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基于水合肼－硼氢化钾－氢还原法制备
超细镍粉工艺研究

路　文，施善林，舒方霞，赵宣泊，张家赫
（沈阳有色金属研究院有限公司，辽宁 沈阳　１１０１４１）

［摘　要］　针对目前超细镍粉制备存在的粒度分布控制和防氧化问题，本文以硫酸镍为原料，提出采
用水合肼－硼氢化钾－氢还原体系制备超细镍粉的方法，并采用 ＳＥＭ、ＸＲＤ等表征方法对优化条件下制
备的镍粉进行性能分析，得到以下主要结论。水合肼还原工艺优化条件为还原温度３３３１５Ｋ、还原时间
１５０ｍｉｎ、溶液ｐＨ８０～８５、镍离子物质的量浓度１２５ｍｏｌ／Ｌ、水合肼与镍离子物质的量比１３５、六偏磷
酸钠质量浓度１５‰，在此条件下，镍还原率可稳定在９９％左右；镍粉还原沉淀过程中引入适量的硼氢
化钾，可克服水合肼还原所具有的诱导期，改善镍粉粒度的可控制性，在试验条件下，加入 ８３７×
１０－３ｇ／Ｌ硼氢化钾可以使镍粉粒径达到１μｍ以下；采用氢气还原镍粉可以降低产物氧含量，控制粉末
颗粒的长大幅度，在还原温度 ６７３１５Ｋ、还原时间 １２０ｍｉｎ的条件下，镍粉含氧量为 ０５６％，粒径为
０５１μｍ；在优化工艺条件下所制备的镍粉纯度高于 ９９５％、粒度 ０５～１μｍ、比表面积 ３６～
４２４ｍ２／ｇ、松装比重０５～０６ｇ／ｃｍ３，该指标由于国内同类产品，达到了国外同类产品水平。本研究方
法的创新之处在于镍粉制备过程中引入硼氢化钾控制粒径范围及采用氢还原进行防氧化处理，此方法

工艺流程短、劳动环境好、无污染，具有推广价值。
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　　近年来，镍工业在各领域的应用和开发非常具
有吸引力，如在钢铁工业、特殊合金、军事领域、磁性

材料、医疗卫生、电池等方面的应用［１］。超细镍粉

通常是指粒径小于１μｍ的金属镍粉，具有特殊的
物理性质和化学性质，表现在尺寸小、体积效应和表

面效应大、活性中心多等，在磁性、热阻、化学活性等

方面有许多的特殊性质。

超细镍粉的制备方法有羰基镍热分解法、蒸发－
冷凝法、化学还原法以及电解法等［２］。羰基镍热分

解法成本比较高，在制备镍粉过程中发生不完全反

应，制备出的镍粉颗粒在高温易团聚，更重要的是其

毒性比较大；蒸发－冷凝法难以掌握最佳工艺条件，
生产效率低，颗粒易氧化，设备比较复杂，技术要求

严格，成本高；化学还原法对设备的耐腐蚀能力要求

较高，适于生产需求特殊且需求量不大的超细镍粉；

电解法具有腐蚀性强、劳动条件差、耗能高、粒度不

易控制、污染环境等缺点［３－７］。

针对上述问题本文提出了水合肼－硼氢化钾－
氢还原体系制备超细镍粉的方法，该方法可以解决

超细镍粉制备过程中镍粉粒度分布控制和超细镍

粉防氧化两个关键问题，使超细镍粉产品质量得

到保证。研究采用因素试验考察还原温度、还原

时间、溶液 ｐＨ值、镍离子浓度、还原剂用量等条件
对镍还原率及镍粉指标的影响，并采用 ＳＥＭ、ＸＲＤ
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等表征方法对所制备镍粉进行性能分析，研究结

