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氨基磺酸镍合成工艺的研究
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摘要：简要回顾了氨基磺酸镍传统的合成工艺；从提高质量和产量方面考虑�系统研究了一种合成氨基磺酸镍的新工艺�即
先采用氨配合沉淀法制备出球形氢氧化镍�再加入氨基磺酸合成氨基磺酸镍；讨论了反应温度、反应体系的 pH值、搅拌强
度、镍氨比对氢氧化镍浓度的影响。结果表明：运用该工艺合成的氨基磺酸镍杂质含量低�质量稳定。
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氨基磺酸镍［1］溶液�分子式为［Ni（H2NSO3）2·4H2O］�外观为绿色溶液。它是一种优良的镀镍主盐［2］�
优点为电沉积速度快�分散能力强�镀层应力小�电流效率高�可达90％以上。另外�还有溶解度大�无污
染等优点。现已广泛应用于电子、汽车、航天、兵器、造币、冶金镍网、无线电、彩色铝合金等行业。

传统的合成工艺有两种：一种工艺是将镍粉与氨基磺酸在引发剂的作用下直接反应制得［3］�这种工艺
虽然简单直接�但有两个缺点：一是必须要求高质量的镍粉原料才能保证得到高质量的氨基磺酸镍�因为
一般的镍粉含有铁�钴�铜�锌等15种杂质元素�杂质太多影响氨基磺酸镍的电镀效果；二是由于引发剂的
加入�使得产品中不可避免的有引发剂的残留�从而在一定程度上影响了电镀效果；另外一种工艺是先将
硫酸镍与碳酸钠发生反应生成碳酸镍�再加入氨基磺酸生成氨基磺酸镍�这种工艺也有两个缺点：一是由
于选择的原料必定会产生硫酸根离子和钠离子�这两种杂质离子都会很大程度上影响产品的电镀效果；二
是后一步反应中会产生二氧化碳气体�必须时刻监测�否则因为大量气泡的生成�反应液有可能溢流出来�
降低产率。

综合考虑传统的合成工艺的优缺点�本文提出了一种制取氨基磺酸镍的新工艺�其反应流程为：第一
步用镍盐溶液与氨水反应生成氢氧化镍�第二步将氨基磺酸与氢氧化镍反应生成氨基磺酸镍。经过长期
实验发现�使用该工艺制取氨基磺酸镍关键是第一步合成氢氧化镍�因为氢氧化镍颗粒越大效果越好�这
样不仅易于沉降�且得到的产品纯度就越高。结果表明�使用该工艺所制得的氨基磺酸镍溶液�杂质含量
低�特别是 SO42－含量低�当其应用于电镀时�沉积速度快�镀层内应力低�在适当的电镀条件下�甚至可得
零应力镀层［4］。其品质优于国内其它品牌�可与国外先进企业的产品处于同一水平。
1　实验工艺
1．1　反应原理

NiSO4＋2NH3·H2O Ni（OH）2＋（NH4）2SO4
2H2NSO3H＋Ni（OH）2 Ni（NH2SO3）2＋2H2O

1．2　试验步骤
先在镍盐溶液中加入氨的物质量为镍离子3～6倍的氨水�控制溶液的 pH值在9．5～12．0�搅拌下加

热溶液使其温度维持在40℃～90℃�体系中有球形 Ni（OH）2生成；当溶液 pH值下降至8．5～10．5中某一
确定值时�向体系中缓慢加入 NaOH溶液至母液蓝色褪去�此过程中控制加碱速度�维持溶液 pH值稳定；
经搅拌、陈化、抽滤�则镍盐完全转化为球形氢氧化镍［5］。然后�将氢氧化镍充分洗涤去除钠离子和硫酸根
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离子等杂质�再将氨基磺酸分多批加入合成氨基磺酸镍［6］�反应温度控制在80℃内�最后�经浓缩、过滤�
得产品。
1．3　试验流程示意图

试验工艺流程示意图如图1。

图1　试验流程示意图
2　最佳试验条件的控制
2．1　合成氢氧化镍工艺条件的控制

合成氢氧化镍是新工艺的关键步骤�对工艺条件的控制直接影响到氢氧化镍的量�工艺条件包括反应
温度、反应体系的 pH值、搅拌强度、镍氨比等［7］。
1） 反应温度
在镍盐溶液中加入氨水生成氢氧化镍的过程中�为了提高产率�必须确保镍离子完全转化成氢氧化

镍�但是如果反应温度较低时�镍离子和氨水可以络合生成镍氨络合物�例如［Ni（NH3）4］2＋�并且形成的镍
氨络合物会溶解在氨水里�这样�镍离子有所流失�势必会降低氢氧化镍的产量�也就会降低氨基磺酸镍的
产量。因此�在制备氢氧化镍时�反应温度是个至关重要的因素［7］。反应过程中温度太高时�氨水受热分
解会挥发一部分�造成氨水有所损失；反应过程中温度太低时�反应速度很缓慢�最重要的是镍离子会形成
镍氨络合物而损失一部分。必须抑制镍氨络合物的形成�确保镍离子尽可能与氨水中的氢氧根离子结合
生成氢氧化镍。

