
JP 2010-37573 A 2010.2.18

10

(57)【要約】
【課題】劣化した無電解めっき液の不要イオンを目標と
する濃度まで精度良く除去できる無電解めっき液の再生
方法を提供する。
【解決手段】不要イオンが蓄積し、劣化した無電解めっ
き液（めっき液と記す）を電気透析法により再生する方
法であって、陽極板および陰極板間に複数の陽イオン交
換膜と陰イオン交換膜を交互に配置して仕切られた脱塩
室および濃縮室を有する電気透析ユニットを用いて、脱
塩室にめっき液を循環して供給する工程、濃縮室に希薄
電解液を循環して供給する工程、陽極板および陰極板間
に電圧を印加して電気透析して、めっき液に蓄積した不
要イオンをめっき液側から希薄電解液側に移行させて除
去し、めっき液を再生する工程を有し、蓄積した不要イ
オン濃度が減少していくめっき液の導電率または不要イ
オン濃度が増加していく希薄電解液の導電率の変化によ
り電気透析条件を制御するめっき液の再生方法。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　不要イオンが蓄積し劣化した無電解めっき液を電気透析法により再生する方法であって
、少なくとも陽極板および陰極板の両極板間に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を
交互に配置して、前記陽イオン交換膜と陰イオン交換膜によって仕切られた脱塩室および
濃縮室を有する電気透析ユニットを用いて、前記脱塩室に劣化した無電解めっき液を循環
して供給する工程、前記濃縮室に希薄電解液を循環して供給する工程、前記陽極板および
陰極板間に電圧を印加して電気透析を行い、劣化した無電解めっき液に蓄積した不要イオ
ンを脱塩室の無電解めっき液側から濃縮室の希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した
無電解めっき液を再生する工程、前記電気透析により、蓄積した不要イオン濃度が減少し
ていく劣化した無電解めっき液の導電率または不要イオン濃度が増加していく希薄電解液
の導電率の変化によって電気透析条件を制御する工程を有することを特徴とする無電解め
っき液の再生方法。
【請求項２】
　前記蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化しためっき液の導電率は、電気透析に
よる脱水分を補正した導電率を用いることを特徴とする請求項１に記載の無電解めっき液
の再生方法。
【請求項３】
　前記不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率は、電気透析による増水分を補
正した導電率を用いることを特徴とする請求項１に記載の無電解めっき液の再生方法。
【請求項４】
　不要イオンが蓄積し劣化した無電解めっき液を電気透析法により再生する装置であって
、少なくとも陽極板および陰極板の両極板間に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を
交互に配置して、前記陽イオン交換膜と陰イオン交換膜によって仕切られた脱塩室および
濃縮室を有する電気透析ユニットと、前記脱塩室に劣化した無電解めっき液を循環して供
給する脱塩槽と、前記濃縮室に希薄電解液を循環して供給する濃縮槽と、前記陽極板およ
び陰極板間に電圧を印加して電気透析を行い、劣化した無電解めっき液に蓄積したイオン
を脱塩室の無電解めっき液側から濃縮室の希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無
電解めっき液を再生する電気透析手段と、前記電気透析により、蓄積した不要イオン濃度
が減少していく劣化した無電解めっき液の導電率または不要イオン濃度が増加していく希
薄電解液の導電率を測定する導電率計と、前記導電率計により測定された導電率の変化に
よって電気透析条件を制御する制御手段を具備することを特徴とする無電解めっき液の再
生装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は無電解めっき液の再生方法、および再生装置に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　ニッケル、銅、金などの無電解めっき液は、金属イオンとしてニッケルイオン、銅イオ
ン、金イオンなど、更に還元剤として次亜リン酸ナトリウムやヒドラジン、ホルマリン、
