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ПОЛУЧЕНИЕ НИКЕЛЬСОДЕРЖАЩИХ ПИГМЕНТОВ ОСАЖДЕНИЕМ  
ИЗ ОТРАБОТАННЫХ ЭЛЕКТРОЛИТОВ НИКЕЛИРОВАНИЯ  

В настоящей работе предложен способ получения соединений никеля (II) из отработанных 
сернокислотных электролитов никелирования. Содержание ионов Ni2+ в изучаемых растворах 
определяли методом химического анализа, а состав конденсированной фазы – методом элемент-
ного анализа. 

Малорастворимые соединения никеля (II) осаждали раствором гидроксида натрия или 
насыщенным раствором ортофосфата натрия, а также отработанным обезжиривающим раство-
ром, содержащим смесь гидроксида, карбоната и фосфата натрия. Степень извлечения ионов ни-
келя (II) при использовании в качестве осадителя раствора обезжиривания составила 97%, а при 
использовании раствора гидроксида натрия или фосфата натрия – 99,9%. Проведены рентгено-
фазовый, а также элементный и комплексный термический анализы образцов осадков, получены 
их микрофотографии, а также сняты ИК-спектры поглощения. Выделенные из отработанных 
электролитов никелирования окрашенные соединения обладали зеленой цветовой гаммой и вы-
соким содержанием хромофорных ионов, что указывает на возможность использования этих со-
единений для получения пигментов. Полученные осадки высушивали, прокаливали, мололи, 
просеивали и использовали в качестве пигментных композиций, для которых определяли масло-
емкость первого и второго рода, кислотность, водорастворимость, укрывистость. 
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NICKEL PIGMENTS PREPARATION 
BY SPENT NICKEL-PLATING ELECTROLYTE PRECIPITATION  

A way to recycle spent waste sulfuric acid nickel electrolytes by nickel compounds extracting is of-
fered and in this paper. The nickel (II) ions concentration was defined by chemical analysis and solid 
phase composition were determined by elemental analysis. 

Slightly soluble nickel (II) compounds were precipitated with sodium hydroxide solution and satu-
rated sodium orthophosphate solution during boiling. Also waste degreasing solution containing sodium 
hydroxide, sodium carbonate and sodium phosphate was used. Nickel (II) ions extraction degree for de-
greasing solution precipitation was 97%, and for sodium hydroxide solution or sodium orthophosphate 
solution precipitation – 99,9%. For nickel (II) compounds obtained X-ray analysis, elemental analysis 
and thermal analysis were carried out, their IR-absorption spectra micrographs were obtained. Colored 
compounds obtained from waste electrolytes had various shades of green colour scheme and high con-
centration of chromofore ions. That made them possible for pigments producing. The precipitates ob-
tained were dried, calcinated, milled, sifted and then used as pigment compositions.  

Key words: spent nickel electrolytes, pigment, nickel oxide, nickel phosphate, recycling. 
 

Введение. В настоящее время в Беларуси 
существует более 140 промышленных предпри-
ятий, на базе которых функционирует гальвани-
ческое производство [1]. Нанесение гальваниче-
ских покрытий является способом защиты ме-
таллов от коррозии, а также позволяет повысить 
электропроводность, износостойкость и другие 
свойства готового изделия. В Беларуси наиболее 
распространены цинковые, хромовые и никеле-
вые покрытия. 

Основная роль никелевого покрытия – за-
щитно-декоративная. Кроме защитно-декора-
тивного назначения никелирование широко ис-

пользуется в химической промышленности для 
защиты рабочих поверхностей оборудования 
от воздействия различных агрессивных сред. 
Никелевые покрытия используются как проме-
жуточный подслой для нанесения других по-
крытий на сталь с целью обеспечения прочного 
сцепления покрытий с основой, а также для по-
вышения износостойкости трущихся деталей. 

В современные электролиты никелирова-
ния вводят специальные добавки неоргани-
ческого и органического происхождения, ко-
торые повышают растворимость анодов, пре-
дупреждают образование шлама, позволяют    
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получить непосредственно из ванн блестящие 
осадки с выравниванием поверхности основного 
металла, а также повышают твердость покрытия 
и уменьшают пористость слоев [2, 3]. 

Гальваническое производство значительно 
увеличивает нагрузку на окружающую среду 
вследствие образования большого объема сточ-
ных вод. Хотя существующие электролиты 
устойчивы и в процессе эксплуатации подверга-
ются периодической очистке и корректировке 
состава, тем не менее со временем электролиты 
требуют замены вследствие их загрязнения. Слив 
отработанных электролитов осуществляется на 
различных предприятиях с различной периодич-
ностью (от нескольких раз в год до одного раза в 
пять лет) после накопления в рабочем растворе 
продуктов, необратимо ухудшающих технологи-
ческие параметры работы гальванической ванны. 