在其它条件相同的情况下�不同反应温度所产生的氢氧化镍如表1所示。
表1　温度对产品氢氧化镍浓度的影响

样品号 温度 t／℃ Ni（OH）2浓度／mol·L－1
1 10 1．726
2 20 1．834
3 30 2．056
4 40 2．999
5 60 3．020
6 90 3．045
7 120 2．357
8 200 2．265

　　从表1可知�反应温度过低�反应速度缓慢�且生成了镍氨络合物而降低了氢氧化镍的量；反应温度过
高�氨水受热分解损失一部分�产量也不高。反应温度应当控制在40℃～90℃较为适宜。
2） 反应体系的 pH值
为防止反应液产生局部过碱�影响氢氧化镍的成核形状［8］�需进行反应液 pH值的均匀性试验。
第一个均匀性试验是加氨水时反应体系的 pH值控制：经过反复的试验总结�为了得到球形的氢氧化

镍�需控制溶液的 pH值在9．5～12．0�每隔一分钟分别测量反应液上部、中部、下部的 pH值�并记录下来。
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钠离子是杂质�会影响氨基磺酸镍的电镀效果�反应体系的 pH值会直接影响到溶液中杂质钠离子的
百分含量�如下图2�pH值小于8∙0时�溶液中钠离子的百分含量相当高；pH值介于8．0～8．5时�钠离子
的百分含量急剧下降接近零；pH值大于8．5时�钠离子的百分含量有少量提升。所以�应该尽可能缓慢的
分批次加入氢氧化钠�并且保持 pH值不小于8∙5较好。

图2　钠离子随 pH值变化的百分含量

第二个均匀性试验是加氢氧化钠时反应体系的

pH值控制：随着氨水的不断消耗�pH值逐渐变小�
当 pH值下降至8．5～10．5中某一确定值时�缓慢加
入氢氧化钠提升 pH值至8．5～10．5并保持稳定�在
这个过程中每隔一分钟分别测量反应液上部、中部、
下部的 pH 值�维持稳定值�否则 pH 值一旦小于
8∙5�杂质钠离子的百分含量将会急剧上升。

3） 搅拌强度
加大搅拌速度对生成球形氢氧化镍必不可

少［9］。为了增大镍盐与氨水的接触面积�避免局部
过浓现象�保持溶液在一个均相的环境中�在加热的
过程中用磁力搅拌器高转速的搅拌�如果在低转速
搅拌下�形成絮状的氢氧化镍�无法形成球形的氢氧化镍�对于后续的陈化过程不利�所以�为了生成球形
的氢氧化镍�必须在高转速下搅拌。
4） 镍氨比
从反应方程式来看�镍离子与氨水发生反应的摩尔比是1：2�也就是说氨水的物质量是镍离子的2

倍�但为了使镍盐完全转变成氢氧化镍�很显然氨水应该过量；但是�镍离子与氨水又会形成银氨络合物且
溶于过量的氨水中�若氨浓度太大�将会损失部分镍离子而降低产量�所以�氨水的量要适中。不同镍氨比
所产生的氢氧化镍如表2所示。

表2　镍氨比对氢氧化镍浓度的影响
样品号 镍氨物质的量比 Ni（OH）2浓度／mol·L－1
1 1：2 1．079
2 1：3 2．977
3 1：4 2．999
4 1：5 3．031
5 1：6 3．042
6 1：7 2．611
7 1：8 1．942

　　从表2可以看出�选择加入氨的物质的量为3～6倍的镍离子较为适宜。
5） 氢氧化镍洗涤过程条件控制
将合成好的氢氧化镍进行洗涤除杂�去除杂质 Na＋�SO42－。
（1） 影响洗涤效果主要因素有
洗涤水流量：加大洗涤水�能有效带走杂质元素。
洗涤时间：洗涤时间理论上是越长越好�但洗涤时间越长�镍的流失也越大�从而降低回收率�不利于

生产成本。
洗涤水路：洗涤换边次数6次�洗涤时间为30min�洗涤过程中多次轮换出水水路�洗涤效果比较好。
（2） 简单检测监控洗涤效果的方法
测量洗涤水的 pH值（或者测其电导率）。由于（NH4）2SO4是强酸弱碱盐�Na2SO4是强酸强碱盐�所以�

如果洗涤水里这两种盐少�则 pH接近7�说明洗涤效果好。因此只要通过简单的 pH测量�就可以大体知
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道洗涤效果如何�可以买台电导仪�测量更准确。
定性测量洗涤水的 SO42－。用一定浓度的 BaCl2溶液滴加到洗涤水中�目测溶液是否有白色混浊物产

生�如果没有�初步判断洗涤完毕；反之�则洗涤仍要继续进行。
定性测定氢氧化镍中的SO42－。在实验室�制备一系列120ppm�240ppm�360ppm等标准硫酸根�然后

