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鉛精鉱の懸濁直接電解
　現在の非鉄製錬は，環境汚染の防止，生産性の

向上，製錬費の低減など多くの点に関して一つの

転換期にあり，さらに海外鉱依存の問題を基本的

に解決するためには，国内に於てすぐれた製錬技

術を開発して技術輸出を計らなければならない。

　製錬研究部では，懸濁系の反応に関する基礎研

究を継続して進めるとともに，その応用として金

属や硫化物の懸濁系を用いて電解する新しい．電解

法の研究を進めた。その結果，さきに硫化鉛精鉱

の直接電解製錬技術としてこのような電解法を組

込んだ製錬フローシートを提案したが（本ニュー

ス1976年11号），その線に沿った研究が現在も進め

られている。

　従来の鉛製錬法はいろいろあるが，基本的には

焙焼一焼結，熔解一還元，電解精製の工程を必要

とし，亜硫酸ガスや鉛ダストを含む廃ガス処理や

有害な珪弗酸電解液の使用などの問題をかかえて

いる。

　これに対して新しく提案された鉛製錬法は，浮

遊選鉱から来た硫化鉛精鉱をそのまま，塩化ナト

リウム溶液を用いた電解液に投入，掩幹して（写

真1・右上方に2槽）これを懸濁陽極液とする。こ

の陽極液をポンプ（右上方）により円筒型の直接

電解槽（中央右よ．り：外径29㎝，高さ50㎝）の中

の陽極室に送り，ここで陽極酸化により塩化鉛と

単体硫黄を生成させる。この陽極室排液を冷却槽

（左方）で冷し塩化鉛の結晶を成長させたのち，

揺動テーブル（写真2）によって粗塩化鉛（白色）

と単体硫黄（黒色）を分離し，溶液は銀回収，不

純物除去のめち循環使用する。粗塩化鉛は精製後

陰極液槽（写真1・右下）に投入される。陰極液

は電解槽一陰極液槽を循環し，陰極室中で純鉛を

採取する。

　現在，200アンペア程度の電流により部分的な実

験，改良を進めているが，将未はさらに電流を高

めて連続電解を行う予定である。

写真1　実験設備 写真2　選鉱中の揺動テーブル
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30％ク回ムステンレス鋼の475℃脆化による破壊

　鉄鋼材料研究部では各種ステンレス鋼について

それらの性質改善に関する研究を行っている。ス

テンレス鋼のうちでオーステナイト系ステンレス

鋼は応力腐食害1」れ感受性が高く，原子炉部品の事

故などでしぱしば問題になっている。これに対し

高純度高クロムフェライト系ステンレス鋼は応力

腐食割れに強い反面各種の脆性が存在し，この鋼

を使用する際の大きな障害になっている。そこで

まず30％クロム鋼の475℃脆化挙動について研究

を行った。

　この脆性は500℃附近で加熱するとクロムの低

い成分と高い成分の2相に分解するために生じる

もので，その結果降伏強さが増加し，すべり変形

様式が変化し，変形双晶が生じ易くなって脆くな

る。弓1張変形の場合，絞一）値が脆化によって焼な

まし状態のそれの％に低下するときの試料の降伏

強さ（臨界降伏強さ）は図に示すように結晶粒径

dの■％乗と直線関係にある。そしてこの臨界降休

強さは双晶の発生と直接的な関係がある。しかし

少くとも脆化の初期には双晶が発生するとすぐに

不安定破壊が起るのではない。降伏強さが時効に

よって増加し，荷重一仲び曲線での双晶発生によ

る最初の急激な荷重低下をもたらす応力より高く
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図脆化の臨界降伏強さと結晶粒径の関係

