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(57)【要約】
【課題】　ニッケル塩の水溶液とニッケルイオンに対して還元性を有する水溶液とを用い
る湿式還元反応において、反応後のニッケル粒子に残留する炭素を始めとする不純物含有
量を少なくさせ、かつ狭い粒度分布を有する平均粒径０．０５μｍ～０．４５μｍの球状
ニッケル粉末を提供する。
【解決手段】　ニッケル塩と、アンモニウムイオンと、ニッケルよりも貴な金属塩とを含
む水溶液である第１液と、ニッケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元作用を有す
る水溶液である第２液と、ヒドロキシル基を有するアルカリ性の水溶液である第３液と、
をすべて混合することで反応液とし、この反応液中でニッケルを晶析させるニッケル粉末
の製造方法である。好ましくは反応液とする前の液の温度を１０℃～５５℃とし、反応液
を昇温させて５５℃～８５℃とする。
【選択図】　なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
ニッケル塩と、アンモニウムイオンと、ニッケルよりも貴な金属塩と、を含む水溶液であ
る第１液と、
ニッケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元作用を有する水溶液である第２液と、
ヒドロキシル基を有するアルカリ性の水溶液である第３液と、
をすべて混合することで反応液とし、該反応液中でニッケルを晶析させることを特徴とす
るニッケル粉末の製造方法。
【請求項２】
反応液とする前の前記第１液、前記第２液、前記第３液、及び前記第１液から前記第３液
の任意の２液を混合させた混合液の温度が、１０℃～５５℃であることを特徴とする請求
項１に記載のニッケル粉末の製造方法。
【請求項３】
前記反応液を昇温させて５５℃～８５℃とすることを特徴とする請求項２に記載のニッケ
ル粉末の製造方法。
【請求項４】
前記ニッケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元作用を有する水溶液が、ヒドラジ
ンまたはその水化物の水溶液であることを特徴とする請求項１～３のいずれかに記載のニ
ッケル粉末の製造方法。
【請求項５】
前記ニッケルよりも貴な金属の総量がニッケルに対して１質量ｐｐｍ～１００００質量ｐ
ｐｍであり、
前記アンモニウムイオン量が１～６モル／ニッケルイオン１モルであり、
前記ヒドラジンまたはその水化物の水溶液が、ヒドラジン量で１．３～５．５モル／ニッ
ケルイオン１モルであり、
前記ヒドロキシル基を有するアルカリ性水溶液が、水酸化物イオン量で２．０～１０モル
／ニッケルイオン１モルであることを特徴とする請求項４に記載のニッケル粉末の製造方
法。
【請求項６】
前記ニッケル塩が、塩化ニッケル、硫酸ニッケルのいずれか若しくはそれらの混合物であ
ることを特徴とする請求項５に記載のニッケル粉末の製造方法。
【請求項７】
前記アンモニウムイオン源が、アンモニア水であることを特徴とする請求項５または６に
記載のニッケル粉末の製造方法。
【請求項８】
前記ニッケルよりも貴な金属が、パラジウム、銀、銅のいずれか若しくはそれらの混合物
であることを特徴とする請求項５～７のいずれかに記載のニッケル粉末の製造方法。
【請求項９】
ヒドロキシル基を有するアルカリ性水溶液が、水酸化ナトリウム、水酸化カリウムの少な
くともいずれかを含む水溶液であることを特徴とする請求項５～８のいずれかに記載のニ
ッケル粉末の製造方法。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
本発明は、積層セラミックコンデンサの内部電極材料となるニッケル粉末に関するもので
あって、ニッケル塩とニッケル塩の還元剤を用いる湿式還元反応によるニッケル粉末の製
造に関する。
【背景技術】
【０００２】
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　ニッケル粉末は、厚膜導電体を作製するための導電ペーストの材料として使用されてい
る。厚膜導電体は、電気回路の形成や、積層セラミックコンデンサおよび多層セラミック
基板等の積層セラミック部品の電極などに用いられている。
【０００３】
　積層セラミック部品である積層セラミックコンデンサは、次のように製造されている。
まず、ニッケル粉末とエチルセルロース等の樹脂とターピネオール等の有機溶剤等とを混
練した導電ペーストを誘電体グリーンシート上にスクリーン印刷する。印刷された導電ペ
ーストが交互に重なるように誘電体グリーンシートを積層し圧着する。その後、積層体を
所定の大きさにカットし、有機バインダとして使用したエチルセルロース等の樹脂の燃焼
、除去を行う脱バインダ処理を行って、１３００℃まで高温焼成する。そして、このセラ
ミック体に外部電極を取り付けて積層セラミックコンデンサとする。
【０００４】
　近年、小型化、高容量化が求められている積層セラミックコンデンサは、内部電極、誘
電体ともに薄層化が進められており、内部電極層と誘電体層が薄層化するに従って、内部
電極層に使用されるニッケル粉末、誘電体層に使用されるチタン酸バリウム等は微粒化す
る傾向にある。
【０００５】
　こうした背景を受け、気相法や湿式法による各種ニッケル粉末の開発が検討されている
。
気相法において得られるニッケル粉末は、粒度分布が広くなりやすい傾向にあるものの、
有機物を使用せず高温で合成するために残留炭素は無く、残留炭素に起因するコンデンサ
特性の劣化やコンデンサ製造時のクラックなどは起きにくい。また粒度分布が広くなるこ
とによって発生する粗大粒子は、分級によって除去すれば良いが、歩留まり悪化によりコ
ストが高くなる傾向にある。
【０００６】
　液体中で還元しニッケル粉末を得る湿式法においては、塩化ニッケルや硫酸ニッケルと
いったニッケル塩の水溶液と、水素化ホウ素ナトリウムやヒドラジンといった還元剤の水
溶液と、水酸化ナトリウムやアンモニウム水溶液といったアルカリ性の水溶液と、特許文
献１に開示されているように、必要に応じて更にクエン酸三ナトリウムといった錯化剤や
、特許文献２や３に開示されているように核として有機系の保護コロイド剤を含む貴金属
コロイドとを混合しニッケル粉末を得る方法が提案されている。
【０００７】
