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１. はじめに 

 めっきは素材の表面改質技術として装飾用，防食用

さらにはその機能性を活かした自動車内装部品をはじ

め家電製品，電子部品など多方面に利用されている。

素材は金属材料以外にプラスチック，セラミックスな

どへも汎用化されており，我が国の工業生産において

重要な位置を占めている。一般にめっきの浴液は銅，

亜鉛，ニッケルをはじめ金，銀など各種の貴金属ある

いは希少金属(レアメタル)が使用されている。 

めっき廃液は，現状ではほとんどがスラッジ処理さ

れ埋め立て処分されている。全国のめっき事業所にお

けるスラッジの発生量は年間 6.5 万トンといわれ 1)，

そのほとんどが産廃処分場で埋め立て処分されてい

る。スラッジにレアメタルが含有していることを考慮

すると，有効利用を目的とした新しい廃液処理プロセ

スの開発が必要である。 

めっき廃液の再資源化技術は，1975年頃から研究が

行われている。例えば，塩化揮発法 2)，溶媒抽出法 3,4)，

電解凝集法 5)，固相抽出法 6)，化学沈殿法 7)等それぞれ

の特徴を活かした再資源化が検討されている。再資源

化技術のひとつである溶媒抽出法は，選択的な分離精

製の方法として広く応用され，めっき廃液だけでなく

工業的にレアメタル回収へ適用させるための研究が進

められている 8,9)。この方法は，激しい機械的な振り混

ぜによって水相と有機相間の接触界面面積を大きく

し，レアメタルの分離・濃縮を行う。このため，有機

溶媒を大量に使用する点や煩雑な作業工程である点を

はじめとして問題を抱えている。これに対し，均一液

液抽出法は，溶液が均一状態にあるため，界面の面積

は無限に大きいと言うことができる。ゆえに，本法は

激しい機械的な振り混ぜを必要としない簡便な操作性

を有している 10)。また，微小体積(µlレベル)へ短時間

でレアメタルを分離・濃縮することが可能である。こ

れより本研究では，均一液液抽出法を用いためっき廃

液からのレアメタル分離・濃縮を行った。 

本研究の分離・濃縮対象元素は，磁気記録媒体等の

めっきに使用されるコバルト 11)，電気電子部品等のめ

っきに使用されるパラジウム 12)とした。高速・高倍率

に，そして微小体積へレアメタルを濃縮できる本法の

優位性を生かし，均一液液抽出法を用いためっき廃液

からのレアメタル分離・濃縮を検討した。 

 

２. 目的 

 レアメタルリサイクルは注目されているものの，操

作が煩雑であるといった原因等から，工業的に広く普

及していないのが現状である。こうした状況に対して，

本研究では均一液液抽出法を用いたレアメタル分離・

濃縮を検討し，高回収率が得られることを目的とした。 

３. 研究内容 

3.1 実験方法 

[めっき液調製] 

○コバルト 

コバルトめっき液は，硫酸コバルト・七水和物 175 

g，塩化コバルト 22.5 g，塩化ナトリウム 12.5 g，ほ

う酸 17.5 gに蒸留水を加え 500 mlに調製した。 

○パラジウム 

 パラジウムめっき液は，ジクロロテトラアンミンパ

ラジウム 1 wt%，硝酸アンモニウム 15 wt %，水 84 

wt%の組成のものを使用した。 

[均一液液抽出] 

○コバルト 

50ml遠心管に，1 mgのコバルトを含んだめっき液

30 mlを加えた。これに対して錯形成試薬である 1.0 × 

10-2 M 1,10-フェナントロリンを 15 ml 加えた。この

後，12 M 塩酸 2 ml，相分離剤である 0.1 M PFOAを

3 ml加えて 50 mlとして均一液液抽出を行った。 

○パラジウム 

50 ml遠心管に，1 mgのパラジウムを含んだめっき

液 30 mlを加えた。相分離前の pHは，5 M硝酸によ

り pH 2.0に調整した。この後，50 v/v% Zonyl FSA 1 

ml およびアセトン 11 ml を加え，蒸留水にて 50 ml

として均一液液抽出を行った。 

 