果可为水合肼还原法制备超细镍粉提供理论及数

据参考。

１　试验介绍
１１　试验试剂及仪器

１）主要试剂。试验中用到的主要试剂有分析
纯六偏磷酸钠（ＮａＰＯ３）６（国药集团化学试剂有限公
司，中国）、硼氢化钾 ＫＨＢ（国药集团化学试剂有限
公司，中国）、分析纯氨水 ＮＨ４ＯＨ（天津市大茂化学
试剂厂，中国）、分析纯无水甲醇 ＣＨ３ＯＨ（天津市大
茂化学试剂厂，中国）、分析纯水合肼Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ（天
津市大茂化学试剂厂，中国）、工业一级硫酸镍

ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ（沈阳新兴试剂厂，中国）。
２）主要试验仪器。试验中用到的主要仪器包

括烧杯（上海市梅特勒－托利多仪器有限公司，中
国）、５０１型超级恒温器（常州智博瑞仪器制造有限
公司，中国）、ＫＱ５２００ＤＥ超声波清洗器（昆山市舒美
超声仪器有限公司，中国）、１０１型鼓风干燥箱（上海
科恒实业发展有限公司，中国）、ＪＳＭ－ＩＴ８００扫描电
子显微镜（日本电子株式会社，日本）、Ｄ８ＡｄｖａｎｃｅＸ
射线衍射仪（德国布鲁克公司，德国）、Ｂａｔｔｅｒｓｉｚｅ２６００
激光粒度仪（丹东百特仪器有限公司，中国）和ＤＦ－
１０１Ｓ磁力搅拌器（巩义市予华仪器有限责任公司，
中国）。

１２　试验原理
根据热力学条件，从含镍溶液中沉积镍的还原

剂种类很多，选择还原体系必须满足以下条件：①所
产金属镍粉纯度高，粒径范围窄，形态规整；②还原
体系不引入其他金属杂质，反应速度适宜，且易于控

制，镍还原率高；③还原剂价格低，不产生环境污染。
通过对诸多还原剂的探索试验和理论分析，选

择水合肼为还原剂，其还原沉积镍的反应见

式（１）［８－９］。
２ＮｉＳＯ４＋４ＮＨ３＋Ｎ２Ｈ４ ２Ｎｉ↓＋２（ＮＨ４）２ＳＯ４＋Ｎ２↑

ΔＧ＝－２６２ｋＪ／ｍｏｌ （１）
水合肼作为还原剂在热力学上是被充分认可

的，但动力学条件不佳，还原反应动力学曲线呈 Ｓ
形，属自催化反应的动力学曲线形式，存在反应诱导

期。试验表明，在整个反应过程中存在一个速度突

变过程，使过程不易控制。为改善动力学条件，同时

控制镍粉的粒径和形貌，必须控制晶核的生成数量

和长大速度，使其均相成核后，生成镍沉积于晶核表

面并按一定的方式排列，通过降低晶核的生成能和

表面能抑制晶核的长大速度；获得超细镍粉后需进

行氢还原防氧化处理，以提高镍粉的纯度。

１３　试验方法
以硫酸镍为原料，采用水合肼－硼氢化钾－氢还

原体系制备超细镍粉。首先，将一定量的硫酸镍加

入到１０００ｍＬ锥形瓶中，加入去离子水充分溶解；
再向溶液中加入氨水调节 ｐＨ值，并将溶液在磁力
搅拌器上连续搅拌３０ｍｉｎ，将其充分混合；然后，加
入溶有硼氢化钾的水合肼进行还原反应，至规定时

间结束；反应结束后，将产物抽滤并依次用水和乙醇

各洗涤３次，随后在真空干燥箱中烘干，最后在氢气
氛围下还原备用。工艺流程如图１所示。

图１　超细镍粉制备工艺流程图
Ｆｉｇ．１　Ｆｌｏｗｃｈａｒｔｏｆｔｈｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆ

ｕｌｔｒａｆｉｎｅｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒ
　

１４　分析及计算方法
采用 Ｂａｔｔｅｒｓｉｚｅ２６００激光粒度仪分析镍粉的微

观形貌、晶体结构及粒度特性。通过 Ｄ８ＡｄｖａｎｃｅＸ
射线衍射仪分析时，需将镍粉研磨过２００目（００７４
ｍｍ）筛后均匀铺在样品槽并压平，以 ＣｕＫα为辐射
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源（管压４０ｋＶ、管流４０ｍＡ），在２θ为２０°～９０°范围
以２°／ｍｉｎ扫描。通过衍射图谱与标准 ＰＤＦ卡片比
对鉴定物相。最后使用 ＪＳＭ－ＩＴ８００扫描电子显微
镜分析镍粉粒径，设置５～２０ｋＶ加速电压、５～１５
ｍｍ工作距离，选择５００～１０００００倍放大倍数，通过
二次电子探测器观察颗粒形状、表面光滑度及团聚

情况，结合图像分析粒径分布。

镍粉还原率计算公式见式（２）。

η还 ＝
ｍ
Ｖ·ｃ×１００％ （２）

式中：η还为镍粉还原率，％；ｍ为还原反应后镍粉质
量，ｇ；Ｖ为反应前溶液体积，Ｌ；ｃ为反应前溶液镍离
子质量浓度；ｇ／Ｌ。

２　试验结果与讨论
２１　水合肼还原条件优化
２１１　还原温度的影响

固定试验条件Ｎｉ２＋浓度１ｍｏｌ／Ｌ、Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ与
Ｎｉ２＋物质的量比１、反应溶液 ｐＨ值为８、反应时间
１２０ｍｉｎ，考察还原温度对镍还原率的影响，结果如
图３所示。图２表明，镍还原率随着还原温度增加
先增大后减小。在 ３３３１５Ｋ时，镍还原率高达
９８９％；若温度过高（＞３３８１５Ｋ），则反应剧烈，过
程不易控制，同时镍粉性能也受影响，容易产生凝

聚。考虑到反应体系采用氨做缓冲体系，取还原温

度为３３３１５Ｋ较适宜。

图２　镍还原率与还原温度关系
Ｆｉｇ．２　Ｎｉｃｋｅｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎｒａｔｅｖｓ．ｒｅｄｕｃｔｉｏｎ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
　

２１２　还原时间的影响
固定试验条件Ｎｉ２＋浓度１ｍｏｌ／Ｌ、Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ与

Ｎｉ２＋物质的量比 １、反应溶液 ｐＨ为 ８、反应温度
３３３１５Ｋ，考察还原时间对镍还原率的影响，如图３

所示。结果表明，在９０～２１０ｍｉｎ内，镍还原率随着
时间增加不断降低，但还原率均大于９８５％。试验
中，加入还原剂溶液马上变灰色，呈浑浊状，放出气

体；９０ｍｉｎ时出现分层，气泡减少，上清液显无色，此
时溶液中镍含量最低，但镍粉纯度不够；随时间延

长，出现镍反溶，镍粉品位有所上升，１５０ｍｉｎ后镍还
原率基本维持不变。综合考虑镍还原率及镍粉品

位，取反应时间为１５０ｍｉｎ较适宜。

图３　镍还原率与反应时间关系
Ｆｉｇ．３　Ｎｉｃｋｅｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎｒａｔｅｖｓ．ｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅ

　

２１３　溶液ｐＨ值的影响
固定试验条件Ｎｉ２＋浓度１ｍｏｌ／Ｌ、Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ与

Ｎｉ２＋物质的量比 １、反应温度 ３３３１５Ｋ、反应时间
１５０ｍｉｎ，考察溶液 ｐＨ值对镍还原率及镍粉粒度的
影响，结果见图４。图４表明，镍还原率随着 ｐＨ值
的增大先增加后降低，镍粉粒度变化趋势呈现先变

小后变大。ｐＨ值维持在８０～８５范围内，镍还原
率稳定在较高水平，且粉末平均粒径较小。因此，溶

液ｐＨ需要控制在８０～８５范围最合适。

图４　镍还原率与溶液ｐＨ值关系
Ｆｉｇ．４　Ｎｉｃｋｅｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎｒａｔｅｖｓ．ｐＨｏｆｓｏｌｕｔｉｏｎ

