に送った。

　写真1に本研究に用いた水素還元装置を示す。

右側から順に精留塔の1部，SiHα茗タソク，水

素精製装置，SiHC1宮蒸発用恒温槽，予熱炉，遠

元炉，反応管および排出ガス冷却器，凝縮塩化物

受器，配電盤などがみられる。

　Siの析出は700～800℃帯からち密な板状でみ

られ，以後析出は次第に多くなり中央より，わず

か入□側で最も厚い塊状をなす。その他種々の条

件で針状，いぽ状，棒状などの形をなす。反応管

の大きさ，水素などの流速によりSiの収率に大

小がありそれらが大になるにしたがい，H2／SiHc1昌

がほぼ同じモル比でも収率の減少する傾向があ

る。同一装置ではH・／siHc1富のモル比の増加と

共に収率は大きくなる。

　またH2／siHc1芸モル比が約6以下では茶褐色

粉末Siの析出が著しくなるのでこれ以上で還元

すべきである。水素還元実餓結果の一例を表1に

　　　　表1水素遼元試鹸結果

番屠．曇導㍗姿艶C冷！昆1■ポ
　　温！1リr　門　　」目≡流　モ
　　度1径　径　’十・l1最　ル　姑！
号　（C。）（mm〕（mm）．（ξ）．0加io）　比　1亡9）！

1川Oω311・3700・416・3’2ε…
2　1・000　40　33　1．7140・518・3≡355　92
ユ0！，OO05037．16，361’2　6．03．390791
1・l1・OOO＝・…　　u，・…　i・・…，・9・・7・
ユ7！1，O00　80　67　23．65711．5！8．B

