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Одним з найбільш поширених в застосуванні металів в галузі порошкової металургії є нікель, оскільки він має ряд важливих характеристик: велику хімічну стійкість у різноманітних агресивних середо​вищах, є феромагнітним металом, не окислюється в атмосферних умовах ири кімнатній температурі, ви​соку жаростійкість, проявляє каталітичні властивості, які є аналогічними тим же властивостям платини та паладію. Як наслідок, порошки металічного нікелю знаходять найрізноманітніше застосування в сучасній промисловості: як хімічно стійкий та феромагнітний матеріал в апаратобудівництві, як каталізатор у реакціях гідрогенізації циклічних альдегідів, спиртів, ароматичних вуглеводів, як матеріал для акумуляторів, а також для виготовлення деталей приладів та машин, захисних покриттів тощо [1].

2. Постановка проблеми та мета даної роботи
Серед основних існуючих методів одержання металічних порошків нікелю, таких як електроліз во​дних розчинів солей нікелю; термічна дисоціація карбонілу ніколу; хімічне відновлення із оксидів та інших твердих сполук нікелю, із газоподібних сполук нікелю (плазмохімічних метод), із водних розчинів со​лей Ni, найпоширенішим є метод хімічного відновлення металічного нікелю із водних розчинів солей ніколу гіпофосфітом натрію, оскільки він є більш дешевим, характеризується високим ступенем продуктивності і не вимагає складного технологічного обладнання.

Однак, порошки металічного нікелю, одержані хімічним відновленням, мають структуру дрібнодисперсних окремих часток. В більшості випадків для подальшого застосування такі відновлені матеріали потребують механічного формування з них нікелевого порошку з розвиненою пористою структу​рою. Це обумовлено тим, що в порошковій металургії найчастіше використовуються саме пористі матеріали, оскільки вони мають ряд переваг над непористими матеріалами: наявність системи взаємопов'язаних пор сприяє проникненню та утриманню рідин і газів в середині матеріалу, висока міцність, пластичність, стійкість до теплових ударів та корозії. Завдяки цим властивостям пористі матеріали знаходять застосу​вання в промисловості у якості фільтрів, каталізаторів, елементів тепло навантажених конструкцій тощо [2].

Для вирішення проблеми одержання дрібнодисперсного нікелевого порошкового матеріалу з пористою структурою було запропоновано прово​дити відновлення Ni не в іонному вигляді із водних розчинів, а з аморфного осаду гідроксиду/карбона​ту ніколу гіпофосфітом натрію. На практиці цей ме​тод дійсно дозволив одержати нікелевий матеріал, що має вигляд розвиненої пористої структури, яка складається з мілко дисперсних металічних часток нікелю. Такий матеріал одразу може використовува​тися в промисловості без застосування додаткової механічної стадії формування з нього виробів з розви​неною пористою структурою.

Метою даної роботи є дослідження процесу одержання дрібнодисперсного порошкового нікелевого матеріалу з по​ристою структурою шляхом відновлення нікелю з аморф​ного осаду гідроксиду/карбонату N1 та встановлення впли​ву реагентів, що застосовуються на структуру отриманого порошку і розмір його часток. 
3. Експериментальні дослідження
Аморфний осад гідроксиду/карбонату ніколу одержували осадженням розчину солі N1 карбонат та гідроксид іонами. Як джерело іонів застосовува​лись наступні види кристалогідратів солей Ni: оцтово​кислий (ацетат) - Ni(СНзСОО)2 • 4Н20, азотнокислий - Ni(N03)2 *6H2О, сульфатнокислий - NіS04 • 7H20, хлористий - NiСІ2 * 6Н2О, а як джерело іонів ОН- та СО32-використовувались такі осаджувачі: гідроксид натрію, карбонат амонію, бікарбонат натрію, карбонат натрію. Взаємодія між переліченими вище реагентами [3] протікає за реакціями 1 та 2:

Ni2+ + ОН- =Ni(ОН)2(
(1)

Ni2+ + СО32- =NiCO3(
(2)

Розчин солі ніколу концентрацією 200 г/л, підігрівали до 70 °С та додавали наважку осаджувача, взяту із 10%-им надлишком, при постійному перемішуванні. По завершенню протікання реакції осадження, з утворенням на поверхні густої піни, випа​ровували надлишок рідкої фази отриманого аморфного осаду до утворення сухого залишку. Готували розчин гіпофосфіту натрію (NaPН2О2 * Н2О) концентрацією 200 г/л, до якого додавали одержаний аморфний осад карбонату/гідроксиду ніколу та підігрівали до 80 °С, в результаті чого відбувався процес хімічного відновлення металічного нікелю гіпофосфітом натрію [4] за реакціями 3 та 4:

2NiСОз + Н2Р02- = 2Ni° + Н2Р04- + 2С02 (3)
2Ni(ОН)2 + Н2РО2- = 2Nі° + Н2РО4- + 2Н2О (4)

Отриманий відновлений нікелевий матеріал про​мивали 4 рази проточною водою та 1 раз гарячого дистильованою водою, після відстоювання промитий порошок висушували.