アルキルアミノボランなどを含有している。無電解めっき液を用いて、金属を析出させる
と、めっき液中の金属イオン、還元剤の濃度が減少するため、これらのイオンを補給しな
がら無電解めっき処理が行われている。例えば、無電解ニッケルめっきの場合では、無電
解ニッケルめっきを長期間連続して行うと還元剤である次亜リン酸イオンが酸化し、亜リ
ン酸イオンとなって蓄積される。また、消費されるニッケルイオンの補充として主に硫酸
ニッケルを使用するため、硫酸イオンも消費されることなく蓄積される。さらに、次亜リ
ン酸イオンの補充は主に次亜リン酸ナトリウムとして補給されるためナトリウムイオンが
蓄積される。これらは、めっき液の性能を劣化させ、析出性や物性等に悪影響を及ぼす要
因となる。このため、一定期間めっきを行うとめっき液を廃棄する必要があった。
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【０００３】
　劣化した無電解めっき廃液中には金属イオンや還元剤としてのＰやＢを含む化合物やＥ
ＤＴＡや乳酸等の有機酸等が多量に含まれているため、排水処理が非常に困難であり、産
業廃棄物として廃棄されるために大きな環境問題となっている。
　このような問題を解決する方法として、特許文献１では電気透析法によってめっき液中
の不要成分である亜リン酸イオンや硫酸イオンを選択的に除去し、再生する方法が開示さ
れている。
【特許文献１】特公平５－８３６３５号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　無電解めっき液を電気透析によって再生する場合は、有用で高価の金属イオンや還元剤
等も同時に除去される為、最適の電気量で除去対象イオンの除去を効率良く行なうことが
、その経済性から重要で、それには以下の２項目が重要である。
１．電気透析開始時点の劣化しためっき液の不要イオン濃度、
２．電気透析途中での劣化しためっき液の不要イオン濃度推移。
【０００５】
　従来例では、上記項目に言及している文献は無い。
　そして、特許文献１では透析時間や電流値の電気量が記載されているだけである。透析
時間や電気量で制御する場合には、以下のような問題点がある。電気透析開始時点での劣
化しためっき液の不要イオンの濃度は、無電解めっきでは還元剤の副反応や自己分解によ
り一定ではなく、その濃度を知るにはキャピラリー電気泳動法などの分析方法が必要であ
る。その分析方法は、時間と高度な分析装置が必要であるため、消費した金属イオンから
推定するのが一般的であるが、そのめっき液の不要イオン濃度のばらつきは大きい。また
、電気透析の途中の不要イオンの濃度推移は組成や各濃度に影響を受け、一定ではないこ
とが一般的である。
【０００６】
　本発明は、この様な背景技術に鑑みてなされたものであり、劣化した無電解めっき液の
蓄積したイオンからなる不要イオンの濃度が変動する場合でも、前記不要イオンを目標と
する濃度まで精度良く除去できる無電解めっき液の再生方法および再生装置を提供するも
のである。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　本発明者らは、劣化した無電解めっき液の蓄積したイオンからなる不要イオン濃度と、
前記無電解めっき液の導電率が相関関係にあることを見出した。それに基づいて、あらか
じめ無電解めっき液の不要イオン濃度と、導電率の検量線を作成する。その結果に基づき
、電気透析開始時点のめっき液の導電率を測定し、不要イオン濃度を推定した後に、電気
透析途中の不要イオンの濃度推移を導電率により常に観測する。そして、目標とする不要
イオン濃度の導電率になるまで電気透析を行うことで、めっき液のイオン濃度を分析しな
くても、精度良く目標とする無電解めっき液の再生液を得ることができることを見出し、
本発明を完成するに至った。
【０００８】
　上記の課題を解決する無電解めっき液の再生方法は、不要イオンが蓄積し劣化した無電
解めっき液を電気透析法により再生する方法であって、少なくとも陽極板および陰極板の
両極板間に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を交互に配置して、前記陽イオン交換
膜と陰イオン交換膜によって仕切られた脱塩室および濃縮室を有する電気透析ユニットを
用いて、前記脱塩室に劣化した無電解めっき液を循環して供給する工程、前記濃縮室に希
薄電解液を循環して供給する工程、前記陽極板および陰極板間に電圧を印加して電気透析