在同等镍离子浓度的条件下进行比较�定性判断氢氧化镍中的 SO42－浓度�由此判断氢氧化镍是否合格。
通过上述的一些简单方法�就可以检测监控洗涤效果及氢氧化镍的合格性。

2．2　合成氨基磺酸镍工艺条件的控制
（1） 氨基磺酸分批加入
氢氧化镍与氨基磺酸的反应是放热反应�一次性加入氨基磺酸�反应不均匀�温度骤升�对温度无法控

制。所以�氨基磺酸应该分多批加入�反应较均匀�温度易于控制。
（2） 反应温度
为制备高纯度的氨基磺酸镍�抑制水解产物是最主要的条件之一。H2NSO3H和 H2NSO3－遇水均发生

水解：
H2NSO3H＋H2O HSO4－＋NH4＋
H2NSO3－＋H2O SO42－＋NH4＋

从化学反应热力学分析�升温对水解有利。因此�在制备氨基磺酸镍时�反应温度是个至关重要的因
素。反应过程中�温度越高�反应速度越快�但相应地氨基磺酸镍的水解越明显�产生的 SO42－也就越多�
而 SO42－是氨基磺酸镍产品最主要的控制指标之一�也是影响电镀效果的关键杂质。温度越低�反应越
慢�从而也影响反应进程。在其它条件相同的情况下�不同反应温度所产生的 SO42－量如表3所示。

表3　温度对产品中 SO42－的影响
样品号 温度 t／℃ SO2－4／ppm
1 30 　300
2 50 　320
3 60 　330
4 70 　340
5 80 　345
6 90 　500
7 100 1600

　　从表3可知�氨基磺酸分多批加入时�反应温度应当控制在80℃内较为适宜。
3　结果与讨论
3．1　与同类产品的性能比较

将按上述工艺所合成的氨基磺酸镍与国内外同类产品的性能进行比较�结果如表4所示。
表4　新工艺合成的氨基磺酸镍与国内外同类产品的比较

项目 杭州某公司产品 美国优耐公司产品 新工艺的产品

pH值 　　　　4．8 　　　　4．4 　　　　4．3
金属含量 ［Ni ］／g·L－1 180．2 180．2 180．4
铜／ppm 1．3 2．1 1．75
铁／ppm 5．8 4．8 5．2
铅／ppm 7．5 7．6 7．8
锌／ppm 3．2 ND ND
锰／ppm 1．8 2．4 2．1
游离氨／ppm 100 12 16
硫酸根／ppm 500 350 370
钙／ppm 150．0 12．5 14．6
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　　　　　　续表

项目 杭州某公司产品 美国优耐公司产品 新工艺的产品

镁／ppm 　　　　10．5 　　　　1．1 　　　　1．5
浑浊度 合格 合格 合格
钠／ppm 125 4．8 5．5

　　由表4的数据可以看出�用该工艺所合成的氨基磺酸镍的品质明显优于国内其它品牌�同美国优耐公
司的产品也处于同一水平。
3．2　需要改进的问题

在试验中�因为氢氧化钠的加入�使得产品中不可避免有硫酸钠的残余�从而在一定程度上影响了电
镀效果［10］。如何使产品中的硫酸钠的含量降到最低�得到更加优质的产品�有待进一步研究。
4　结论

氨基磺酸镍是镀镍、电铸镍所必需的精细化工原料�研究其制备方法与工艺有实际应用与理论价值。
本研究提出了一种合成氨基磺酸镍的新工艺�同传统的合成工艺相比�该工艺简单易行�质量和产量都大
有提高�但是�新工艺和传统工艺都有一个共同的缺点�即由于杂质离子的存在影响电镀效果。如何减少
杂质离子是今后重点考虑的问题。如果使用本工艺生产�成本低�方法简单�生产效率高�产品质量稳定。
分析检验表明�该种氨基磺酸镍纯度高�杂质含量低�可以考虑投放市场。
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A Research on Synthetic Technology of Nickel （Ⅱ） Sulfamate
Jiang Bo1�Zhou Meihua2

（1．Jiangxi Ceramic and Art Institute�Jingdezhen330001�China；2．East China Jiaotong University�Nanchang330013�China）

Abstract：The traditional synthetic technology of Nickel （Ⅱ） Sulfamate is reviewed briefly．Considering the improve-
ment of quality and output�a new technology of synthesizing Nickel （Ⅱ） Sulfamate is studied．Firstly�precipitation
method of Aqua Ammonia coordinates is adopted to prepare sphere Nickelous Hydroxide．Secondly�Nickelous Hydrox-
ide and aminosulfonic acid are synthesized by a chemical process．It is important to discuss the reactive temperature�pH
value of the reactive system�the stirring intensity�the proportion of Nickel to Aque Ammonia�which have great influ-
ence on the consistency of Aickelous Hydroxide．The result demonstrates that Nickel （Ⅱ） Sulfamate using the technol-
ogy has a few impurities and is of high quality．
Key words：Nickel （Ⅱ） Sulfamate；synthesis；Aqua Ammonia；Aickelous Hydroxide
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