　一般的に湿式法によって得られるニッケル粉末は、粒度分布が狭く単一粒子が得られや
すく、気相法によるニッケル粉末のように分級を必要とせず、低コスト化しやすい。
しかし、ニッケル粉末の単分散性を高めること、粒度分布をシャープにすること等を目的
として、還元反応系内に有機化合物である錯化剤などを添加している場合、ニッケル粉末
中に炭素が残留し炭素含有量が高くなりやすい。特許文献４には、ニッケル粉末中の炭素
含有量が高くなると、脱バインダ処理の際に残留炭素量が多くなり、積層セラミックコン
デンサ特性の劣化やクラックが発生しやすくなることが記載されている）。
【０００８】
　一方で、有機化合物を添加せず、塩化ニッケルや硫酸ニッケルといったニッケル塩の水
溶液と、水素化ホウ素ナトリウムやヒドラジンといった還元剤の水溶液と、水酸化ナトリ
ウムやアンモニウム水溶液といったアルカリ性の水溶液のみを用いた際には、平均粒子径
が０．３μｍ以上のニッケル粉末、もしくは粒度分布が比較的均一であるものの連結粗大
粒子が存在しており更に均一で単分散にする余地があるニッケル粉末しか得られていない
。更には、特許文献５にはニッケル１００ｇに対して６０％水加ヒドラジンを５００ｍＬ
使用することが実施例に示されたり、特許文献６には還元剤の推奨量が５～１５モル／ニ
ッケルイオンであることが開示されたりと、ニッケルの還元に対して理論量よりも、かな
り過剰な還元剤量を使用しており、高コストである。
また特許文献７には、水酸化ニッケルを生成させ、水酸化ニッケル粉末を焙焼し酸化ニッ
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ケルを得た後に、水素ガスによる還元雰囲気で還元しニッケル粉末を得る方法が提案され
ている（文献７）。この方法によるニッケル粉末は、有機物を使用していないために残留
炭素は存在していないが、ニッケル粉末の形状が不均一であり、その製造時に精密な制御
を必要とする内部電極が薄層化された積層セラミックコンデンサを製造することは困難で
ある。
【０００９】
　こうしたことから、低コストで粒度分布が狭い球状ニッケル粉末を得ることが容易な湿
式法において、炭素を始めとした残留不純物が少ないニッケル粉末が求められており、湿
式法において炭素を含む原材料を使用せず、かつ、容易に０．４μｍ～０．５μｍ以下の
微粒化ができ、粒度が均一となるニッケル粉末の合成方法が求められている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１０】
【特許文献１】特開２００３－１４７４１６号公報
【特許文献２】特許５２９４８５１号公報
【特許文献３】特開２００７－１３８２９１号公報
【特許文献４】特開２００７－１５７５６３号公報
【特許文献５】特開２００４－３３２０５５号公報
【特許文献６】特開平０７－２０７３０７号公報
【特許文献７】特開２００３－２１３３１０号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　積層セラミックコンデンサ用のニッケル粉末を得るためにニッケル塩の水溶液とニッケ
ルイオンに対して還元性を有する水溶液とを用いる湿式還元反応において、反応後のニッ
ケル粒子に残留する炭素を始めとする不純物含有量を少なくさせ、かつ狭い粒度分布を有
する平均粒径０．０５μｍ～０．４５μｍの球状ニッケル粉末を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明の第１の発明は、ニッケル塩と、アンモニウムイオンと、ニッケルよりも貴な金
属塩とを含む水溶液である第１液と、ニッケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元
作用を有する水溶液である第２液と、ヒドロキシル基を有するアルカリ性の水溶液である
第３液と、をすべて混合することで反応液とし、この反応液中でニッケルを晶析させるこ
とを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１３】
　本発明の第２の発明は、第１の発明において反応液とする前の第１液、第２液、第３液
、及び第１液から第３液の任意の２液を混合させた混合液の温度が、１０℃～５５℃であ
ることを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１４】
　本発明の第３の発明は、第２の発明における反応液を昇温させて５５℃～８５℃とする
ことを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１５】
　本発明の第４の発明は、第１～３のいずれかの発明において、ニッケル及びニッケルよ
りも貴な金属に対して還元作用を有する水溶液が、ヒドラジンまたはその水化物の水溶液
であることを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１６】
　本発明の第５の発明は、第４の発明において、ニッケルよりも貴な金属の総量がニッケ
ルに対して１質量ｐｐｍ～１００００質量ｐｐｍであり、アンモニウムイオン量が１～６
モル／ニッケルイオン１モルであり、ヒドラジンまたはその水化物の水溶液がヒドラジン
量で１．３～５．５モル／ニッケルイオン１モルであり、ヒドロキシル基を有するアルカ
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リ性水溶液が水酸化物イオン量で２．０～１０モル／ニッケルイオン１モルであることを
特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１７】
　本発明の第６の発明は、第５の発明におけるニッケル塩が、塩化ニッケル、硫酸ニッケ
ルのいずれか若しくはそれらの混合物であることを特徴とするニッケル粉末の製造方法で
ある。
【００１８】
　本発明の第７の発明は、第５、６の発明におけるアンモニウムイオン源が、アンモニア
水であることを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【００１９】
　本発明の第８の発明は、第５～７のいずれかの発明におけるニッケルよりも貴な金属が
、パラジウム、銀、銅のいずれか若しくはそれらの混合物であることを特徴とするニッケ
ル粉末の製造方法である。
【００２０】