を行い、劣化した無電解めっき液に蓄積した不要イオンを脱塩室の無電解めっき液側から
濃縮室の希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無電解めっき液を再生する工程、前
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記電気透析により、蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化した無電解めっき液の導
電率または不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率の変化によって電気透析条
件を制御する工程を有することを特徴とする。
【０００９】
　上記の課題を解決する無電解めっき液の再生装置は、不要イオンが蓄積し劣化した無電
解めっき液を電気透析法により再生する装置であって、少なくとも陽極板および陰極板の
両極板間に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を交互に配置して、前記陽イオン交換
膜と陰イオン交換膜によって仕切られた脱塩室および濃縮室を有する電気透析ユニットと
、前記脱塩室に劣化した無電解めっき液を循環して供給する脱塩槽と、前記濃縮室に希薄
電解液を循環して供給する濃縮槽と、前記陽極板および陰極板間に電圧を印加して電気透
析を行い、劣化した無電解めっき液に蓄積したイオンを脱塩室の無電解めっき液側から濃
縮室の希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無電解めっき液を再生する電気透析手
段と、前記電気透析により、蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化した無電解めっ
き液の導電率または不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率を測定する導電率
計と、前記導電率計により測定された導電率の変化によって電気透析条件を制御する制御
手段を具備することを特徴とする。
【発明の効果】
【００１０】
　本発明によれば、劣化した無電解めっき液の蓄積したイオンからなる不要イオンの濃度
が変動する場合でも、前記不要イオンを目標とする濃度まで精度良く除去できる無電解め
っき液の再生方法および再生装置を提供することができる。
【００１１】
　特に、本発明は、劣化しためっき液の不要イオンの濃度が変動する場合でも、電気透析
開始時点の劣化しためっき液の不要イオンの濃度と、電気透析途中の不要イオンの濃度推
移を常に導電率によって観測し、不要イオン濃度を目標とする濃度まで精度良く除去でき
るように制御することができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１２】
　以下、本発明を詳細に説明する。
　本発明に係る無電解めっき液の再生方法は、不要イオンが蓄積し劣化した無電解めっき
液を電気透析法により再生する方法であって、少なくとも陽極板および陰極板の両極板間
に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を交互に配置して、前記陽イオン交換膜と陰イ
オン交換膜によって仕切られた脱塩室および濃縮室を有する電気透析ユニットを用いて、
前記脱塩室に劣化した無電解めっき液を循環して供給する工程、前記濃縮室に希薄電解液
を循環して供給する工程、前記陽極板および陰極板間に電圧を印加して電気透析を行い、
劣化した無電解めっき液に蓄積した不要イオンを脱塩室の無電解めっき液側から濃縮室の
希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無電解めっき液を再生する工程、前記電気透
析により、蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化した無電解めっき液の導電率また
は不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率の変化によって電気透析条件を制御
する工程を有することを特徴とする。
【００１３】
　前記蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化しためっき液の導電率は、電気透析に
よる脱水分を補正した導電率を用いることが好ましい。