なってはじめて写真に示すような粒界ミクロクラ

ックが発生する。矢印1はクラックで，矢印2は

変形双晶である。このようなクラックが発生して

も全体的な破壊条件はまだ満足していないために

破断は起らない。降伏強さが低いときには双晶が

発生しても双晶による応力集中がすべりによって

解放され易いためにミクロクラックは殆んど発生し

ない。不安定破壊はこのような粒界ミクロクラッ

ックがへき開クラックによってつながるごとによ

って起る。したがって破面を観察すると，大部分

がへき開で一部に粒界クラックが見られる破面と

なる。このように脆化は正確には双晶のほかに降

伏応力，結晶粒度，変形様式等を含めた破壊条件

によって定まる。

　結晶粒度を微細にすれぱ前に述べたように臨界

降伏強さが増加するので，溶接後や加熱後の材料

の冷却条件が緩和されるであろう。たとえば炭素

や窒素は適当な条件を選べば析出物の効果によっ

て結晶粒を小さくすることができるが、窒素の場

合は高温に加熱するとかえって結晶粒を粗大化さ

せ脆化を促進することが知られている。これらの

現象を整理して，合金成分の面のみならず，各種

処理法をも通じて，高クロムフェライト系ステン

レス鋼の結晶粒微細化をはかることは475℃脆性

の緩和を含めた各種性質の改善に重要であると考

えられ，それらの諸点について更に研究を進めて

いる。

　　　　　　　　　　　潰　　　　　、㌦　　　　　う’
遣．　　　　　　　　　◆
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写真　粒界ミクロクラックと変形双晶

　　48ぴC　lOOhr時菊』
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イオンプレーティングによるモリフデンの窒化ケイ素被覆

　核融合炉第一壁は炉心プラズマとの相互作用に

より種々の表面損傷をこうむる。その結果プラズ

マに混入する不純物は，放射損失によるプラズマ

の温度低下をもたらす。このプラズマ汚染の原因

となる不純物元素は，軽元素ほどその影響は小さ

い。そこで耐熱性の低原子番号のセラミック材（窒

化物，炭化物など）の第一壁への応用が注目され

ている。これらの点を考慮して，原子炉材料研究

部では，モリブデンの窒化ケイ素被覆材を研究し

ている。この材料は核融合炉以外に，モリブデン

を高温で使用する場合の耐酸化性被覆材として適

用できることが期待される。被覆法は，活性化イ

オンプレーティング法によったが，本法は化学蒸

着法などと同様に気相メッキ法であり，スパッタ

リング，ブリスタリングなどにより損耗した核融

合炉第一壁内面を運転中に修復，再生させ得る方

法としても期待がもたれている。図は用いたイオ

ンプレーティング装置を示している。電子ビーム

加熱により蒸発したシリコンは窒素源として導入

したアンモニアガスと共に，高周波グロー放電中

で活性化される。プラズマ化学反応により生成し

た窒化ケイ素は直流負電圧を印加したモリブデン

基板上に皮膜として析出する。写真は被覆材の皮

膜の破断面を，表はおもな被覆条件と得られた皮

膜の組成分析結果を示している。この方法で得ら

れた窒化ケイ素皮膜は非晶質であり，1400℃以上

で結晶化する。オージェ電子分光，赤外線吸収ス

ペクトルなどにより，窒化ケイ素が生成している

ことが確認された。シリコンを蒸発させるための

電子ビームが，蒸発したシリコンやアンモニアガ

スの活性化にも大きく寄与している事を明らかに

　　　　　基板加熱ヒーター直流負電圧
　　　　　　　　　　　　　　／印加　　　熱電対＼
　　　高周波　　　　　基板
　　　コイル　　　　　　り一ク．
　　　　　　　　　　．．　　　　ノバルブ

　　　　　　　　　鶴
　　　　差圧板　　　　1、．■■軟　　　シャッター

　　　　電子銃

し，毎分約1μmの速い速度で，化学量論組成に近

い窒化ケイ素をモリブテン基板上に被覆すること

ができた。得られた被覆材は，高温耐酸化性材料

としての性能を試験するために，熱天秤を用いて，

酸化試験を行ない皮膜と基板との密着性，皮膜の

欠陥について検討した。約1200℃までモリブデン

基板の酸化が抑制されるが，試験後の皮膜面にし

ぱしばピット状の微細な欠陥が観察された。モリ

ブデンは酸性溶液中で，モリブデンブルーの特異

な呈色反応を示すが，これを利用して，エレクト

ログラフ法により皮膜中のピンホールの検出がで

きる。基板のモリブデンまで達するピンホールは，

窒化ケイ素皮膜が10μm以上になると著しく減少す

るが，全くピンホールを含まない皮膜を得るのは

かなり難かしく，下地の前処理などを検討する必

要がある。

　今後更に炭化ケイ素など他の軽元素セラミック

被覆材を含め，第一壁材料，高温耐食性材料への

適用性を研究していく予定である。

　　　　反応圧力高周波　　化学組成（Wt％）
出力（KW）（mTorr）出力（W〕　S　i　N　　O　　C
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　　　表．窒化ケイ素皮膜の被覆条件および組成
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写真　モー」ブデンの窒化ケイ素被覆材破断面の走査電顕像
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【出願公開発明の紹介】

