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【研究背景】 LED照明リサイクルスキームの構築

廃LED照明の
物流を構築

直管型LED照明の多量廃棄計画があった。(2015年秋)

直管型LED照明（廃棄物）

廃LED素子

業界初

（大手スーパー、コンビニの旧式LED照明の大量更新のため）

GaNとAu含有

公表： 2016年2月22日
事業化： 2016年4月～

リサイクルスキームを構築



【研究目的】

廃LED素子から、ガリウム成分を分離・回収する

新プロセスの設計を行う。

収率・投入エネルギーなどのデータ蓄積

酸化ガリウム分離・回収の実証

運転条件の最適化 廃LED素子

新プロセスの設計による装置を作製し、廃LED素

子からガリウム成分を分離・回収する実証実験を

行う。



炭素熱還元-酸化法

炭素熱還元 （Ga価数：+3 → +1）

分離

分離

回収

1100 oC

従来の研究（実験方法：酸化ガリウム分離・回収）

３号機

2GaN(s) +  1/2 O2(g) → Ga2O(g)  +  N2(g)
極微量

GaN-Al2O3混合物
（質量比１：１）

酸化

Ga2O(g) + O2(g) → Ga2O3(s) 回収
明石, 中根, 安藤, 佐々木, 川島, J. Soc. Inor. Mater. Japan 22, 295-300 (2015).



従来の研究（石英製試験管に付着した白色物質）

・GaN-Al2O3から
Ga2O3を分離・回収

収率測定不可能
(0.0001 g未満)

金属Ga
残留

β-Ga2O3と同定

分離 回収

ガリウムの
分離が不十分

明石, 中根, 安藤, 佐々木, 川島, J. Soc. Inor. Mater. Japan 22, 295-300 (2015).



Ga種蒸気圧の酸素分圧依存性（1400 K）

Ga種の蒸気圧の最大値金属Ga-C平衡状態
（蒸気圧低下）

酸素分圧10-11 Pa
のガスが多量に必要

新装置を
開発

PCO/PCO2 = 102



噴流床による酸化ガリウムの分離・回収プロセス
研究目的】 特願2015-253386, 「金属化合物濃縮装置 」, 法政大学

有限体積法（Phoenics)による
熱流体シミュレーション

5号機

600℃700℃

12
~1

4.
5 

cm

活性炭25 mg

GaN:25 mg
Al2O3: 25 mg

180
~250
mL/min

1125~1200℃



疑似LED※を用いた各種運転条件の最適化

回収部(らせん状)高さ 窒素ガス流量

噴流床反応温度

炉中心から
13cmの高さ

流量最大
230mL/min

1150 ℃が最適

1150℃
5 h
13 cm

1150℃
2.5 h, 
230 mL

5 h
13 cm
230 mL/min

回収部より
下流に輸送

860℃の位置

※ 疑似LED: GaN-Al2O3混合粉末
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収
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温度 / ℃

高さ /cm 流量 / mL min-1

粉体が下流に
飛散



廃LED素子から分離・回収された白色物質

白色物質回収

ガリウム成分の
分離・回収に成功

1150 ℃
2.5 h

不純物はケイ素

Ga:10 %
Si:  1%
O:  6%
Pt: 83%
(mass %)

EDSスペクトル

収率確認中

廃LED素子
（未実装）

噴流床反応炉

10 mm

白金線白金線

13
 c

m

230 mL/min

200個,1540 mg 

Ga: 1800~
2000 ppm
Auも含有



噴流床内の気体の流れと温度分布
有限体積法
（Phoenics)による
熱流体シミュレーション

適度な温度勾配気流の乱れ

200 ℃

17 mmφ

32 mmφ

230 mL/min
孔：1.5mmφ

粉体充填率: 30%

粉体充填率: 30%

核生成促進 酸化



試料 回収物(M1) 回収物(M2) 残渣
収量 /

mg
2.745 2.464

wｔ％ wｔ％ wt%

Mg 0 0 0
Al 4.5 2.69 1.56
Si 12 13.4 38.2
P 0.742 1.25 0.0908
S 2.07 2.42 0.0261
Ca 2.82 3.65 0.0824
Ti 0 0 14.8
Fe 4.31 4.46 1.55
Ni 3.16 2.83 0
Cu 6.52 4.29 20.2
Zn 24.9 26.8 0
Sr 0 0 1.25
Ag 0 0 1.46

Ga 5.85 7.28 0

(Lu) 20.2

Au 33 1 30 9 0 614

回収物（M1, M2）および残渣のWDX分析結果

Ga収率: 6～7 %
（LED素子200個中のGa含有量を

2.5 mgとして算出）

Ga, Zn, Al, Si, Ca, Fe, 
Ni, Cuが検出

Ti は残渣にのみ検出

残渣にGaは残存しなかった。

Ga回収部に課題あり

回収部 (らせん状)

残渣 (噴流床内)