　前記不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率は、電気透析による増水分を補
正した導電率を用いることが好ましい。
【００１４】
　本発明は、蓄積したイオンを含む劣化した無電解めっき液の不要イオン濃度と、その時
の導電率の関係を事前に測定し、その測定結果に基づき、電気透析開始時点のめっき液の
導電率と、電気透析途中の導電率を常に観測し、目標とする不要イオン濃度の導電率にな
るまで電気透析を行うことで、めっき液のイオン濃度を分析しなくても精度良く目標とす
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る再生液とすることができる。
【００１５】
　なお、本発明において、無電解めっき液の不要イオンとは、還元剤の酸化されたイオン
と安定剤や補充金属イオン等の対イオンを表す。
　本発明の劣化した無電解めっき液の再生方法および再生装置について図１を用いて説明
する。
【００１６】
　図１は、本発明に係る無電解めっき液の再生装置の一実施態様を示す概略図である。
　本発明に係る無電解めっき液の再生装置は、不要イオンが蓄積し劣化した無電解めっき
液を電気透析法により再生する装置であって、少なくとも陽極板および陰極板の両極板間
に複数の陽イオン交換膜と陰イオン交換膜を交互に配置して、前記陽イオン交換膜と陰イ
オン交換膜によって仕切られた脱塩室および濃縮室を有する電気透析ユニットと、前記脱
塩室に劣化した無電解めっき液を循環して供給する脱塩槽と、前記濃縮室に希薄電解液を
循環して供給する濃縮槽と、前記陽極板および陰極板間に電圧を印加して電気透析を行い
、劣化した無電解めっき液に蓄積したイオンを脱塩室の無電解めっき液側から濃縮室の希
薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無電解めっき液を再生する電気透析手段と、前
記電気透析により、蓄積した不要イオン濃度が減少していく劣化した無電解めっき液の導
電率または不要イオン濃度が増加していく希薄電解液の導電率を測定する導電率計と、前
記導電率計により測定された導電率の変化によって電気透析条件を制御する制御手段を具
備することを特徴とする。
【００１７】
　本発明の無電解めっき液（以降、めっき液とも記す。）の再生方法は、再生対象とする
劣化しためっき液を電気透析ユニット１の脱塩室８に供給して電気透析を行う。電気透析
ユニット１として用いる電気透析装置については特に制限はなく、陽極板２と陰極板３の
間に陽イオン交換膜６と陰イオン交換膜７が交互に配列された構造であれば、公知の電気
透析ユニット１を特に限定なく使用できる。例えば、両極間に陽イオン交換膜６と陰イオ
ン交換膜７を、それぞれ室枠を介して交互に配列し、これらの両イオン交換膜と室枠によ
って脱塩室８と濃縮室９とを形成させた構造からなる電気透析ユニット１を用いることが
できる。
【００１８】
　電気透析ユニット１に用いる膜数、膜面積、脱塩室８および濃縮室９の流路間隔（膜間
隔）等は処理するめっき液の種類や処理量によって適宜選択すればよい。
　陽イオン交換膜６としては、特に制限されず、例えばセレミオンＣＭＶ（ＡＧＣエンジ
ニアリング社製）、ネオセプタＣＭ－１（アストム社製）、Ｎａｆｉｏｎ３２４（デュポ
ン社製）等を使用できる。陰イオン交換膜７は、特に制限はされず、セレミオンＡＭＶ（
ＡＧＣエンジニアリング社製）、ネオセプタＡＭ－Ｘ（アストム社製）等を使用できる。
電気透析ユニット１の両端部に位置する陽極室４、陰極室５には硫酸ナトリウム水溶液な
ど電解質溶液を適宜選択し供給すればよい。一般的に極液の隔膜１０は陽イオン交換膜で
構成されている。
【００１９】
　電気透析の通電条件は、限界電流密度以下であれば通常の運転条件を適用できる。例え
ば０．１から１０Ａ／ｄｍ２程度で電気透析を行うことができる。
　本発明の再生方法において再生対象とするめっき液は、ニッケル、銅、金などの無電解
めっき液である。一般的な無電解めっき液の基本成分は、金属の供給源として、硫酸ニッ
ケル等のニッケル塩、硫酸銅等の銅塩、シアン化金カリウム等の金塩：金属イオンの還元
剤として、次亜リン酸ナトリウム、次亜リン酸カリウム、次亜リン酸アンモニウムなどの
次亜リン酸塩、ホルムアルデヒド、ホルマリンやジメチルアミノボラン等のアルキルアミ
ノボラン：金属イオンの錯化剤として酢酸、クエン酸、リンゴ酸、乳酸、コハク酸、ＥＤ
ＴＡ等の有機酸：安定剤として鉛やビスマスなどの負触媒金属等が用いられる。さらに必
要に応じて、析出促進剤等が含まれる。その組成については特に制限はなく、公知の各種