　本発明の第９の発明は、第５～８のいずれかの発明におけるヒドロキシル基を有するア
ルカリ性水溶液が、水酸化ナトリウム、水酸化カリウムの少なくともいずれかを含む水溶
液であることを特徴とするニッケル粉末の製造方法である。
【発明の効果】
【００２１】
　本発明の製造方法により得られたニッケル粉末は、平均粒径が０．０５μｍ～０．４５
μｍで炭素を始めとする不純物含有量が少なく、球状でシャープな粒度分布を有している
。このニッケル粉末を積層セラミックコンデンサの内部電極に用いれば、薄層化された積
層セラミックコンデンサにおいても特性の劣化やクラック等を起こさずに製造することが
できる。
【発明を実施するための形態】
【００２２】
　本発明のニッケル粉末は、ニッケルイオン源としてのニッケル塩とアンモニウムイオン
とニッケルよりも貴な金属塩を含む水溶液（第１液）と、ニッケル及びニッケルよりも貴
な金属に対して還元作用を有する水溶液（第２液）と、ヒドロキシル基を有するアルカリ
性水溶液（第３液）とを混合することによって反応液とし、ニッケルを晶析させる。晶析
したニッケル（以降ニッケル晶析粉とすることもある）は粒子が容易に解される程度に結
合した凝集体を形成し、そのニッケル晶析粉の凝集体を洗浄、固液分離し、比較的軽度の
機械的なせん断力で解して（解砕）から乾燥することでニッケル粉末とする手順で製造さ
れる。ここで以降の説明では、第１液から第３液の任意の２液を混合させた液を混合液、
第１液から第３液のすべての液を混合させた液を反応液と区別している。もちろん回分式
反応器で行う場合は、これらの操作では十分に撹拌された状態で行うのが望ましい。流通
式管型反応器で行う場合は、第１液から第三液が決まった順序や混合割合で混合できれば
良い。
【００２３】
　第１液と第２液と第３液の混合順序は、特に限定しない。例えば、第１液に第２液を添
加して混合液とした後に第３液を混合して反応液とする方法、第３液に第２液を添加して
混合液とした後に第１液を添加して反応液とする方法などがある。
最も望ましい添加順序は、第１液と第２液とを混合し、その後、第１液と第２液の混合液
に第３液を添加する方法である。その理由としては、第１液に含まれるニッケルとニッケ
ルよりも貴な金属は、全てアンモニウム錯体となり均一な水溶液であり、その中に、ニッ
ケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元作用を有する水溶液を入れても固体が析出
することなく均一な液にすることができ、その後、反応開始の駆動力になるアルカリ性を
有する水溶液を添加することで、より系内が均一な状態で反応させることができるためで
ある。また、第２液としてヒドラジンを用いた場合は、自己分解してしまうためニッケル
の還元に必要な理論値よりも多くの量を添加する必要があるが、本添加順序であれば自己
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分解によるヒドラジン消費を抑制できニッケルの還元にヒドラジンが効率よく使用され、
ニッケルに対するヒドラジン添加量を大幅に減らすことが可能である。
【００２４】
　第１液を構成するニッケルよりも貴な金属塩の水溶液は、ニッケルに対して還元作用を
有する水溶液（第２液）やニッケル水酸化物を形成させるヒドロキシル基を有するアルカ
リ性水溶液（第３液）を添加する前に、ニッケル塩の水溶液またはニッケル塩とアンモニ
ウムが含まれる水溶液と混合することが望ましい。ニッケルよりも貴な金属塩は、後述す
るよう核剤としてニッケル晶析粉生成の核として用いるが、その理由は、還元作用を有す
る第２液を添加した後に、ニッケルよりも貴な金属塩の水溶液を添加すると、ニッケルよ
りも貴な金属イオンが系内で均一な状態になる前に還元してしまい、ニッケルよりも貴な
金属の核が成長して大きくなり核数が減少してしまい、必要な核数を得るためにニッケル
よりも貴な金属塩を多量に添加する必要がでてしまうためである。また、第３液をニッケ
ル塩の水溶液に添加してニッケル水酸化物を形成させた後にニッケルよりも貴な金属塩の
水溶液を添加すると、系内でニッケル水酸化物と核剤が不均一な状態で存在してしまい、
還元で得られたニッケル粉末の粒度分布が広くなるためである。
【００２５】
　第１液と第２液と第３液とを混合する際には、反応液とする前の混合前の各液と第１液
から第３液の任意の２液を混合させた混合液の温度を１０℃～５５℃とするのが望ましい
。５５℃よりも高い温度で混合すると、所定量の第１液と第２液と第３液とを混合させた
反応液が均一な状態となる前に、ニッケルへの還元が開始され、不均一な液の状態となり
粒度分布が広くなったり、連結粒子や粗大粒子が発生したりするためである。また、高温
にすると、特に第１液を構成するアンモニウムイオン源としてアンモニア水を用いる場合
には、アンモニア水が沸騰してしまい、蒸発気化して量が減ってしまう。１０℃よりも低
い場合は、ニッケルイオンがニッケルまで還元される反応が起きるまでに時間がかかり生
産性が低下する。
【００２６】
　第１液から第３液のすべてを混合して反応液とした後の液温は、混合前の１０℃～５５
℃で保持してもよいが、反応液とした後で昇温して５５℃～８５℃とするのがさらに望ま
しい。反応液とした後で均一な液な状態でニッケルへの還元が開始し、その後で昇温する
ことで、得られるニッケル粉末は狭い粒度分布を維持しながら反応が促進され生産性が向
上する。しかし反応液は８５℃を超えて昇温させると、反応速度が速くなりすぎて粒度分
布が広くなることがある。
【００２７】
　第１液であるニッケル塩とニッケルよりも貴な金属塩とアンモニウムイオンとを混合し
た水溶液の作製においては、ニッケル塩とニッケルよりも貴な金属塩とアンモニウムイオ
ンの混合の仕方は特に限定しない。例えば、ニッケル塩の水溶液に、ニッケルよりも貴な
金属塩の水溶液を添加した後にアンモニウムイオン源を添加する方法、アンモニウムイオ
ン源にニッケル塩の水溶液を添加した後に、ニッケルよりも貴な金属の水溶液を添加する
方法などが挙げられる。
【００２８】
　ニッケルよりも貴な金属塩は、ニッケル粉末中のニッケルに対してニッケルよりも貴な
金属が、１質量ｐｐｍ～１００００質量ｐｐｍとなるように添加することで平均粒径が０
．０５μｍ～０．４５μｍのニッケル粉末を得ることができる。ニッケルより貴な金属塩
は反応液中でニッケル晶析時の核剤として働き、添加量が増加するに従いニッケル粉末は
