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 得られた各元素の平衡分配係数をFig.1に示す。HCI規定度が大きくなる議
 に従い、平衡分配係数は大きくなり、ある規定度で極大を示した後、徐々に,

 小さくなっていく。この極大を示すHCi規定度が元素によって異なり、大別1

 して0-2N-HGで極大を示すもの、6-9N-HCiで極大を示すものがあった。。

ドユ

 0-2N-HClで極大を示す元素の平衡分配係数の最大値は1000程度或は1000。24681u
 MolarityorHCl/n・ol・dm“

 を大きく超えるような値を示したのに対し、6-9N-HClで極大を示す元素でFig.1.Ani・n-exchangedlstτibuti。n
 食mctio11S,

 はおよそ100程度が最大値であった。吸着の傾向はKrausらの報告と良い一

 致を見せているが、平衡分配係数は全体的に小さい値となった。
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 第3章Fe及びCoの陰イオン交換精製

 第2章で得られた結果を基にFe及びCoの陰イオン交換精製工程の構築を行なった。従来報告されている

 Fe及びCoの陰イオン交換精製法では、Cuの除去に関して再現性を得る事が困難である事、各不純物の除去

 効率が不充分である事が問題であった臥q。そこで、本章では新たに価数制御陰イオン交換精製法を開発し、

 従来法の問題点を解決する事を目的とした。

 強塩基性陰イオン交換樹脂300cm3をアスペクト比1:20となるようにカラムに充填し、原料液を導入した。

 カラムより流出する溶液を分取し、ICP-AESにより金属イオン濃度を測定して溶離曲線を作成した。不純物

 元素の挙動を調べるためにFe或いはCoに対して1mass%を原料液に添加した。通液速度は550mm・hour-1

 とした。

 Fig.2.にCoの価数制御陰イオン交換精製の溶離曲線を示す。図の上側がCuの完全除去を目的とした第一
 段階、下側がその他の全ての不純物を除去する事を目的とした第二段階である。第一段階では溶液中のCu

 イオンを1価に還元して精製を行なった。HG規定度がi.5N付近では、Coイオンは樹脂にほとんど吸着し

 ないのに対し、Cu(1)イオンは強く吸着するため、それぞれの溶出ピークは完全に分離しており、Coからの
 Cuの除去に成功している事を示している。第二段階では、9N-HClによる洗浄により樹脂に吸着しない元素

 む印は〔 騨  ZI}.!b嚇卯月1.
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 アスペクト比1:20に充填した。樹脂層を

 1000倍にした事に伴い、洗浄液、溶離液等も

 実,験室規模の1000倍の容量を通液させた。

 但し、通液速度のみ660mm・hour-1とした。

 熔融酸化精製では、還元工程中に得られる

 FeO或いはCoOを酸化剤として添加し精製

 を行なった。熔融酸化精製及びこれに続く

 Ar、H2プラズマアーク熔融工程の熔融条件は、

 不純物除去効果を確認した時と同じである。

 最後にGDMSによる不純物分析を行い、本

 工程の精製効果を確認した。

 Table1.、艶ble2,に高純度Fe及び高純度

 CoのGDMS分析結果をそれぞれ示す。表に

 Table1.GDMSresultsoflゴgh

 purityirGn・

1massppm

Table2.GDMSresultsofhigh

 purityc・ba1し

 ノmassppm

一
嘉
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Ele.Conc.Ele.Conc.  Ele.Conc、Ele.Conc.

A10.027ZnO.030

Sio.13MoO.25

PO.14WO,26

 SO.19Pbく0.002

 Cl(α045)ThくOnOOl
 Tio.53Uく0.0001

CrO.004

 ㎞0.005C8、9

CoO.24N(0,83)
Nio.08100.41

CuO.50

 AIO.31Zn〈0.004

 SiO.22MoO、003

PO.061WO.005

SO.014Pb<0.001

Cl(0.024)Th<0,0001
Ti<0.001U<0.0001

CrO.023

 面0.013C4.O

FeO.25N(2.0)
Nio.06000.5

CuO.65

Fe99.9998%  Co99、9998%

 記載していない元素の含有量は概ね10massppb未満である。Fe、Co共に純度99.9998mass%を達成し、本
 工程による精製効果が非常に高い事が確認出来た。但し、Feに関してはSi、P、S、Ti、Co、Cu、Mo、Wが、
 Coに関してはAl、Si、Fe、Cuが若干残存しており、これらの元素を更に低減する事で純度99.9999mass%

 に到達出来る可能性がある。

一
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 第6章結論

 本研究は、近年半導体電子産業等の先端技術分野において更なる高純度化が要求されており、かつ学術的
 に重要なFe及びCoに注目して、陰イオン交換精製法、熔融酸化精製及びAr-H2プラズマアーク熔融を組み
 合わせた精製プロセスを構築し、半導体グレードの超高純度Fe、超高純度Coの精製プロセスを確立する事
 を目的として行なわれた。その結果、Fe、Coとも純度99.9998mass%以上というほぼ99.9999mass%に近い
 世界最高レベルの純度を量産可能な装置により作製する事に成功した。

 今後の課題としては、更なる高純度化を目指して浮遊帯熔融精製を施す事が考えられる。

 本研究において、Fe及びCoの高純度化は一定の成功を修め、学術的、工業的な発展の基礎を築く事が出
 来た。今後は、高純度Fe及び高純度Coの物理的、化学的特性を明らかにし、この成果を社会に還元し、更
 なる発展に貢献する事を希望する。
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