鋳遺用水溶牲中子　　　　　　特㈱昭52－50923

　　　　　　　　　　　　　　昭和52年4月23日

　アルミニウム含金のような低融点の軽金属類の

精密鋳造に使用される水溶健中子の改良に関する

もので，不溶性1耐熱粒子を骨材とし，水溶性粘結

斉1」で硬化させるため従来のものより製造が容錫で

ある。また骨材，粘結斎1」は固収し再利用できるた

め水質汚濁の防止，省資淑に役立つ。

焼結鍛造用含ク回ム低合金鍋　　特闘昭52－60207

粉及びその製造法　　　　　　日習和52年5月18日

　表層が多孔質で内郁が密な形態を有し，成形性，

圧締性に優れた焼結鍛遺贈含Cr低合金鋼粉及び

その製造法に関するものである。この発明による

原料粉は噴霧法によリ製造されるが，低圧、低水

流で噴霧されるため，F僅基高密度焼結機械都晶用

原料粉を安棚にすることが期待できる。

鋳遺用水溶牲銭型　　　　　　特闘昭52－61126

　　　　　　　　　　　　　　H召平口52勾三5　月20臼

　基材として高純度アルミナの耐熱性粒子を用い，

粘結剤としてアルミン酸ナトりウムまたはアルミ

ン酸カリウムの玉種または2種を添加し，成形性

を得るため適当鐙の水を含有させた後，乾燥硬化

させることを特徴とする鋳造周水溶惟鋳誓ニリ。この

発明による鋳型は，型ばらし，申子の除去カ｛容錫

になるためコストが低下し，更に粉塵，騒音、振

動及ぴ産薬廃棄物間題等の解決に寄与する。

金属板の蟹磁気特憧試験方法　特闘昭52－62073

および装置　　　　　　　　　　昭牙口52年5月23臼

　主磁束が板面にほぽ簸衡に作用する状態で使用

に供される金属板の電磁気特性の言式鱗方法および

装置竈キャン材料の特性の渦11定には従来，大製供

試金属板が要求されたが，この発明を閉いれば、

取扱いが簡壊でしかも小魏試料（2～I2㎝2）で特

性の測定ができる。

繊維強化型鉄基複合材料の製　特闘昭52－71310

造方法　　　　　　　　　　　　日召和52年6削4日

　粉末冶金法を用いて鉄基不均質合金をつくり，

これを強加工し，必要があれば熱処理することに

よって強度の商い含金棚と延性，じん性に寓む梱

から成る繊維強化型鉄基複含材料を製造する方法。

従来の方法より簡単に，しかも種々の物理的，機

械的佳質をもった複含材料が製造できる直

ジャイアントパルスレーザー光に　　糊邊昭52－72285

よる溶融物質の直接分析装蟹　　昭和52年6月16日

　溶融物質にジャイアントパルスレーザー光を集

光，照射部から発生する励起光を分光器へ導いて

溶融物質を直接分析する装置。従来、レーザー光

による溶けた銚の申の炭講分析で問題のあった分

析糟度を胸上させ，直接迅速分析を可能とする曲

複合法エニよるNb3Sn超蟹導材　　特開昭52－127195

の製造法　　　　　　　　　　昭和52年玉O月25日

　SnとZnを含むCuまたはAgの合金と，Nbある
いはNb含金との2種を構成要素とする複含体を線

引、圧延等の方法によ｝）線状に加工したのち熱処

理によってNbあるいはNb含金の周囲にNb3Sn化
含物層を生成させることを特徴とするNb3Sn趨電

導線材の製造法。同線材の加工特性及び趨電導特

性の刺上に寄与する。

ねずみ銭鉄の鋳造法　　　　　特開昭52一正36824

　　　　　　　　　　　　　　昭和52年ユヱ月1蝸

　この鋳造法は，砂型を使用し，鋳鉄の溶解昇漁

速度の調節と接種剤の添加により共晶黒鉛の発生

を防止すると剛縛に，材質的にも優れたA型片状

黒鉛をもったねずみ鋳鉄を提供する砂型鋳造用鋳

鉄の鋳造法である竈

◆窺　信◆

●人蓼纂動　昭和53年工月16日付

退　　職　管理部庶務課長　閾井直照
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　　　　　研究所管理部総務課長）
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