４. 研究結果と考察 

4.1 均一液液抽出法 

均一液液抽出法は，均一溶液からある種の相分離現

象を利用して目的溶質を相分離した相に抽出する方法

と定義されている 10)。図 1に示すように，従来の溶媒

抽出法と比較して，均一液液抽出法は激しい機械的な

振り混ぜを必要とせず，簡便な操作でレアメタルを分

離・濃縮できる方法である。 

 

 ・均一液液抽出法 

 

 

 

 

 ・溶媒抽出法 

 

 

 

 

図 1 均一液液抽出法と溶媒抽出法 
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4.2 めっき液に対する均一液液抽出法 

○コバルト 

 これまでの研究において，コバルトは，配位子とし

て 1,10-フェナントロリンを用い，PFOA に基づく均

一液液抽出により分離・濃縮が可能であった 13)。また，

均一液液抽出に対する各種条件の検討を行ったとこ

ろ，塩酸 0.46 M，PFOA 6.0 × 10-3 M，アセトンは含

まない状態に設定することで 95 %以上の回収率が得

られた 14)。このような検討結果をふまえ，1 mg のコ

バルトを含んだめっき液に対する均一液液抽出を行っ

たところ，良好に相分離がなされた(図 2)。上澄み溶液

および析出相をマイクロシリンジで約 35 µl分取し，

蛍光 X線分析用ろ紙へ滴下した。このろ紙を蛍光 X線

分析した結果を図 3に示す。この結果より，析出相の

スペクトルにのみコバルトのピークが確認された。上

澄み溶液を ICP発光分析により定量した結果，回収率

は 99.7 %であった。本法の濃縮倍率は以下の通りであ

る。 

 

濃縮倍率 = 

(水相の体積 : ml) / (析出相の体積 : ml) = 

50 / 0.035 = 1,430 (倍) 

 

以上の結果から，コバルトめっき液に対しても均一液

液抽出を行うことによりコバルトを濃縮可能であるこ

とがわかった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2 コバルトめっき液の均一液液抽出 

(矢印部の析出相にコバルトが濃縮されている) 
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図 3 蛍光 X線分析による均一液液抽出の評価 

(a) 上澄み溶液，(b) 析出相 

コバルト添加重量: 1 mg，[塩酸]T = 0.46 M, 

[1,10-フェナントロリン]T = 3.0 × 10-3 M, 

[PFOA]T = 6.0 × 10-3 M 

 

 次に，スケールアップして検討を行った。めっき事

業所における廃液を想定すると体積をスケールアップ

した状態での濃縮が必要となる。ここまで全体積 50 

mlで実験を行っていたが，すべての条件を 20倍して

全体積 1000 mlで実験を行うこととした。その結果，

良好に相分離がなされることが確認された(図 4)。上澄

み溶液を ICP発光分析により定量した結果，回収率は

99.8 %であった。本法の濃縮倍率は以下のとおりであ

る。 

 

濃縮倍率 = 

(水相の体積 : ml) / (析出相の体積 : ml) = 

1000 / 0.94 = 1,062 (倍) 

 

以上の結果から，スケールアップした状態でも良好に

相分離し，高濃縮倍率および高回収率が得られること

がわかった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 4 コバルトめっき液の均一液液抽出(1000 ml) 

(矢印部の析出相にコバルトが濃縮されている) 
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○パラジウム 