微細化されて平均粒径は低下するが、１質量ｐｐｍ未満ではこの微細化の効果が十分に得
られない。上限については特に限定されないが、１００００質量ｐｐｍを超えて添加した
としても、更なる微細化の効果は得られない。
【００２９】
　ニッケル塩は、塩化ニッケル、硫酸ニッケル、硝酸ニッケル、及びそれらの混合物が望
ましく、更には塩化ニッケル、硫酸ニッケルが望ましい。硝酸ニッケルの場合、反応後液
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において硝酸イオンが加えられ反応後液の窒素処理負荷が増すことになる。酢酸ニッケル
のような有機系ニッケル化合物の使用は、ニッケル粉末に炭素が残留しやすくなるので避
けることが望ましい。
【００３０】
　ニッケルよりも貴な金属塩としては、銅、パラジウム、白金、イリジウム、銀などが望
ましく、比較的安価であるパラジウム、銀、銅が更には望ましい。これらの金属塩は、各
々の単体で添加しても良いし、混合物で添加してもよい。
【００３１】
　アンモニウムイオンは、反応液中のニッケルイオンに対して１モル～６モル／ニッケル
イオン１モルとなるように添加することが望ましく、２．５モル～４モル／ニッケルイオ
ン１モルが更に望ましい。１モル／ニッケルイオン１モル未満であると、還元剤を入れた
際に還元剤とニッケルによる化合物が析出してしまい系内が不均一状態となり歪な粒子し
か得られない。ニッケルはアンモニウムイオンと錯体を形成してヘキサアンミンニッケル
イオン等のアンモニウム錯体となり、最大６配位になるので、アンモニウムイオンを６モ
ル／ニッケルイオン１モルよりも多量に入れても、反応に寄与しないアンモニウムイオン
が増えるだけで得られたニッケル粉末において特別な性能は得られず廃液処理コストが増
加するだけである。更には、アンモニウムイオンが２．５モル～４モル／ニッケルイオン
１モルの範囲であると、ニッケルのアンモニウム錯体は反応液中で過飽和度が高くなりや
すく、ニッケルよりも貴な金属である核剤量を比較的に少ない条件でも容易に微粒化する
ことができ、核剤コストを抑えることができる。
【００３２】
　アンモニウムイオン源としては、アンモニア水、炭酸アンモニウム、塩化アンモニウム
、硝酸アンモニウム等、アンモニア水または無機アンモニウム化合物、及びそれらの混合
物が望ましい。得られるニッケル粉末の不純物含有量の観点から、アンモニア水を用いる
のが更に望ましい。第２液であるニッケル及びニッケルよりも貴な金属に対して還元作用
を有する水溶液は、還元作用を有する物質であれば良いが、ニッケル粉末の不純物含有量
の観点から無機物のヒドラジンまたはその水化物、水素化ホウ素ナトリウム、及びそれら
の混合物の水溶液が望ましく、窒素と水素のみの元素で構成されているヒドラジンまたは
その水化物の水溶液が不純物含有量の観点で更に望ましい。
【００３３】
　ヒドラジンは、反応液中のニッケルイオンに対して１．３モル～５．５モル／ニッケル
イオン１モルであることが望ましく、更には１．３モル～２モル／ニッケルイオン１モル
であることが望ましい。その理由としては、５．５モル／ニッケルイオン１モルよりも多
い量を添加すると、連結したニッケル粉末や粗大化したニッケル粉末が発生してしまい、
粒度分布が狭いニッケル粉末を得ることができないためである。また、１．３モル～５．
５モル／ニッケルイオン１モルであると、反応液中で０．０５μｍ～０．４５μｍのニッ
ケル晶析粉を形成した後にこれらが数百μｍの凝集体を形成し固液分離が容易になること
、その凝集体が比較的軽度の機械的なせん断力で容易に解れ０．０５～０．４５μｍの単
分散のニッケル粒子にすることができること、ニッケル粉末の製造費用に占めるヒドラジ
ン費用を低減することができるためである。還元剤が１．３モル／ニッケルイオン１モル
よりも少ない場合、一部凝集体を形成するが、一部未凝集で分散状態である。そのため反
応終了後の液が黒色であり、次工程以降での固液分離の際に、ニッケル晶析粉が液側に分
配されやすくロスが発生しやすい。また、場合によっては一部未還元のニッケルが存在し
てしまう場合もある。
【００３４】
　第３液であるヒドロキシル基を有するアルカリ性水溶液は、強アルカリであればよく、
水酸化アルカリである水酸化ナトリウム、水酸化カリウム、水酸化リチウムなどの水溶液
が挙げられるが、特に広く一般的に使われ、残留不純物が少ない水酸化ナトリウム、水酸
化カリウムの少なくともいずれかを含む水溶液が望ましい。
ヒドロキシル基を有するアルカリ性水溶液は、反応液中のニッケルイオンに対して水酸化
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物イオン量で２．０～１０モル／ニッケルイオン１モルが望ましい。この量よりも少ない
場合、反応液中で過飽和度が低くなり生成する核数が少なくなりニッケル粉末が大きくな
りやすい。またニッケル粉末の形状も悪化し、球状性が低下する。１０モル／ニッケルイ
オンよりも多い場合も、ニッケル粒子が大きくなりやすい。理由は不明だが、ニッケル晶
析粉の凝集体も得られ難くなることから、ニッケルよりも貴な金属の核が凝集しやすくな
り、見かけ上、核数が減少するためと思われる。
【００３５】
　このようにして反応液からニッケル晶析粉の凝集体を生成させた後、洗浄、固液分離し
て凝集体を取出し、この凝集体を解してから乾燥させることでニッケル粉末とする。
洗浄は、特にその方法は限定されることはなく公知の方法を用いればよいが、反応液中の
ニッケル晶析粉の凝集体を静置沈降させた後、上澄み液を除去してから洗浄液を添加し、
一定時間撹拌してから再度ニッケル晶析粉の凝集体を静置沈降させる手順とすることがで
きる。またこの手順を複数回繰り返してもよい。
【００３６】
　洗浄液についても特に限定されることはないが、純水やエタノール等を用いればよい。
洗浄温度についても特に限定されることはないが、１５℃～４０℃とするのが望ましい。
固液分離は、ニッケル晶析粉の凝集体の量などを勘案して、公知のろ過方法を適宜選択す
ればよい。
【００３７】
　固液分離後に凝集体を解すために解砕処理を行う。解砕とは、粒子が弱く結合した凝集
体を対象として、その個々の粒子にダメージを与えないように比較的軽度の機械的せん断
力（外力）を加えることで、弱く結合した凝集体から個々の粒子を分離する処理である。
