
試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試
摇 第 44 卷摇 第 8 期

摇 2015 年 08 月
摇 摇 摇 表面技术
SURFACE TECHNOLOGY

收稿日期: 2015鄄04鄄03; 修订日期: 2015鄄05鄄11

Received : 2015鄄04鄄03; Revised: 2015鄄05鄄11

作者简介: 李曼(1989—), 女, 武汉人, 硕士研究生,主要研究金属基带表面电化学改性。

Biography: LI Man(1989—), Female, from Wuhan, Master graduate student, Research focus:improvement of metal substrate surface quality by electro鄄

chemical method.

通讯作者: 蒲明华(1965—), 男, 四川人, 博士, 教授,主要从事高温超导材料和涂层导体研究。

Corresponding author: PU Ming鄄hua(1965—), Male, from Sichuan, Ph. D. , Professor, Research focus:high鄄temperature superconducting materials and

coated conductors.

摇 表面质量控制及检测

脉冲参数对 NiW 基带表面电化学抛光质量的影响

李曼, 蒲明华, 宋铭洋

(西南交通大学 超导与新能源研究开发中心, 成都 610031)

摘摇 要: 目的摇 研究提高 NiW 合金基带表面质量的脉冲电化学最佳抛光工艺。 方法摇 以磷酸为主要抛

光酸剂,以甘油为缓冲剂配置抛光液,采用脉冲电化学抛光技术,研究电流密度、脉冲频率、脉冲占空比对

NiW 基带的表面抛光效果的影响。 通过扫描电镜和原子力显微镜对抛光后的基带表面微观形貌进行表

征,获得最佳脉冲电化学抛光工艺。 结果摇 最佳工艺为:平均电流密度 25 A / dm2,脉冲频率毫秒级(1000
Hz 以上),脉冲占空比 1颐4,抛光时间 10 min。 扫描电镜结果表明,抛光后的基带表面平整致密,轧制和热

处理产生的条纹、晶界等缺陷都被消除,在此抛光工艺下,可以有效降低 NiW 基带表面粗糙度,提高基带

表面质量。 原子力显微镜测试 4 滋m伊4 滋m 范围内的表面平均粗糙度为几个纳米,表明抛光基带表面非

常平滑,达到镜面效果。 结论摇 最佳抛光工艺下,可以显著改善 NiW 基带的表面质量,获得好的基带表

面状态,满足涂层导体对金属基带材料表面质量的要求。
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Effects of Pulse Parameters on Electrochemical Polishing Quality
of the Surface of NiW Substrate

LI Man, PU Ming鄄hua, SONG Ming鄄yang

(Superconductivity and New Energy R&D Center,Southwest Jiaotong University, Chengdu 610031, China)

ABSTRACT: Objective To develop an optimal pulse electrochemical polishing technology to improve the surface quality of Ni5%
W alloy substrate. Methods Using environment friendly phosphoric acid and glycerol buffer additives as the polishing system.
Pulse electrochemical polishing technique was used to study the influences of pulse parameters, namely current density, pulse fre鄄
quency and pulse duty cycle on the surface polishing effects of NiW substrate. The microstructure of the polished substrate surface
was characterized by scanning electron microscope and atomic force microscope. The best pulse electrochemical polishing process
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was obtained according to the test results. Results The best pulse electrochemical polishing process conditions were as following:
Jm =25 A / dm2, f =1000 Hz, duty cycle 1颐4, t=10 min. The SEM test results showed that the baseband surface was smooth and
compact after polishing. Rolling and heat treatment defects such as streaks and grain boundary were eliminated. The surface rough鄄
ness of NiW substrate was effectively reduced and the surface quality was improved by the optimized polishing process. The AFM
tests results showed that the average surface roughness was a few nanometers within the 4 滋m伊4 滋m range, showing that the pol鄄
ished substrate surface was very smooth, reaching mirror state. Conclusion The optimal polishing process could significantly im鄄
prove the surface quality of the substrate and achieve good substrate surface state. It could meet the requirements of coated conduc鄄
tor on the surface quality of metal substrate materials.
KEY WORDS: coated conductor; Ni鄄5%W alloy substrate; pulse current; electrochemical polishing; phosphoric acid; average
surface roughness