Объем отработанных растворов электролитов 
обычно невелик и определяется размером гальва-
нических ванн, который обычно варьируется от 
0,5 до 1,5 м3, и их количеством на предприятии. 
При этом отработанные растворы электролитов 
являются высококонцентрированными (содержа-
ние основных компонентов до 200–250 г/л) и зна-
чительно загрязняют окружающую среду. 

Отработанные растворы гальванических про-
изводств характеризуются высокой концентраци-
ей хромофорных ионов, поэтому целесообразным 
является исследование возможности получения 
из растворов электролитов окрашенных соедине-
ний, которые затем могут быть использованы при 
получении пигментов, что позволит частично 
решить проблему импортозамещения неоргани-
ческих пигментов для нужд промышленности. 

В настоящей работе изучалось получение 
малорастворимых соединений никеля (II) из 
отработанных растворов никелирования. Полу-
ченные в результате работы никельсодержащие 
соединения использовались при получении пиг-
ментных композиций. 

Методика эксперимента. Соединения ни-
келя получали методом осаждения из растворов. 
Для получения соединений никеля (II) исполь-
зовались отработанные электролиты никелиро-
вания, растворы гидроксида натрия, фосфата 
натрия и отработанный раствор обезжиривания 
следующего состава: NaOH – 6 г/л; Na2CO3 – 
30 г/л; Na3PO4 – 30 г/л. 

Предварительно в изучаемых растворах 
определяли содержание ионов никеля (II) мето-
дом химического анализа и состав конденсиро-
ванной фазы методом элементного анализа. 

Исследование однородности образцов и по-
элементного распределения в них отдельных 
компонентов проводили на сканирующем элек-
тронном микроскопе JEOL JSM – 5610LV (Япо-
ния) с использованием системы электронного 

зондового энергодисперсного рентгено-флюоре-
сценного анализатора марки JED 22-01. 

Рентгенофазовый анализ (РФА) использо-
вали для изучения фазового состава полученных 
образцов и проводили на установке ДРОН-3 с 
ионизационной регистрацией рассеянных лучей 
(излучение СuKα) и рентгеновском дифракто-
метре D8 Advance фирмы Bruker (Германия). 

Инфракрасные спектры поглощения образ-
цов, использовавшиеся для идентификации со-
единений, а также качественной оценки содер-
жания свободной и связанной воды в образцах, 
в интервале волновых чисел 350–4000 см–1   
записывали в таблетированных с KBr («х. ч.») 
смесях на ИК-Фурье спектрометре NEXUS фир-
мы THERMO NICOLET. Масса навески состав-
ляла ≈1 мг. Погрешность определения частот 
колебаний не превышала ±2 см–1. 

Основная часть. С целью определения ка-
чественного и количественного состава отрабо-
танного электролита никелирования раствор 
упарили, а затем конденсированную фазу под-
вергли элементному анализу, результаты кото-
рого приведены в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Результаты элементного анализа образца,  
полученного упариванием отработанного  

электролита никелирования 

Химический элемент Доля, мас. % 
O 31,47 
Si 0,42 
S 11,96 
Cl 8,11 
Ni 48,04 

Итого 100,00 
 

Приведенные данные свидетельствуют о на-
личии в образце никеля, серы, хлора, кремния 
и кислорода. Согласно данным [2], основным 
компонентом кислых электролитов никелиро-
вания являются сульфат и хлорид никеля (II), 
что согласуется с полученными результатами 
элементного анализа. 

Гидроксид никеля (II) получали из отрабо-
танного раствора никелирования, осаждая его 
раствором гидроксида натрия (NaOH – 30 г/л).  

Гидратированный фосфат никеля получали 
осаждением ионов никеля (II) насыщенным при 
25○С раствором Na3PO4. Осаждение проводили 
при кипячении. 

При использовании раствора обезжиривания 
для получения осадка никельсодержащих сое-
динений предварительно были определены не-
обходимые количества раствора осадителя [4]. 
Наибольшая степень извлечения ионов Ni2+, а 
следовательно, наибольший выход конечного 
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продукта наблюдался при двукратном избытке 
осаждающего раствора обезжиривания по отно-
шению к исходному количеству ионов Ni2+. 

Исходную и остаточную концентрацию ионов 
Ni2+ определяли прямым титрованием ионов Ni2+ 
раствором ЭДТА в присутствии мурексида. 
Для каждого раствора проводили титрование  
пяти проб, полученные данные усреднялись.     
По результатам титрования рассчитывали массу 
ионов никеля (II) в анализируемой пробе. 