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組成の無電解めっき液処理対象とすることができる。しかしながら本発明の再生対象はこ
れらの成分を含むめっき液に限定されるものではない。
【００２０】
　電気透析ユニット１の脱塩槽１１に劣化しためっき液を供給し、濃縮槽１２には希薄電
解液を供給する。劣化しためっき液は、脱塩槽１１と脱塩室８を循環させ、希薄電解液は
、濃縮槽１２と濃縮室９を循環させる。前記陽極板および陰極板間に電源１６から電圧を
印加して電気透析することによって、劣化した無電解めっき液に蓄積したイオンを脱塩室
８の無電解めっき液側から濃縮室９の希薄電解液側に移行させて除去し、劣化した無電解
めっき液を再生する。電気透析は、電源１６と電気透析ユニット１を含む電気透析手段に
より行なわれる。
【００２１】
　移行させて除去されるイオンは、例えば安定剤の対イオンの陽イオンは陰極側に移動し
設置されている陽イオン交換膜で、また還元剤の酸化イオンや金属の対イオンなどの陰イ
オンは陽極側に移動し設置されている陰イオン交換膜を介して移行する。
【００２２】
　供給される劣化しためっき液の液温が高いと、電気透析ユニット内の電極、イオン交換
膜等に金属が析出し、電気透析の効率が低下する。また、イオン交換膜や配管等の熱によ
る破損や変形が生じ易くなる。液温が低すぎると、脱塩液、濃縮液に含まれる成分が結晶
化して配管の目詰まり等が生じ易くなる。このため、処理対象とする無電解めっき液、脱
塩液、濃縮液の液温を１５から５０℃程度に保持することが好ましい。
【００２３】
　無電解めっきでは金属の析出とともに減少するイオンに関しては補給が行われるため、
これらのイオン濃度は一定に保たれているが、還元剤の酸化生成物や、また金属イオンの
補充として主に金属塩を使用するため、ナトリウムやカリウムが消費されることなくめっ
き液中に蓄積される。
【００２４】
　劣化しためっき液を脱塩槽１１および脱塩室８に循環供給し電解すると、めっき液中の
全てのイオンが各割合を持って減少し、濃縮槽１２および濃縮室９を循環している希薄電
解液に移行するため、希薄電解溶液中のイオンは増加する。移行するイオンのなかで、還
元剤の酸化生成物イオンの含有量が多く、さらに電気透析により移行する量も多いため、
酸化生成物イオンは全てのイオンの増加、減少を示す代表的なイオンとなる。このため、
本発明では、酸化生成物イオン濃度と測定用めっき液の導電率との関係を事前に測定し、
その測定結果に基づき検量線を作成し、透析開始時と透析終了時のめっき液、または希薄
電解液の導電率を測定し、酸化性生物イオン濃度を推定する。ここで、検量線作成時に使
用する測定用めっき液は金属イオンと還元剤イオン量をめっき使用条件時の基準濃度とし
、還元剤の酸化生成物イオンの濃度を変えて導電率を測定することで検量線作成を行うこ
とが好ましい。
【００２５】
　導電率の測定は、導電率計１３が用いられ、特に制限はなく、市販のものが用いられる
。浸漬型の導電率計の場合には、めっき液または希薄電解液の循環経路内に設置し常にモ
ニターできるのが好ましい。また、通水型の場合には脱塩槽内のめっき液、もしくは濃縮
槽内の希薄電解液が常に循環するように設置し、常に導電率をモニターできることが好ま
しい。
【００２６】
　次に、パソコン１４、コントローラー１５から構成される制御手段により、前記導電率
計により測定された導電率の変化によって電気透析条件を制御する。導電率計１３をパソ
コン１４に接続し、めっき液または希薄電解液の導電率を常時パソコンに出力する。そし
てあらかじめ作成した検量線で不要イオン濃度を算出し電気透析条件を演算し、コントロ
ーラー１５で電源１６のＯＮ、ＯＦＦを制御する。これにより、前記電気透析により、蓄
積したイオン濃度が減少していくめっき液の導電率、またはイオン濃度が増加していく希
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薄電解液の導電率の変化によって電気透析条件を制御することができる。
【００２７】
　なお、電気透析条件の演算は以下により行なう。
　所定時間内に透析処理が終了されるように、導電率から得られた移動対象イオンの初期
濃度（ｇ／Ｌ）と目標濃度（ｇ／Ｌ）から液量（Ｌ）を元に総移動量（ｇ）を算出し、使
用するイオン交換膜の固有イオン移動量（ｇ／Ａ・Ｈ・ｄｍ２）と総膜面積（ｄｍ２）か