回収物（M3～M8）のICP分析結果

収率：92%
1150℃

収率：52%
1250℃

収率：64%
1250℃1250℃1250℃1250℃

収率：8% 収率：16%収率：8%

白
金
網
（
中
心
部
５
ミ
リ
穴
）

白
金
網
（
中
心
部
1
ミ
リ
穴
）

白
金
網
（
中
心
部
1
ミ
リ
穴
）

M3 M4 M5 M6 M7 M8



回収部白金線のSEM像とEDSマップ (Ga回収率92％)

SEM image

白金線表面に
Ga2O3が回収

SiO2が混入

白金線
（らせん）

収率：92%
1150℃

1 mmφ

白金網
55 mesh

全体的に分布 局所的に分布

不均一だが、
全体的に分布



高温加熱で起こる気体生成反応

無酸素状態※で進行する気体生成反応

Ga2O3(s) + C(s) → Ga2O(g) ↑ + 2CO(g) ↑
SiO2(s) + C(s) → SiO(g) ↑ +  CO(g) ↑

Al2O3, Lu, Ti, Fe, Sr

ガリウム成分のみを
気体として分離可能

他の成分は
（ほとんど）

気体にならない

※計算のための仮定

真空加熱

原料

Au, Ag, Cu, Sn, (Na)
要検討

熱力学的には、更なるケイ素の除去は可能

1.4×10-5 MPa



噴流床内の温度分布シミュレーション（有限体積法（Phoenics)）

白
金
網
（
中
心
部
１
ミ
リ
穴
）

白
金
網

収率：8% 収率：92%収率：16%

1250℃ 1250℃ 1１50℃

炉内温度分布が収率に及ぼす影響は大きい。

※外周部温度は
実測値を参考に
した。
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中
心
部
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ミ
リ
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）

M4 M5 M8



白
金
網
（
中
心
部
５
ミ
リ
穴
）

収率：52%収率：16% 収率：64%

1250℃ 1250℃

回収部の白金網が温度分布に及ぼす影響は小さい。

M6 M7M5

噴流床内の温度分布シミュレーション（有限体積法（Phoenics)）噴流床内の温度分布シミュレーション（有限体積法（Phoenics)）
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1250℃



噴流床内の気流のシミュレーション（有限体積法（Phoenics)）
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中
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1250℃

M6 M7M5

噴流床内の温度分布シミュレーション（有限体積法（Phoenics)）

白
金
網
（
中
心
部
１
ミ
リ
穴
）

1250℃

回収部の白金網は、流れに影響を及ぼしている。

収率：52%収率：16%

1250℃

収率：64%

噴流床内の気流のシミュレーション（有限体積法（Phoenics)）



噴流床式 v.s. 吹込みノズル式（浸漬ノズル式）

噴流床

吹き込みノズル式（6号機）噴流床式（5号機）

・酸化ガリウム分離・回収に特化した設計 ・既存設備の改造を想定した設計

既存製錬プロセスと両立させて、
投入熱量の低減を図る。

酸化ガリウム回収の収率向上を目指す。

特願2015-253386, 法政大学 特願2016-249502, 法政大学

吹込みノズル



噴流床のアドバンテージ

噴流床 吹込みノズル

噴出口

吹込み口

熱いガスを噴き
上げる

分離を促進

冷たいガスを
吹き込む



噴流床のアドバンテージ

噴流床 吹込みノズル

噴出口

吹込み口

熱いガスを
巻き上げる

冷たいガスを
吹き込む



噴流床のアドバンテージ

噴流床 吹込みノズル

・残留素子は噴流床式の方が炭化が進んだ。
・噴出床式の方が下方に物質が付着した。

※極端な例を示しています。（傾向は妥当です。）

残渣石英回収管 残渣石英回収管ノズル

炭化が促進 炭化が不十分



LED素子からの酸化ガリウム（レアメタル）の分離・回収

廃LED素子から酸化ガリウムを回収する新装置を設計し、

卓上装置にて実証した。
特願2016-249502, 「金属化合物濃縮装置 」, 

法政大学 明石孝也

有限体積法（Phoenics)による
熱流体シミュレーション

600℃700℃
活性炭25 mg

原料（廃LED素子200個）中のGa含有量: 2.5 mg

230
mL/min

回収部

1150～1250℃
(設定: 1150℃)

新装置により、収率92%(最大値)で回収

卓上リサイクル装置

廃LED素子

Ga2O3(固)
回収

Ga2O(気)
分離



ま と め

廃LED素子から酸化ガリウムを回収する噴流床を用
いた新装置※を設計し、卓上装置を作製した。

廃LED照明の資源リサイクルスキームが構築され、

事業化された。

・ガリウムの選択的分離・回収に成功。収率：52%～92%。

・電力：35 kWh、窒素ガス：69 L使用。 → 投入エネルギー削減が必要。

※特願2015-253386

噴流床を用いた熱還元-酸化法によって、廃LED素子
から白色粉末（主成分Ga2O3）を分離・回収した。

（従来法：<0.05%）

GaNは酸に溶けにくい。 → 乾式精錬に優位性

熱流体シミュレーションにより、回収部の付近で急な
温度勾配と流れの乱れが生じることを確認した。
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