Исходная концентрация ионов никеля (II) в 
отработанном электролите никелирования со-
ставила 68,10 г/л. Остаточная концентрация 
ионов никеля (II) в фильтрате для случая оса-
ждения ионов Ni2+ обезжиривающим раствором 
составила 1,80 г/л, а для случая осаждения рас-
твором гидроксида натрия – 0,06 г/л. 

Степень извлечения ионов никеля (II) рас-
считывали по формуле 

нач ост

нач

100%
C С
С

− ⋅ , 

где Снач и Сост – начальная и остаточная кон-
центрации ионов никеля (II) в пробе. 

Рассчитанная степень извлечения никеля 
(II) при использовании обезжиривающего рас-
твора и раствора NaOH составила 97 и 99,9% 
соответственно.  

Оксид никеля (II) из отработанного электро-
лита получали по следующим реакциям:  

NiSO4 + 2NaOH → Ni(OH)2↓ + Na2SO4; 

NiCl2 + 2NaOH → Ni(OH)2↓ + 2NaCl; 

Ni(OH)2  → NiO + H2O↑. 

Гидроксид никеля (II) осаждали концен-
трированным раствором гидроксида натрия 
(NaOH – 30 г/л), взятым с 10%-ным избытком по 
отношению к содержанию ионов Ni2+ в растворе. 
Осаждение проводили при комнатной температу-
ре и постоянном перемешивании. Осадок подвер-
гали пятикратной декантации с последующей 
промывкой на фильтре. Высушенный осадок был 
плотным, мелкодисперсным, темно-зеленого цве-
та. Согласно данным [5], гидроксид никеля (II) 
разлагается на оксид никеля (II) и воду при тем-
пературе 230°С, поэтому отфильтрованный оса-
док высушивали, перетирали в фарфоровой 
ступке, а затем дегидратировали в сушильном 
шкафу при температуре 240°С в течение 2 ч. 
При обезвоживании цвет осадка изменялся, что 
не противоречит литературным данным, соглас-
но которым цвет  оксида никеля (II) в зависимо-
сти от способа получения и содержания воды 
в образце варьирует от светло- до темно-зелено-
го [5]. Дегидратированный образец измельчали 
в агатовой ступке и просеивали на сите с раз-
мером отверстий 0,2 мм. 

В результате был получен образец серо-
зеленоватого цвета, который был однофазным 
по данным рентгенофазового анализа и пред-
ставлял собой оксид NiO (рис. 1).  

* фаза NiO (JCPDS ICDD No. 01-089-5881) 

Рис. 1. Рентгеновская дифрактограмма полученного 
образца оксида никеля  

 
Так как раствор обезжиривания содержит 

гидроксид, карбонат и фосфат натрия, то при 
осаждении ионов Ni2+ осадок может представ-
лять собой смесь фосфата Ni3(PO4)2, гидроксида 
Ni(OH)2, основных фосфатов, сульфатов и, 
возможно, некоторых других соединений нике-
ля. Образование малорастворимых соединений 
никеля возможно по реакциям обмена при вза-
имодействии сульфата или хлорида никеля (II) 
с гидроксидом и фосфатом натрия и по реакции 
совместного гидролиза при взаимодействии 
сульфата либо хлорида никеля (II) с Na2CO3: 

NiSO4 + 2NaOH → Ni(OH)2↓ + Na2SO4; 
NiCl2 + 2NaOH → Ni(OH)2↓ + 2NaCl; 

3NiSO4 + 2Na3PO4 → Ni3(PO4)2↓ + 3Na2SO4; 
3NiCl2 + 2Na3PO4 → Ni3(PO4)2↓ +6NaCl; 

2NiSO4 + 2NaOH → (NiOH)2SO4↓ + Na2SO4; 
NiSO4 + Na2CO3 + H2O → Ni(OH)2↓ + 

+ Na2SO4 + CO2↑; 
NiCl2 + Na2CO3 + H2O → Ni(OH)2↓ + 2NaCl + CO2↑. 

Процессы осаждения проводили при ком-
натной температуре и перемешивании. Осадок 
отфильтровывали, промывали и высушивали.  

Результаты элементного анализа осадка, 
полученного из отработанного электролита ни-
келирования осаждением ионов Ni2+ раствором 
обезжиривания, приведены в табл. 2, из кото-
рой видно, что исследованный образец содер-
жит некоторое количество серы. 