ら使用する電流値（Ａ）を求め透析を行なうことで一定時間（Ｈ）での透析処理が可能と
なる。この場合透析の終了の判断は設定された導電率値による。更にまた所定の電流値で
透析を行なう場合、透析終了時間を同様に演算することも同様に可能である。
【００２８】
　さらに加えて、電気透析時においてはめっき液中のイオンがめっき液側（脱塩室８）か
ら希薄電解液側（濃縮室９）に移行するとともに、劣化しためっき液中の水もめっき液側
（脱塩室８）から希薄電解液（濃縮室９）へと移行する。電気透析後、めっき液を再利用
する場合には水の損失分と、電気透析によって除去された必要成分を補正してめっき液の
調整をするため、めっき液の導電率は減水を、希薄電解液の導電率は増水を補正する必要
がある。水の補正手段としてめっき液の場合は電気透析を行いながら透析開始時点の液量
まで水を供給する、もしくは電気透析によって減量した水量を測定し、計算により導電率
を補正する方法がある。希薄電解液の場合には電気透析によって増加した水量を測定し、
計算により導電率を補正する方法などがある。
【００２９】
　以上のように電気透析開始時点の劣化しためっき液の導電率を測定し、めっき液中の還
元剤の酸化生成物濃度を推定した後に、電気透析途中で導電率を測定しながら目標とする
酸化生成物濃度の導電率になるまで電気透析を行うことで、めっき液中の酸化生成物の濃
度を分析しなくても精度良く目標とする再生液とすることができる。
【実施例】
【００３０】
　以下、実施例を挙げて本発明をさらに詳細に説明する。
　実施例１
　５００Ｌの無電解ニッケルめっき液を用いてＳＰＣ材（鉄素材）の部品に連続的に無電
解ニッケルめっき処理を行った。使用しためっき液の組成は下記のとおりである。
【００３１】
　ニッケルイオン　　　　　５．５ｇ／Ｌ
　次亜リン酸イオン　　　　２０ｇ／Ｌ
　錯化剤（リンゴ酸等）　　６０ｇ／Ｌ
【００３２】
　［検量線作成］
　あらかじめ上記の組成の測定用めっき液に、不要イオンである亜リン酸イオン濃度が２
５、７５、１２５、１７５、２２５ｇ／Ｌになるように亜燐酸Ｎａで調整して導電率を測
定し、亜リン酸濃度と導電率の関係を示す図２を作成した。図２から、下記の式１に示す
検量線を求めた。
　　亜リン酸イオン［ｇ／Ｌ］＝１０×導電率［Ｓ／ｍ］－２５・・・（式１）
【００３３】
　［めっき処理］
　めっき処理中は無電解ニッケルめっき液は自動コントローラー（カニゼン株式会社　Ｃ
ＡＡＣ－７５２ＳＴ）により、ニッケルイオン濃度とｐＨは自動で管理されている。建浴
時にめっき液中に存在するニッケルイオンと等量のニッケルイオンを補充した時点を１タ
ーンとし、５ターンまでめっきを行った。電気透析処理前のめっき液の組成は下記のとお
りである。
【００３４】
　ニッケルイオン　　　　　５．５ｇ／Ｌ
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　次亜リン酸イオン　　　　２０ｇ／Ｌ
　錯化剤（リンゴ酸等）　　６０ｇ／Ｌ
　亜リン酸イオン　　　　　１１０から１４０ｇ／Ｌ
【００３５】
　このめっき液を、図１に示す無電解めっき液の再生装置を用いて、以下の条件で電気透
析処理を行った。
【００３６】
　透析時間は１０時間と電気透析ユニットで使用した陰イオン交換膜は、ＡＧＣエンジニ
アリング社製のセレミオンＡＭＶ、陽イオン交換膜はＡＧＣエンジニアリング社製のセレ
ミオンＣＭＶを用いた。イオン交換膜の膜面積は５ｄｍ２、陰イオン交換膜、陽イオン交
換膜各１５０枚ずつを並列に配列して、劣化めっき液を脱塩槽と電気透析ユニットの脱塩
室を循環させながら導電率を測定した。
【００３７】
　検量線により、導電率の値から亜リン酸濃度を算出し、劣化しためっき液の導電率が５
．０Ｓ／ｍ、液中の目標亜リン酸イオン濃度が２５ｇ／ｌになるまで電気透析条件が１０
時間で一定になるように透析条件を算出した。その結果を表１に示す。算出した電流（Ａ
）の拘束で、導電率が５．０Ｓ／ｍになるまで透析処理を行なった。
【００３８】
　（電気透析条件の算出）
　使用する陰イオン交換膜の固有値として亜燐酸移動量を０．３５ｇ／１Ａ／１Ｈ／１ｄ
ｍ２と液量５００Ｌから、各々総移動量（ｇ）を求め陰イオン交換膜の面積７５０ｄｍ２

（１５０枚＊５ｄｍ２／１枚）と透析時間１０（Ｈ）より個別の電流値（Ａ）を算出した
。固有亜燐酸移動量は前記導電率測定用溶液から得られた。
【００３９】
　そして、透析後に亜リン酸イオン濃度が２５ｇ／ｌになっているか、キャピラリー電気