その方法は公知の方法を用いればよく、例えばニッケル晶析粉の凝集体の量が少ない場合
には、薬さじを用いて行ってもよい。量が多くなれば、公知の解砕装置を用いることとな
るが、ニッケル晶析粉にダメージを与えないような条件設定とすればよい。また、解砕処
理を行った後に、再度洗浄をしてもよい。
【００３８】
　最後に乾燥させてニッケル粉末とする。乾燥方法についても特に限定されることはなく
、公知の温風乾燥、減圧乾燥、真空乾燥等を用いればよい。
【００３９】
　このようにして得られたニッケル粉末は、球状で、平均粒径が０．０５μｍ～０．４５
μｍであり、粒度分布も狭くなる。さらに、反応液中に有機物を用いていないので、不純
物含有量、特に炭素含有量を低減することができる。
【実施例】
【００４０】
　以下、各実施例及び比較例によって本発明を詳細に説明するが、本発明は、これらの実
施例及び比較例によって何ら限定されるものではない。なお、実施例及び比較例でそれぞ
れ得られたニッケル粉末の粒子形状、平均粒径、粒度分布、炭素等の不純物含有量の測定
方法は、以下に示す通りである。
【００４１】
　（１）ニッケル粉末の粒子形状、平均粒径、粒度分布
ニッケル粉末を、走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ：Scanning Electron Microscope、日本電子
社製、ＪＳＭ－５５１０）を用いて、倍率２００００倍で観察して粒子形状を測定した。
また平均粒径は、その観察像の写真（縦１９．２μｍ×横２５．６μｍ）を撮影し、写真
中の粒子形状の全様が見える粒子の面積を測定し、面積から各粒子の直径を求め、その平
均値により定めた。さらに粒度分布は各粒子の直径の標準偏差を、その平均値で除した値
が０．２以下の場合を「狭い」、０．２を超えた場合を「広い」とした。
【００４２】
　（２）ニッケル粉末の酸素、炭素、硫黄の含有量
ニッケル粉の硫黄と炭素の含有量は分析装置（ＬＥＣＯ社製、ＣＳ－６００）にて測定し
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た。ニッケル粉末の酸素の含有量は分析装置（ＬＥＣＯ社製、ＴＣ－４３６ＡＲ）にて測
定した。
【００４３】
　（３）塩素の含有量
硝酸水溶液に過酸化水素を添加した後に試料を添加し、加熱冷却した後に硝酸とよう化カ
リウムと硝酸銀を添加し固液分離し、固形物を蛍光Ｘ線分析にて測定した。
【００４４】
　（４）ナトリウムの含有量
硝酸水溶液に試料を添加し加熱分解した後に、イットリウムと水を添加し、その後硝酸を
添加し、原子吸光分析にて測定した。
【００４５】
　（実施例１）
２８℃のニッケル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液５００ｍＬを５Ｌビーカーに計
量し、塩化ニッケル中のニッケルに対してパラジウムが１０質量ｐｐｍ含まれるように計
量した１０℃の塩化パラジウム水溶液１ｍＬを添加し撹拌した。その後、撹拌しながら２
８℃の２５％アンモニア水（比重０．９１ｇ／ｍＬ）を２００ｍＬ（３．１４モル／ニッ
ケルイオン１モル）添加して第１液とした。アンモニア水を添加した時点で発熱するが、
冷却し２８℃とした後に、この第１液に第２液である２８℃の６０％抱水ヒドラジン（比
重１．０３ｇ／ｍＬ）１００ｍＬ（２．５９モル／ニッケルイオン１モル）を添加した。
この混合液に第３液として２８℃の３６５ｇ／Ｌの水酸化ナトリウム水溶液３００ｍＬ（
水酸化物イオン３．２１モル／ニッケルイオン１モル）を添加して反応液とし、反応液を
８０℃まで昇温させながら、ニッケル晶析粉を生成させた。ニッケル晶析終了時には、ニ
ッケル晶析粉は凝集体を形成して沈降し、反応液は透明であった。
得られたニッケル晶析粉をさらに静置沈降させて上澄液を除去した後に１Ｌ純水を加え撹
拌し、上澄液を除去した後に、ヌッチェにて固液分離を行い、凝集体を薬さじで解し圧密
した後に、０．５Ｌの純水で掛け水洗浄を行った。その後、１５０℃で真空乾燥を２４時
間した後に、大気圧まで空気導入しニッケル粉末回収した。
【００４６】
　得られたニッケル粉末をＳＥＭ観察し、平均粒径、粒子形状、粒度分布を測定した。Ｓ
ＥＭ観察より、固液分離後の薬さじによる解しでも十分に凝集体が解され、単分散したニ
ッケル粉末であることが確認された。続けてニッケル粉末中の不純物（酸素、炭素、およ
び原材料起因のナトリウムと塩素）含有量を測定した。これらを表１に示す。
【００４７】
　（実施例２）
第１液の塩化ニッケル水溶液の液温を１０℃としたこと、第１液に第２液を添加した混合
液を１０℃とした後に、第３液として１０℃の水酸化ナトリウム水溶液を添加したこと以
外は、実施例１と同様の手順で実施した。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００４８】
　（実施例３）
第１液の塩化ニッケル水溶液の液温を５５℃としたこと、第１液に第２液を添加した混合
液を５５℃とした後に、第３液として５５℃の水酸化ナトリウム水溶液を添加したこと以
外は、以外は、実施例１と同様の手順で実施した。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００４９】
　（実施例４）
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第１液の塩化パラジウム水溶液の液温を２８℃としたこと、第１液に第２液を添加した混
合液を混合後に４５℃まで加温した後に、第３液として２８℃の水酸化ナトリウム水溶液
を添加したこと以外は、実施例１と同様の手順で実施した。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００５０】
　（実施例５）
第２液として２８℃の６０％抱水ヒドラジン（比重１．０３ｇ／ｍＬ）１００ｍＬ（２．
５９モル／ニッケルイオン１モル）を５Ｌビーカーに計量し、更に第３液として２８℃の
３６５ｇ／Ｌの水酸化ナトリウム水溶液３００ｍＬ（水酸化物イオン３．２１モル／ニッ
ケルイオン１モル）を加え撹拌し混合液とした。また、別の容器に第１液として、２８℃
のニッケル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液５００ｍＬを２Ｌビーカーに計量し、
ニッケルに対してパラジウムが１０質量ｐｐｍ含まれる塩化パラジウム水溶液１ｍＬを添