Наличие соединений серы в осадке может 
объясняться образованием малорастворимой 
основной соли (NiOH)2SO4. Присутствие значи-
тельного количества натрия в соединениях осад-
ка малопонятно и требует специальных исследо-
ваний конденсированной фазы. 

10 20 30 40 50 7060 80
2 Θ, град 
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Таблица 2 
Результаты элементного анализа образца осадка, 
полученного из электролита никелирования  
осаждением обезжиривающим раствором 

Химический элемент Доля, мас. % 
O 27,05 
Na 6,41 
Si 0,10 
P 2,25 
S 3,51 
Ni 60,68 

Итого 100,00 
 

При получении фосфата никеля (II) к отра-
ботанному электролиту приливали избыточное 
количество насыщенного при 25°С раствора 
фосфата Na3PO4. Получение фосфата нике-
ля (II) идет по следующим реакциям 

3NiSO4 + 2Na3PO4 → Ni3(PO4)2↓ + 3Na2SO4; 

3NiCl2 + 2Na3PO4 → Ni3(PO4)2↓ + 6NaCl. 

Процесс осаждения вели при кипячении. По-
сле охлаждения из раствора выпадает осадок кри-
сталлогидрата Ni3(PO4)2 · 8H2O [5]. Осадок не-
сколько раз промывали, отфильтровывали 
и сушили до твердого состояния, после чего из-
мельчали. Фосфат никеля (II), используемый в ан-
тикоррозионных пигментах, должен отвечать 
определенным требованиям, в частности, массовая  
доля воды в нем должна быть минимальной [4, 6]. 

Осадок, содержащий гидратированный фос-
фат никеля (II), прокаливали в муфельной печи 
при температуре 860°С для удаления воды. Со-
гласно полученным термогравиметрическим кри-
вым, при нагревании навески образца от 25 до 
990°С потеря массы составляет 42,9%, причем 
42,5% массы теряется при температуре до 860°С. 
Следовательно, прокаливание при 860°С приво-
дит к почти полному удалению воды из образца. 

На рис. 2 приведены ИК-спектры образца 1, 
содержащего кристаллогидрат фосфата нике-
ля (II) (кривая 1), и образца 2, прокаленного при 
860°С в течение 1 ч (кривая 2). ИК-спектр образ-
ца 1 по положению и интенсивности полос соот-
ветствует соединению Ni3(PO4)2 · 8H2O [7]. Поло-
сы 3441, 3148, 3010 см–1 отвечают валентным ко-
лебаниям молекул воды. Смещение полос в низ-
кочастотную область свидетельствует о том, что 
молекулы воды участвуют в образовании доста-
точно прочных водородных связей. В спектре 
образца 2 наблюдается уменьшение интенсивно-
сти этих полос и полученный спектр отвечает 
спектру Ni3(PO4)2 [7]. Наличие в спектре образ-
ца 2 полосы 1595 см–1, обусловленной деформа-

ционными колебаниями молекул воды, может 
быть объяснено поглощением небольшого коли-
чества атмосферной влаги гигроскопичным об-
разцом фосфата никеля (II) после прокаливания. 

 

Рис. 2. ИК-спектры поглощения: 
1 – образец 1; 2 – образец 2 

 
После прокаливания образец растирали 

в агатовой ступке и просеивали. Цвет получен-
ного образца темно-зеленый. 

Полученные соединения никеля обладают 
равномерной окраской различных оттенков зе-
леного цвета, что связано с содержанием в от-
работанных растворах никелирования специ-
альных добавок и с различными условиями 
термообработки. 

Полученные из отработанных растворов ни-
келирования оксид никеля, фосфат никеля и 
смесь других соединений использовали при со-
здании пигментных композиций. Хромофорные 
ионы Ni2+ определяют зеленую окраску пигмен-
тов. Для пигментных составов определялись 
маслоемкость первого и второго рода, кислот-
ность, водорастворимость, укрывистость. 

Заключение. В работе изучена возможность 
получения окрашенных соединений, которые мо-
гут быть впоследствии использованы в производ-
стве неорганических пигментов, из отходов про-
мышленных гальванических производств. Пока-
зано, что степень извлечения ионов Ni2+ из 
отработанных растворов электролитов нике-
лирования при использовании как осадителя рас-
твора обезжиривания составила 97%, а при ис-
пользовании раствора гидроксида натрия или 
фосфата натрия – 99,9%. Полученные в работе 
соединения никеля (II) могут быть использованы 
для получения антикоррозионных пигментов. Вы-
сокая степень очистки отработанных растворов от 
ионов Ni2+, которая достигается при использова-
нии предложенных реагентов, позволяет приме-
нить их для снижения отрицательного воздей-
ствия соединений никеля на окружающую среду. 
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