　

２１４　镍离子浓度的影响
固定试验条件 Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ与 Ｎｉ

２＋物质的量比
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１、反应温度 ３３３１５Ｋ、反应时间 １５０ｍｉｎ、溶液 ｐＨ
值８０～８５，考察溶液Ｎｉ２＋浓度对镍还原率及镍粉
粒度的影响，结果见图５。图５表明，随镍浓度增加
镍还原率下降，粒度增大，符合一般结晶规律。因还

原反应为放热反应，镍浓度过高（［Ｎｉ］＞３ｍｏｌ／Ｌ），
则产生的热量使体系温度急骤上升，操作不易控制，

取Ｎｉ２＋浓度为１２５ｍｏｌ／Ｌ较适宜。

图５　镍还原率与镍离子浓度关系
Ｆｉｇ．５　Ｎｉｃｋｅｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎｒａｔｅｖｓ．ｎｉｃｋｅｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
　

２１５　还原剂用量的影响
固定试验条件反应温度 ３３３１５Ｋ、反应时间

１５０ｍｉｎ、溶液ｐＨ值８０～８５、Ｎｉ２＋浓度１２５ｍｏｌ／Ｌ，
考察水合肼与镍物质的量比对镍还原率及镍粉粒

度的影响，结果见图 ６。图 ６表明，水合肼与镍物
质的量比达到一定程度，镍还原率才能稳定在

９９％，同时若溶液中水合肼浓度低于１ｍｏｌ／Ｌ，则反
应速度缓慢，取 Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ／Ｎｉ＝１３５（物质的量
比）较适宜。

图６　镍还原率与还原剂用量关系
Ｆｉｇ．６　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｎｉｃｋｅｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎ

ｒａｔｅａｎｄｒｅｄｕｃｉｎｇａｇｅｎｔｄｏｓａｇｅ
　

２２　添加剂的种类和用量的影响
添加剂的引入，主要起两个作用：①添加剂一

般为高分子量的有机物，加入溶液后会在超细镍

粉表面形成一层膜，阻止晶体的进一步长大，达到

细化颗粒粒径，同时增加超细颗粒的流动性、分散

性的效果；②高分子膜充填镍粉的晶格缺陷，能增
加镍粉的化学稳定性，减少镍粉在过滤、干燥过程

中的氧化。

２２１　添加剂种类选择
添加剂的选择主要为胶类、酮类，选择明胶、３＃

絮凝剂、六偏磷酸钠和蓖麻油进行试验。在 Ｎｉ２＋浓
度１２５ｍｏｌ／Ｌ、水合肼与镍物质的量比 １３５、溶液
ｐＨ值 ８０～８５、反应温度 ３３３１５Ｋ、反应时间
１５０ｍｉｎ、干燥温度３５３１５Ｋ的优化条件下，各类添
加剂对镍粉性能的影响见表１。　　　