泳動装置（Ａｇｉｌｅｎｔ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ社製　Ｇ１６００Ａ）で亜リン酸
イオン濃度を測定し確認した。
【００４０】
　電気透析ユニットの濃縮室には、予め同様の電気透析を行った際に得られた濃縮液が充
填された状態であった。
　電気透析ユニットの陽極室、陰極室には１０％の硫酸ナトリウム水溶液を循環しながら
電解処理を行った。
【００４１】
　また、劣化しためっき液、または希薄電解液の導電率は導電率計（堀場製作所社製　Ｄ
－５４　流通型導電率電極３６５２－１０Ｄ）により随時測定し、パソコンに出力し、電
気透析条件を演算し、コントローラーで電源を制御した。
　以上の評価を１０回行い、その結果を表２に示す。これより、目標の亜リン酸濃度に対
し誤差±１０％で制御することが可能となった。
【００４２】
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【表２】

【００４３】
　実施例２
　実施例１と同じように５００Ｌの無電解ニッケルめっきを用いてＳＰＣ材部品を被めっ
き物として連続的に処理し、５ターン程度無電解ニッケルめっきを行った。このめっき液
の組成を以下に示す。
【００４４】
　ニッケルイオン　　　　　５．５ｇ／Ｌ
　次亜リン酸イオン　　　　２０ｇ／Ｌ
　錯化剤（リンゴ酸等）　　６０ｇ／Ｌ
　亜リン酸イオン濃度　　　１１０～１４０ｇ／Ｌ
【００４５】
　このめっき液を実施例１と同じ条件で電気透析を行い、めっき液からの脱水を考慮して
、計算によって導電率の補正を行いながら、亜リン酸イオン濃度が２５ｇ／Ｌになるまで
電気透析を行い、実施例１と同じ評価を行った。
【００４６】
　めっき液からの脱水による導電率の補正は、液面計から脱水量を算出し元の５００Ｌ相
当に換算することにより行なった。
　以上を５回繰り返し行い、その結果を表３に示す。これより、目標の亜リン酸濃度に対
し誤差±５％で制御することが可能となった。電気透析による水の移動を補正し導電率で
管理を行うと、さらに高精度な管理が出来ることが得られた。
【００４７】
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【表３】

【００４８】
　比較例１
　実施例１と同じように５００Ｌの無電解ニッケルめっき液を用いてＳＰＣ材部品を被め
っき物として連続的に処理し、５ターン程度無電解ニッケルめっきを行った。このめっき
液の組成を以下に示す。
【００４９】
　ニッケルイオン　　　　　５．５ｇ／Ｌ
　次亜リン酸イオン　　　　２０ｇ／Ｌ
　錯化剤（リンゴ酸等）　　６０ｇ／Ｌ
　亜リン酸イオン濃度　　　１１０～１４０ｇ／Ｌ
【００５０】
　このめっき液について、従来の実験から求めた、この実験装置固有の亜リン酸イオンの
除去量と時間、電流量の関係から、亜リン酸イオン濃度が２５ｇ／Ｌになるまでにかかる
透析時間を４時間と算出し、実施例１と同じ条件で電気透析を行った。電気透析後、めっ
き液の亜リン酸イオン濃度をキャピラリー電気泳動装置で測定し、確認した。
【００５１】
　以上を１０回行い、その結果を表４に示す。目標の亜リン酸イオン濃度に対し、±２０
％の誤差が生じた。
【００５２】
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【表４】

【産業上の利用可能性】
【００５３】
　本発明の無電解めっき液の再生方法は、劣化した無電解めっき液の蓄積した不要イオン
の濃度が変動する場合でも、目標とする濃度まで精度良く除去できるので、電気透析によ
る高純度薬品の製造や醤油等の脱塩として利用することができる。
【図面の簡単な説明】
【００５４】
【図１】本発明に係る無電解めっき液の再生装置の一実施態様を示す概略図である。
【図２】本発明における無電解めっき液の亜リン酸濃度と導電率の関係を示す図である。
【符号の説明】
【００５５】
　１　電気透析ユニット
　２　陽極板
　３　陰極板
　４　陽極室
　５　陰極室
　６　陽イオン交換膜
　７　陰イオン交換膜
　８　脱塩室（めっき液）
　９　濃縮室（希薄電解液）
　１０　隔膜
　１１　脱塩槽（めっき液）
　１２　濃縮槽（希薄電解液）
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　１３　導電率計
　１４　パソコン
　１５　コントローラー
　１６　電源

【図１】 【図２】
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