加し撹拌し、撹拌しながら２８℃の２５％アンモニア水（比重０．９１ｇ／ｍＬ）を２０
０ｍＬ（３．１４モル／ニッケルイオン１モル）添加した。この第１液を、室温にて、水
酸化ナトリウムとヒドラジンを含む混合液に添加して反応液とし、撹拌しながら８０℃ま
で昇温させ、ニッケル晶析粉を生成させた。
その後の手順は実施例１と同様の手順で実施した。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００５１】
　（実施例６）
第１液として、２８℃のニッケル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液５００ｍＬを５
Ｌビーカーに計量し、ニッケルに対してパラジウムが１０質量ｐｐｍ含まれる２８℃の塩
化パラジウム水溶液１ｍＬを添加し撹拌し、撹拌しながら２８℃の２５％アンモニア水（
比重０．９１ｇ／ｍＬ）を２００ｍＬ（３．１４モル／ニッケルイオン１モル）添加した
。その後、この第１液に撹拌しながら第３液である２８℃の３６５ｇ／Ｌの水酸化ナトリ
ウム水溶液３００ｍＬ（水酸化物イオン３．２１モル／ニッケルイオン１モル）を添加し
て混合液とした。その後、更にこの混合液に第２液として２８℃の６０％抱水ヒドラジン
（比重１．０３ｇ／ｍＬ）１００ｍＬ（２．５９モル／ニッケルイオン１モル）を添加し
て反応液とし、撹拌しながら８０℃まで昇温させ、ニッケル晶析粉を生成させた。
その後の手順は実施例１と同様の手順で実施した。
【００５２】
　ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末
のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これ
らの結果をまとめて表１に示す。
【００５３】
　（実施例７）
第１液として２８℃のニッケル濃度１００ｇ／Ｌの硫酸ニッケル水溶液５００ｍＬを５Ｌ
ビーカーに計量し、ニッケルに対してパラジウムが１０質量ｐｐｍ含まれる２８℃の塩化
パラジウム水溶液１ｍＬを添加し撹拌した。その後、撹拌しながら２８℃の２５％アンモ
ニア水（比重０．９１ｇ／ｍＬ）を２００ｍＬ（３．１４モル／ニッケルイオン１モル）
添加した。この第１液に、撹拌しながら第２液として２８℃の６０％抱水ヒドラジン（比
重１．０３ｇ／ｍＬ）１００ｍＬ（２．５９モル／ニッケルイオン１モル）を添加して混
合液とした。その後、更にこの混合液に第３液として２８℃の３６５ｇ／Ｌの水酸化ナト
リウム水溶液３００ｍＬ（水酸化物イオン３．２１モル／ニッケルイオン１モル）を添加
して反応液とし、撹拌しながら８０℃まで昇温させ、ニッケル晶析粉を生成させた。
その後の手順は実施例１と同様の手順で実施した。
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【００５４】
　ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末
のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これ
らの結果をまとめて表１に示す。なおニッケル塩として塩化ニッケルの替わりに硫酸ニッ
ケルを用いたため、不純物含有量の測定では塩素の替わりに硫黄を対象とした。
【００５５】
　（実施例８）
第１液として２８℃のニッケル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液５００ｍＬを５Ｌ
ビーカーに計量し、その中に、ニッケルに対してパラジウムが１０質量ｐｐｍ含まれる２
８℃のジクロロテトラアンミンパラジウム水溶液１ｍＬとニッケルに対して銀が１質量ｐ
ｐｍ含まれる２８℃のジクロロジアンミン銀水溶液１ｍＬとの混合液を添加、撹拌し、撹
拌しながら２８℃の２５％アンモニア水（比重０．９１ｇ／ｍＬ）を２００ｍＬ（３．１
４モル／ニッケルイオン１モル）添加した。その後、この第１液に撹拌しながら第３液と
して２８℃の３６５ｇ／Ｌの水酸化ナトリウム水溶液３００ｍＬ（水酸化物イオン３．２
１モル／ニッケルイオン１モル）を添加して混合液とした。その後、この混合液に更に第
２液として２８℃の６０％抱水ヒドラジン（比重１．０３ｇ／ｍＬ）１００ｍＬ（２．５
９モル／ニッケルイオン１モル）を添加して反応液とし、撹拌しながら８０℃まで昇温さ
せ、ニッケル晶析粉を生成させた。
その後の手順は実施例１と同様の手順で実施した。
【００５６】
　ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末
のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これ
らの結果をまとめて表１に示す。
【００５７】
　（実施例９）
パラジウムを１００００質量ｐｐｍとしたこと以外は、実施例１と同様としてニッケル粉
末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッ
ケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定し
た。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００５８】
　（実施例１０）
パラジウムを２００質量ｐｐｍとしたこと以外は、実施例１と同様としてニッケル粉末を
得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル
粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。
これらの結果をまとめて表１に示す。
【００５９】
　（実施例１１）
パラジウムを５０質量ｐｐｍとしたこと以外は、実施例１と同様としてニッケル粉末を得
た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉
末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。こ
れらの結果をまとめて表１に示す。
【００６０】
　（実施例１２）
パラジウムを２質量ｐｐｍとしたこと以外は、実施例１と同様としてニッケル粉末を得た
。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末
のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これ
らの結果をまとめて表１に示す。
【００６１】
　（実施例１３）
塩化パラジウム水溶液と２５％アンモニア水の添加順序を逆にしたこと以外は、実施例４
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と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色
、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末
の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００６２】
　（実施例１４）
第２液であるヒドラジンを添加した水溶液を、第３液である水酸化ナトリウム水溶液に添
加して混合液とし、この混合液を第１液に添加したこと以外は実施例４と同様としてニッ
ケル粉末を得た。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００６３】
　（実施例１５）
水酸化ナトリウムを１９０ｍＬ（水酸化物イオン２．０４モル／ニッケルイオン１モル）
としたこと以外は、実施例４と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニ
ッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評
価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に
示す。
【００６４】
　（実施例１６）
水酸化ナトリウムを９００ｍＬ（水酸化物イオン９．６４モル／ニッケルイオン１モル）
としたこと以外は、実施例４と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニ
ッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評
価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に
示す。
【００６５】
　（実施例１７）
ヒドラジンを６０ｍＬ（１．５５モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、実施
例４と同様とした。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得ら
れたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量
を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００６６】
　（実施例１８）
ヒドラジンを２００ｍＬ（５．１８モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、実
施例４と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液
の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケ
ル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００６７】
　（実施例１９）
アンモニア水を７０ｍＬ（１．１０モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、実
施例４と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液
の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケ
ル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００６８】
　（実施例２０）
アンモニア水を３７０ｍＬ（５．８１モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、
実施例４と同様としてニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応
液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッ
ケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００６９】
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　（比較例１）
アンモニウム水を５０ｍＬ（０．７９モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、
実施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反
応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニ
ッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００７０】
　（比較例２）
パラジウム添加をしなかったこと以外は、実施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００７１】
　（比較例３）
パラジウムを１１０００質量ｐｐｍとしたこと以外は、実施例１と同様として、ニッケル
粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニ
ッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定
した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００７２】
　（比較例４）
ヒドラジン量を５４ｍＬ（１．４０モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、実
施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応