表１　添加剂的影响
Ｔａｂｌｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｄｄｉｔｉｖｅｓ

固定条件 试验编号 添加剂 质量浓度 镍粉性能

［Ｎｉ２＋］＝１２５ｍｏｌ／Ｌ； Ｎｏ．１ 明胶 ０５‰ 显微镜检测：分散较好，粒径多１～２μｍ极个别颗粒大于２μｍ

Ｎ２Ｈ４·Ｈ２Ｏ／Ｎｉ２＋＝１３５； Ｎｏ．２ ３＃絮凝剂 １‰ 颗粒均匀，粒径１～２μｍ，略有团聚

反应体系ｐＨ＝８； Ｎｏ．３ 六偏磷酸钠 １‰ 显微镜检测：粒度多１μｍ以下，粒度均匀，很少有团聚

反应温度３３３１５Ｋ

反应时间１５０ｍｉｎ；
Ｎｏ．４ 蓖麻油 １‰ 显微镜检测：团聚较严重，粒度较大

　　由表１可见，Ｎｏ．３试验结果最好，即采用１‰六
偏磷酸钠为添加剂，团聚现象很少，粒度均匀，粒径

多为１μｍ以下，所产镍粉性能优于其他试验，故选
择六偏磷酸钠为添加剂。

２２２　添加剂用量选择
选择六偏磷酸钠为添加剂，在 Ｎｉ２＋浓度

１２５ｍｏｌ／Ｌ、水合肼与镍物质的量比１３５、溶液 ｐＨ
值８０～８５、反应温度３３３１５Ｋ、反应时间１５０ｍｉｎ、
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干燥温度３５３１５Ｋ的优化条件下，考察添加剂用量
对镍粉性能的影响，结果见表２。

表２　添加剂用量的试验结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｄｄｉｔｉｖｅｄｏｓａｇｅ

试验

编号

添加剂质量

浓度／‰
镍粉性能

Ｎｏ．１ ０１
镜下：多为团簇，多为２μｍ以上假颗粒，团簇

致密

Ｎｏ．２ ０２ 镜下：多为团簇，少部分２μｍ以下团簇致密

Ｎｏ．３ ０３ 镜下：较多２μｍ以下颗粒，团簇间有间隙

Ｎｏ．４ ０４ 镜下：团簇较松散，颗粒粒径多小于２μｍ

Ｎｏ．５ ０５ 镜下：团簇间有明显间隙，颗粒多１～２μｍ

Ｎｏ．６ １０ 镜下：大部分颗粒０５μｍ以下，有部分团簇

Ｎｏ．７ １５ 镜下：较少团簇，大部分为０５μｍ颗粒

Ｎｏ．８ ２０
镜下：基本为０５μｍ左右颗粒，极个别大于

１μｍ

　　由表２可见，选择六偏磷酸钠作为添加剂，质量
浓度为 １５‰时所产镍粉较少团簇，大部分为
０５μｍ左右的颗粒。
２３　硼氢化钾作用机理

在镍粉还原沉淀过程中引入硼氢化钾，可使

整个反应平稳进行，克服水合肼还原所具有的诱

导期，极大改善镍粉粒度的可控制性，有效解决冒

槽问题。硼氢化钾用量与镍粉粒径有一定的线性关

系，在Ｎｉ２＋浓度１２５ｍｏｌ／Ｌ、水合肼与镍物质的量比
１３５、溶液 ｐＨ值８０～８５、反应温度３３３１５Ｋ、反
应时间１５０ｍｉｎ、干燥温度３５３１５Ｋ的优化条件下，
试验结果见表 ３。表 ３表明，硼氢化钾用量为
８３７×１０－３ｇ／Ｌ较适宜。

表３　硼氢化钾用量与镍粉粒径关系
Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｐｏｔａｓｓｉｕｍ

ｂｏｒｏｈｙｄｒｉｄｅｄｏｓａｇｅａｎｄｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅ

试验

编号

硼氢化钾

用量／ｇ·Ｌ－１
反应

时间／ｍｉｎ
镍粉性能

Ｎｏ．１ ２５１１×１０－３ ２４０
镜下：粒径＞２μｍ；

松装比重：１０７ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．２ ３３４８×１０－３ １９０
镜下：粒径２μｍ；

松装比重：１０５ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．３ ４１８５×１０－３ １８０
镜下：１２～１５μｍ；

松装比重：０７４ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．４ ８３７×１０－３ １５０
镜下：粒径１μｍ以下；

松装比重：０５９４ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．５ １２５５５×１０－２ １２０
镜下：０６６μｍ；

松装比重：０６２６ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．６ １６７４×１０－２ １００
镜下：０６６μｍ；