これまでの研究において，パラジウムはアンミン錯

体とすることで，Zonyl FSAに基づく均一液液抽出に

より分離・濃縮が可能であった。また，均一液液抽出

に対する各種条件の検討を行ったところ，pH 2.0，ア

セトン 22 vol.%，Zonyl FSA 1.0 vol.%に設定すること

で回収率 95 %以上が得られた 14)。1 mgのパラジウム

を含んだめっき液に対する均一液液抽出を行ったとこ

ろ，良好に相分離がなされた(図 5)。上澄み溶液および

析出相を約 90 µlマイクロシリンジで分取し，蛍光 X

線分析用ろ紙へ滴下した。このろ紙を蛍光 X線分析し

た結果を図 6に示す。この結果から析出相のスペクト

ルにのみパラジウムのピークが検出されているのがわ

かる。上澄み溶液を ICP 発光分析により定量した結

果，回収率は 96.6 %であった。本法の濃縮倍率は以下

のとおりである。 

 

濃縮倍率 = 

(水相の体積 : ml) / (析出相の体積 : ml) = 

50 / 0.09 = 556 (倍) 

 

以上の結果から，パラジウムめっき液に対して均一液

液抽出を行うことによりパラジウムを濃縮可能である

ことがわかった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 5 パラジウムめっき液の均一液液抽出 

(矢印部の析出相にパラジウムが濃縮されている) 
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図 6 蛍光 X線分析による均一液液抽出の評価 

(a) 上澄み溶液，(b) 析出相 

パラジウム添加重量: 1 mg，pH 2.00, 

[アセトン]T = 22 vol.%, [Zonyl FSA]T = 1.00 vol.% 

 

次に，コバルトと同様スケールアップして検討を行

った。ここまで全体積 50 mlで実験を行っていたが，

すべての条件を 20倍して全体積 1000 mlで実験を行

うこととした。その結果，良好に相分離がなされるこ

とが確認された(図 7)。上澄み溶液を ICP 発光分析に

より定量した結果，回収率は 99.9 %であった。本法の

濃縮倍率は以下のとおりである。 

 

濃縮倍率 = 

(水相の体積 : ml) / (析出相の体積 : ml) = 

1000 / 2.5 = 400 (倍) 

 

以上の結果から，スケールアップした状態でも良好に

相分離し，高濃縮倍率および高回収率が得られること

がわかった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 7 パラジウムめっき液の均一液液抽出(1000 ml) 

(矢印部の析出相にパラジウムが濃縮されている) 
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めっき廃液は，めっき浴，回収槽，水洗槽から排出

されるものであり，その成分としてはめっき液由来の

各種金属イオン類の他，pH 緩衝剤などのさまざまな

添加剤が含まれる。めっき廃液は，状況により異なる

がめっき金属の濃度が一般的に 100 ～ 400 mg l-1程

度と言われており 15)，めっき液から一定の希釈がなさ

れた状態と言える。pH 緩衝剤をはじめとする共存物

の影響はある程度低濃度に抑えられた条件であり，こ

うした廃液に対して本法を適用できる可能性はあると

考えられる。 

 

5. まとめ 

 均一液液抽出法を用いためっき廃液からのレアメタ

ル分離・濃縮を検討し，以下の知見を得た。 

・ コバルトめっき液に対して均一液液抽出を行い，

1,430 倍(50 ml → 0.035 ml)の濃縮倍率および

99.7 %の回収率が得られた。さらに，全体積を 50 

ml から 1000 ml にスケールアップした状態で均

一液液抽出を行ったところ，1,062 倍の濃縮倍率

(1000 ml → 0.94 ml)および 99.8 %の回収率が得

られた。 

・ パラジウムめっき液に対して均一液液抽出を行

い，556 倍の濃縮倍率(50 ml → 0.09 ml)および

96.6 %の回収率が得られた。さらに，全体積を 50 

ml から 1000 ml にスケールアップした状態で均

一液液抽出を行ったところ，400 倍の濃縮倍率

(1000 ml → 2.5 ml)および 99.9 %の回収率が得ら

れた。 

これより，めっき液に対して均一液液抽出が適用可能

であることが示された。 

本法は大規模な設備を必要とせず，簡便な操作でレ

アメタルを分離・濃縮することができる。高濃度レア

メタル精製物をめっき事業所毎に処理・製造できる小

型分散型システムとして応用が期待される。 

 上記の成果は，論文投稿を行い，下記のとおり成果

の公表を行った。 
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