Для вивчення виливу технологічних параметрів на структуру і розмір часточок нікелевого матеріалу було проведено серію експериментів. У подальшому на скануючому електронному мікроскопі зробили знімки одержаних дрібнодисперсних металічних порошків, які показали, що всі вони мають аористу структуру, яка складається з мікро часток та має губчату будову.

На рис.1 представлена залежність розміру часток нікелевого металічного матеріалу, з яких складається його пориста структура, від виду солі ніколу, що ви​користовувалась під час одержання аморфного осаду карбонату ніколу .Для об'єктивної оцінки одержаних порошків експерименти проводили за однакових ек​спериментальних умов та з використанням одного осаджувача - карбонату амонію, який обрали через його гарну реакційну здатність, що він проявив під час проведення експериментів. А також через тс, що при висушуванні надлишку рідкої фази одержаного аморфного осаду карбонату ніколу, аміачний та вугле​кислий залишки карбонату амонію розкладаються та випаровуються, що дозволяє отримувати більш чистий аморфний осад, ніж при використанні інших вище пе​рерахованих осаджувачів, і як наслідок, більш чистий кінцевий металічний нікелевий продукт. Як видно із рис. 1 (а) при застосуванні салі оцтовокислого ніколу частки пористого матеріалу мають розмір порядку 0,25-0,5 мкм, на рис. і (б) при застосуванні солі хлори​стого ніколу - 0,25-1 мкм, на рис. 1 (в) при застосуванні солі сірчанокислого ніколу - 0,5-2 мкм, на рис. 1 (г) при застосуванні азотнокислого ніколу - 0,75-3 мкм.

На рис.2 представлена залежність типу структури нікелевого металічного матеріалу від виду осаджува​ча, який застосовували. Експерименти проводили за однакових експериментальних умов з застосуванням Nі(СНзСОО)2 • 4Н20, оскільки порошки одержані з нього мають найменший розмір часточок, що дозволяє більш наглядно оцінити структуру і тип нікелевого матеріалу. А також у ацетату ніколу є перевага перед іншими солями Ni - його оцтовокислий залишок при висушуванні аморфного осаду карбонату/гідроксиду ніколу розкладається та випаровується (так як він є сіллю слабкої оцтової кислоти), що в подальшо​му дозволяє одержувати більш чистий нікелевий матеріал. Як видно із рис. 2 (а) при застосуванні у якості осаджувача (NH4)2СОз нікелевий матеріал має найрозвиненішу пористу губчату структуру, на рис. 2 (б) при застосуванні NaНСОз - монолітну структуру, яка складається з мікро часток, на рис. 2 (в) при застосуванні NаОН - суму монолітних кристалів та на рис. 2 (г) при застосуванні Na2СОз - розвинену по​ристу губчату структуру з включенням монолітних зростків мікро кристалів.

На рис.З наведена залежність розміру часток металічного нікелевого матеріалу від концентрації розчину солі ніколу. Було проведено серію.
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Рис. 3. Залежність середнього розміру часточок металічногонікелевого матеріалу від концентрації солі ніколу експериментів з використанням на стадії одержан​ня аморфного осаду карбонату ніколу оцтовокислого ніколу різної концентрації, в інтервалі 50 — 1000 г/л, та карбонату амонію за однакових технологічних умов про​ведення процесу.

Як видно із рис. З залежність є прямо пропорційною: середній розмір мікро часток металічного нікелевого матеріалу збільшується зі збільшенням концентрації розчину солі ніколу, взятої на стадії одержання аморф​ного осаду.

4. Висновки


Таким чином, проведена серія експериментів по​казала, що шляхом відновлення нікелю гіпофосфітом натрію аморфного осаду гідроксиду/карбонату № мож​на одержати дрібнодисперсний порошковий нікелевий матеріал з розвиненою пористою губчатою структурою. Цей матеріал може бути застосований в промисловості одразу без використання додаткової стадії механічного формування з нього виробів з розвиненою пористою структурою. А також були встановлені наступні залежності впливу реагентів, що застосовувались в процесі одержання аморфного осаду гідроксиду/ карбонату ніколу на структуру та розмір кінцевого нікелевого пористого матеріалу: залежність розміру часток нікелевого металічного порошку від виду солі ніколу та концентрації її розчину; залежність типу пористої структури відновленого нікелевого матеріалу від виду осаджувача.
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