松装比重：０５１ｇ／ｃｍ３

Ｎｏ．７ ２５１１×１０－２ １００
镜下：０５７μｍ；

松装比重：０５０７ｇ／ｃｍ３

　　其作用机理为，硼氢化物作为强还原剂，可迅
速与镍氨溶液反应生成金属镍晶粒，进而成为水

合肼还原镍的晶种，消除了单纯水合肼还原的自

催化过程。另外，可以通过控制硼氢化物的加入

量，有效控制晶种数量，从而在一定范围内根据市

场需求调整超细镍粉的粒径，同时控制镍粉粒径

的均匀性。

２４　还原后液处理
还原后液含Ｎｉ０２～０８ｇ／Ｌ，需经净化回收镍后

再排放。通常采用硫化物沉淀法，试验结果见表４。
　　　表４　硫化物沉淀后液残镍试验结果

Ｔａｂｌｅ４　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｎｉｃｋｅｌｒｅｓｉｄｕｅｉｎｌｉｑｕｉｄａｆｔｅｒｓｕｌｆｉｄｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ
试验编号 条件 沉淀前液Ｎｉ含量／（ｇ·Ｌ－１） 沉淀后液Ｎｉ含量／（ｇ·Ｌ－１）） 沉淀率／％

Ｎｏ．１ Ｓ２－／Ｎｉ＝１ ｐＨ＝８３，０７５ ｐＨ＝８５，００９２ ８８９０

Ｎｏ．２ Ｓ２－／Ｎｉ＝１４ ｐＨ＝８３，０７５ ｐＨ＝８５，００２ ９７４０

Ｎｏ．３ Ｓ２－／Ｎｉ＝１６ ｐＨ＝８３，０７５ ｐＨ＝８５，００００３８ ９９９５

Ｎｏ．４ Ｓ２－／Ｎｉ＞１６ ｐＨ＝８３，０７５ ｐＨ＝８５，００００２１ ９９９７

Ｎｏ．５ Ｓ２－／Ｎｉ＝１４ ｐＨ＝６５，０７７ ｐＨ＝８５，０００８ ９８９０

Ｎｏ．６ Ｓ２－／Ｎｉ＝１６ ｐＨ＝６５，０７７ ｐＨ＝８５，００００３７ ９９９５

　　表４结果表明，Ｓ２－／Ｎｉ（物质的量比）＝１６时
进行硫化沉淀，可使沉淀后溶液镍含量低于国家允

许排放标准（ＧＢ８９７８—８８）（ｐＨ６～９，Ｎｉ１ｍｇ／Ｌ）。
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２５　氢气还原试验
超细镍粉含氧属于表面氧化或表面气体吸附，

氢还原过程能将其中氧含量降低，且能控制粉末颗

粒的长大幅度。镍粉氢还原的影响因素主要有还原

时间、还原温度等，采用低温逆氧还原方法进行还原

试验。

２５１　还原温度的影响
未经氢还原的镍粉氧含量为 １９４％，粒径

０４８μｍ，比表面积３６６ｍ２／ｇ，纯度９８１０％。固定
氢还原时间９０ｍｉｎ，考察还原温度对镍粉氢还原效
果的影响，结果见图７。由图７可以看出，随着还原
温度升高，镍粉含氧量逐步降低，但镍粉的粒度增

大，比表面积呈下降趋势。综合分析，还原温度定为

６７３１５Ｋ较适宜。

图７　还原温度对镍粉性质影响
Ｆｉｇ．７　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｄｕｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒ
　

图９　超细镍粉ＳＥＭ图
Ｆｉｇ．９　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｕｌｔｒａｆｉｎｅｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒ

２５２　还原时间的影响
固定还原温度 ６７３１５Ｋ，考察氢气还原时间

对镍粉性能的影响，结果见图 ８。图 ８表明，随着
还原时间增长，镍粉含氧量及粒径均呈下降趋势，

但时间到达一定程度后，镍粉性能基本不变。在

１２０ｍｉｎ时，镍 粉 含 氧 量 为 ０５６％，粒 径 为

０５１μｍ，达到了工业镍粉产品要求，故选１２０ｍｉｎ
比较适合。

图８　还原时间对镍粉性质影响
Ｆｉｇ．８　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｄｕｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅ

ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒ
　

２６　超细镍粉检测
２６１　松装密度检测

对上文优化实验条件下所制备的镍粉样品进行

松装密度检测，结果见表５。

表５　松装密度检测结果
Ｔａｂｌｅ５　Ｌｏｏｓｅｄｅｎｓｉｔｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓ

样品编号 检测结果／ｇ 检测计算结果／（ｇ·ｃｍ－３）

１＃ １３８７１５ ０５５４８６

２＃ １４３２６１ ０５７３０４

３＃ １３８３７６ ０５５３５０

４＃ １６３４５７ ０６５３８３

５＃ １６１９５１ ０６４７８０

６＃ １６３４５９ ０６５３８４

　　本工艺所得超细镍粉具有较理想的松装密度，
指标达到了国外同类产品水平。

２６２　镍粉粒径、比表面积及形貌的测定
采用ＳＥＭ表征氢还原后 Ｎｉ粉材料，探究其形

貌及其微观结构，结果见图９。结果表明，本工艺所
产镍粉粒径分布范围窄，呈立体球形，晶粒尺寸分布

均匀分布，结构紧凑，粒径约为０５～１０μｍ，优于
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国内同类产品。

２６３　ＸＲＤ测定
用ＸＲＤ表征分析所制备超细镍粉样品的晶体

结构，结果见图１０。图１０表明，试验所制备镍粉材
料的出峰位置与标准卡（０１－０７０－０９８９）保持一致，
在４４８６°、５２３２°和７７６８°处出现纯Ｎｉ粉的一系列
特征峰，ＸＲＤ表征没有检测到其他单相。分析结果
证明试验成功合成了超细镍粉。

图１０　超细镍粉ＸＲＤ图
Ｆｉｇ．１０　ＸＲＤｐｌｏｔｏｆｕｌｔｒａｆｉｎｅｎｉｃｋｅｌｐｏｗｄｅｒ

　

３　结论
针对目前超细镍粉制备存在的粒度分布控制和

防氧化问题，本文以硫酸镍为原料，提出采用水合肼－
硼氢化钾－氢还原体系制备超细镍粉的方法，并采用
ＳＥＭ、ＸＲＤ等表征方法对优化条件下制备的镍粉进
行性能分析，得到以下主要结论。

１）水合肼还原工艺优化条件为还原温度
３３３１５Ｋ、还原时间 １５０ｍｉｎ、溶液 ｐＨ８０～８５、镍
离子摩尔浓度１２５ｍｏｌ／Ｌ、水合肼与镍离子物质量
比１３５、六偏磷酸钠质量浓度１５‰，在此条件下，
镍还原率可稳定在９９％左右；相较于其他添加剂，
适当添加六偏磷酸钠可以减少镍粉团簇现象。

２）镍粉还原沉淀过程中，引入适量的硼氢化
钾，可使整个反应平稳进行，克服水合肼还原所具有

的诱导期，极大改善镍粉粒度的可控制性。在试验

条件下，加入８３７×１０－３ｇ／Ｌ硼氢化钾可以使镍粉
粒径达到１μｍ以下，松装比重达到０５９４ｇ／ｃｍ３。
３）采用氢气还原镍粉，可以降低产物氧含量，

控制粉末颗粒的长大幅度；在还原温度６７３１５Ｋ、
还原时间１２０ｍｉｎ的条件下，镍粉含氧量为０５６％，
粒径为０５１μｍ。
４）对所制备镍粉氢还原处理后，进行松装密度

检测、ＳＥＭ分析、ＸＲＤ检测，结果为镍纯度高于
９９５％、粒度０５～１μｍ、比表面积３６～４２４ｍ２／ｇ、松
装比重０５～０６ｇ／ｃｍ３，该指标由于国内同类产品，
达到了国外同类产品水平。

５）本试验在镍粉制备过程中引入硼氢化钾控
制粒径范围，采用氢还原进行防氧化处理，具有创新

性，且工艺流程短、劳动环境好、无污染，具有推广

价值。
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