19ユ・000＝802734・2呂09・O’
　　　　　　（4太1糸1’［）

写真1　水素還元実鹸装’置

示す。表中の1と2は長さ50cmの電気炉，10以

下は80cmの電気炉を使用した。

　表中実験番号19の例のように析出管を4本並

べ，内面磧を大ぎくすることにより，ガス流量が

大きい場合の析出率の低下を防ぐことができる。

また反応管の一端に観察窓を設けSiの細長い結

晶が成長して太い棒になる様子を順次写真に撮る

ことヵミでき’た。写真2に析出Siの塊状部分なら

びに分塊部・分を示した。析出Siブロックはポリ

エチレソ容器に入れ，半導体用高純度弗酸で石英

部分を数日問かけて溶解した後，硝弗酸でSiの

表而をエッチL，次に脱イオソ水，蒸留水で洗浄

後100～150℃で真空乾燥しポリエチ・の袋に封入

し，一部を比抵抗などの測定用に供した。この酸

処理や水洗時のSi損失量は析出Siの1～2％
であった。

　　析
　　　出
出　　速
．尉　　度
（9）1（9／h）

元　　析
11寺　出
1判　率
（b）（％）

　　　　　　　　1－23　　60．　26■1

　　　　　　　　1．ユ8　　78　　25．9

　　　　　　　　5．8；136　23．3

　　　　　　　　5．97　　97　　24．O
　　≡5．978！，ユ48ユ4．3580ユ9．3

7・4■＝川・1・・1・1・・・・…．・1・・

　　■　　　1 写真2　析出Si



米国鉱山局

　　　冶金研究所を訪ねて

金」．詞化学第ユ研究室一長工1噂佐伯雄造

　米国Los　Ange1esで開催された電気化学会出席と特
殊金属のExtractive　Metaユユurgyに関する研・究・調査

を目的とLて，たまたま渡米の機会を与えられた。

　5月初めより約3ヵ月間の滞米中，さいわいにしてい
くつかの大学，研究所および会社工場を訪ねる機会をも

っことができた。

　ここでは当研究所と同じような国立研究所である米国

鉱1」］局のAlbany冶金研究所，Reno冶金’研究所および

同所付属のBefkeley熱力学研究室，Boulder　City冶

金研究室についてExtfactive　Metauurgy関係の’研究
の現状を中心として少しくふれてみたいと一思う。

　A1bany冶金研・究所はOregOn州Portlandの南方約
60マィル，Albanyという小さな町の大学跡に位粗し，

研究所全休が緑の樹木と芝生につつまれ，静かな落着い

たふん囲気をかもしていた。同所は鉱山局冶金研究所の

中で最大の規模を誇るもので，民問企業ではなかなか行

ない得ない，長期にわたって解決・しなければならないヤ

金上の問題，および国防上早急に解決されなけれぼなら

ない重．要課題について基礎，応用研究を実施している。

前者は研究の約70％を占め，残りの3C劣は国防省，民問

企業との協同研究であるとのことであった。

　ここではNb，Ta，W，Mo，VおよびBeなど’の塩
素ヤ金法，酸化物還元法，およびこれらの研究に必・要な

塩化物などの比熱，蒸気圧について活発な研究が行なわ

れており，このほか不均一化反応による粗Alの精製，

ボンベ還元法によるY－Mo合金の直接製造などについて

試みられていた。同所のChemica1Processes　Lab．の

chiefでおるDf．B工ock　らは筆老らの従来よりの研究
に非常に興味を示し，塩化物を中心としたExtractive

Metallurgy　という共通の分野について語り合ったが，

言葉の問題を超越して実に楽Lいもので表⊃った竈

　Reno冶金．研究所は“The　Biggest　Littie　City　in　the

Wor］d”として知られているNevada州Remにある。
同所はAlbanyの場合と異なり，研究所全休が一つの
建物に収っており，この建物はMimeapolis冶金研究
所のそれとともに最も近代1「勺なものといわれている。こ

こでは主とLて融解フッ化物浴よりのW，Mo，Uおよ
び希土類金属などの電解採取に関する共礎，応用研・究を

行なっていた。またSan　Francisco近郊のBerke1eyに
ある熱力学研・究室（Chief：Dr－KeIIey）ではMgV呈O〒，

　　　　（写真はA1bany冶金研究所正面入口付近）

CaMoO・などのユントロピー，希土類金属の酸化物の

エソタルピ←およびSb，Baなどの酸化物，CaV里O田，

CaMoO。などの生成熱の測定を完了し，Fe，Zn，Cd，

Cuなどの硫化物の熱力学的性質に関する研・究を開始し

よ5とするところであった。周知のようにこの研究室の
業績は・1・吐界白勺に高く評伽されているが，その測定装置は

いずれも苦心をLて組立て，改良に改良を重ねているこ

とが一見Lてすぐわかるものぼかりで，このことは深く

考えさせられるところでおる。もう一つの付属研究機関

である冶金研究室はとぼくで有名なLas　Vegasの東南

方約20マイル，砂漠の中の緑の1町Bou1der　Cityにあっ

て，研究室というよりも研究所といった方がふさわしい

規模のものである。ここではV，Nb，Cf，W，Moお
よびBeなどの電解精製について実にたんねんに研究を
しており，非常に興味ま・る結’果を示Lてくれた。一方，

TiCI。のNa遼元反応の機構を解明するための一助とし

て，融解NaCI中におけるTiとTiC1呂との反応速度
に関する研・究，あるいは気相におけるTiC1・のNa還
元によるTiの製造法について意欲的な研究が進められ

ていた。これらの研究を行なっているDr・Homme・Dr・

Henrie（現在Remに勤務）は彼等の研究の内容につい
てくわLく説明し，熱心に筆老の意兄を求めた。

　上述のことよりもその一端がうかがわれるように，各

研’究所，研究室はいずれもプロセス舳こ編成されてお

り，それぞれが明碓な性格と特長をもっている。たとえ

ぼ，Wを研究対象として取上げる場合，A1banyでは塩

化物の還元法について，Renoでは電解法について，

BouIder　Cityでは電解精製法についてそれぞれが密接
な連携を保ちつつ研究を一進めるというようで表。る。

　一般に研究設備はいずれもその能力を十分に生かLて
活用されているという感じを受けた。しかし，設備その

ものが特にいわゆる“立派”であるという印象は受げな

かった。ただ，たとえぼ希ガスグローブボックスなどの

ように，lr立たないが特殊金j．弱関係の研究にはいつも欠

くことのできないような基本11内設備には十分な配慮がな

され，非常に充実Lていることなどが目についた。

　この訪問に限らないが，研究者とLてのフィロソフィ

をもったいく人かの方々に身近に接することができたこ

とをこの上ない喜びとしている。
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