液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッ
ケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００７３】
　（比較例５）
ヒドラジン量を２２７ｍＬ（５．８８モル／ニッケルイオン１モル）としたこと以外は、
実施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反
応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニ
ッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表１に示す。
【００７４】
　（比較例６）
水酸化ナトリウム量を１５０ｍＬ（水酸化物イオン１．６１モル／ニッケルイオン１モル
）としたこと以外は、実施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終了時
のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観察像
の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめて表
１に示す。
【００７５】
　（比較例７）
水酸化ナトリウム量を１０００ｍＬ（水酸化物イオン１０．７１モル／ニッケルイオン１
モル）としたこと以外は、実施例１と同様として、ニッケル粉末を得た。ニッケル晶析終
了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末のＳＥＭ観察と観
察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これらの結果をまとめ
て表１に示す。
【００７６】
　（比較例８）
特開２００４－３３２０５５にあるように、水酸化ナトリウム１３０ｇを純水２．５Ｌに
溶解混合し、これに６０％抱水ヒドラジン５００ｍＬを添加し、撹拌調製した。このアル
カリ性ヒドラジン水溶液３Ｌを７５℃に加温して保持した。これを撹拌しながら、予め塩
化パラジウム水溶液を添加して調製しておいた、パラジウム濃度２０ｍｇ／Ｌ及びニッケ
ル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液１Ｌを滴下して還元を行い、ニッケル晶析粉を
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ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００７７】
　（比較例９）
特開２００７－１３８２９１にあるように、純水６Ｌにゼラチン０．００５ｇを溶解させ
た後、ヒドラジン濃度が０．０２ｇ／Ｌとなるようにヒドラジンを混合した。次に、ニッ
ケルに対してパラジウムが５質量ｐｐｍとなるようにジクロロテトラアンミンパラジウム
とニッケルに対して銀が０．０５質量ｐｐｍとなるクロロジアンミン銀とを含む混合水溶
液を作製しゼラチンとヒドラジンが含まれる前記溶液に滴下してコロイド溶液を得た。こ
のコロイド溶液に、水酸化ナトリウムを添加し、ｐＨを１０以上とした後、更にヒドラジ
ン濃度が２６ｇ／Ｌとなるまでヒドラジンを添加して、パラジウムと微量の銀からなる複
合コロイド粒子が混合されたアルカリ性ヒドラジン溶液を作製し、ニッケルを還元するた
めのアルカリ性ヒドラジン溶液とした。そして、このアルカリ性コロイド溶液に、ニッケ
ルン水溶液としてニッケル濃度１００ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液を０．５Ｌ滴下して、
ニッケルの還元を行いニッケル晶析粉を生成させた。
【００７８】
　その後の手順は実施例１と同様の手順として、ニッケル粉末を得た。
ニッケル晶析終了時のニッケル晶析粉、反応液の液色、最終的に得られたニッケル粉末の
ＳＥＭ観察と観察像の評価結果、およびニッケル粉末の不純物含有量を測定した。これら
の結果をまとめて表１に示す。
【００７９】
　（比較例１０）
ニッケル濃度６０ｇ／Ｌの塩化ニッケル水溶液と、２４質量％の水酸化ナトリウム水溶液
をｐＨ８．３で一定となるように調整しながら反応槽に連続的に添加することで、水酸化
ニッケルを生成させた。生成した水酸化ニッケル粉をろ過し、スラリー濃度１００ｇ／Ｌ
となるように純水に再スラリー化することで水洗した。その後、大気乾燥機を用いて１２
０℃で２４時間乾燥し、水酸化ニッケル粉末を得た。得られた水酸化ニッケル粉末を、空
気中３８０℃で２時間加熱し酸化ニッケル粉末を得た。得られた酸化ニッケル粉末を、水
素雰囲気中４００℃で３時間還元し、ニッケル還元粉を得た。
【００８０】
　残留塩素を除去するために、得られたニッケル還元粉１ｋｇを採取し、０．１３質量％
の硫酸水溶液４Ｌ（ニッケルに対して０．５２質量％）に懸濁させ、３０℃で３０分間撹
拌を実施した。洗浄後３０分間静置沈降しデカンテーションを行い、次いでニッケル還元
粉スラリーを吸引ろ過により固液分離した。分離されたニッケル還元粉を含む組成物を４
Ｌの純水中で３０分間撹拌して水洗し、吸引ろ過を行った。吸引ろ過後のニッケル還元粉
を含む組成物の含水率は１８質量％であった。その後、大気乾燥機を用いて１２０℃で１
２時間乾燥し、１５０μｍ開口径の篩にかけ、ニッケル粉末を得た。
【００８１】
　実施例１～２０は、平均粒径は０．０５μｍ～０．４３μｍの球状で単分散したニッケ
ル粉末であり、粒度分布は狭く、炭素を始めとする不純物含有量も低い。
これらに対し、比較例１は非球状である。比較例２は粒径が大きい。比較例３は実施例９
よりも多く貴金属を添加しているが微粒化効果が得られていない。比較例４は、反応後の
スラリーが黒色で、完全な凝集体が得られていない。比較例５は連結粒子となっている。
比較例６は非球状である。比較例７は、反応後のスラリーが黒色で、完全な凝集体が得ら
れていない。比較例８は残留塩素が高い。比較例９は、残留塩素および炭素が高い。比較
例１０は連結粒子が多く、粒度分布が広く、残留塩素が高い。
【００８２】
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【表１】
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