摇 摇 以 YBCO 为代表的第二代高温超导材料具有较

高的临界电流密度和不可逆线,在能源、电力、军事,
医疗、通讯等方面具有广阔的应用前景[1],而涂层导

体为实现这一前景提供了良好的途径。 Ni鄄5%W(5%
为质量分数,下同)合金具有比其他 Ni 合金更好的轧

制性能和更低的磁性,成为 YBCO 高温超导涂层导体

基带的首选材料之一[2]。 目前金属基带的制备技术

主要是两大类:离子束辅助沉积技术( IBAD)和轧制

辅助双轴织构技术(RABiTS) [3]。 金属基带要为缓冲

层的生长提供良好的表面[4—6],因此影响隔离层和

YBCO 超导层的后续生长[7—8]。 NiW 基带在制备过程

中产生的各种表面缺陷以及表面粗糙度、清洁度等会

严重影响涂层导体的性能[9—11],因此通过表面处理技

术来提高基带表面质量是必要的。 传统的抛光技

术[12—15]都存在一定的局限性,脉冲电化学抛光,是在

传统电化学抛光技术上发展起来的新型抛光技

术[16],利用非线性电解液、抛光件阳极与阴极之间保

持较小的加工间隙的表面抛光方法。 脉冲电源所产

生的短时方波脉冲电流如图 1 所示。 脉冲抛光的效

果与脉冲参数密切相关,因此本文考察脉冲参数对于

NiW 基带抛光效果的影响,最终确定 NiW 基带脉冲

电化学抛光的最佳工艺条件。

图 1摇 方波脉冲波形图

Fig. 1 Square pulse waveform

1摇 实验

实验自制简易装置示意图如图 2 所示,采用磷酸

系抛光液[17—18],具体抛光工艺如下:磷酸 60 mL,甘
油 0. 6 mL,温度 30 ~ 50 益,电流密度 25 ~ 30 A / dm2,
时间 10 min。 实验中,1Cr18Ni9Ti 奥氏体不锈钢为阴

极,待抛光的 NiW 基带为阳极,阴极与阳极面积比为

1 颐 1,阴阳极间距 10 mm,抛光电源为 SMD鄄10 型数控

脉冲电源。
NiW 基带在长期放置中表面会吸附各种有机和

无机污物,分别用无机溶液和有机试剂去除基带表面

的污物。 抛光后用 JSM鄄840 扫描电镜及原子力显微

镜观察基带表面形貌和表面粗糙度。

图 2摇 脉冲抛光装置

Fig. 2 Pulse polishing device

2摇 结果与讨论

2. 1摇 抛光电流对抛光质量的影响

摇 摇 NiW 基带在不同电流密度抛光后,放大 3000 倍

的表面 SEM 形貌如图 3 所示,其中脉冲宽度为 0. 1
ms,脉宽间隔为 0. 4 ms。 用相同大小的电流密度抛光

时,脉冲抛光效果明显优于直流抛光效果,而且脉冲

抛光可以在更小的电流密度下获得更好的抛光效果。
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因为直流抛光时电流一直作用在阳极上,抛光生成的

产物无法及时扩散转移,所以抛光过的基带上有一层

电解产物,如图 3a 和图 3b 所示,抛光质量不好。 由

于脉冲电源产生的是非线性的波形,相同电流时,脉
冲能产生较直流更高的电压,在非常短的时间会引起

高度不均匀的阳极电流,使基带表面强烈的溶解而被

整平。 另外,脉冲电压产生的冲击力能够使抛光生成

的阳极产物穿透粘稠的抛光液形成扩散,有利于基带

表面的进一步抛光和整平。 脉冲电流密度过低,达不

到抛光的效果,并且抛光生成的溶解物容易滞留覆盖

在基带表面形成一层膜,如图 3g 和图 3h 所示。 电流

密度超过 30 A / dm2 时,抛光液的温度明显升高,析出

气体更加剧烈,电解速度过快,电解液的老化加快,不
利于电解液的循环利用;过大的电流并未明显提高抛

图 3摇 不同电流密度抛光基带表面 SEM 形貌

Fig. 3 SEM morphologies of substrates treated by electrochemical
polishing with different current density

光质量,反而导致浪费,因此选择合适的电流密度为

25 A / dm2。

2. 2摇 脉冲频率对抛光质量的影响

保持脉冲平均电流密度为 25 A / dm2,脉冲占空

比为 1 颐 4,研究脉冲频率分别为 2000,1000,500,100
Hz 时,对基带抛光效果的影响。 不同脉冲频率作用

下抛光基带的表面 SEM 形貌如图 4 所示。 在脉冲平

均电流密度及脉冲占空比一定的情况下,微秒脉冲

(1000 Hz 与 2000 Hz)的抛光效果优于毫秒脉冲(500
Hz 与 100 Hz)。 随着脉冲频率的降低,基带表面的抛

光效果变差,这是因为在占空比一定时,脉冲频率越

低,抛光区的电解液流速减弱,电解液更新频率变慢,
气泡 /压力波冲击作用弱,电解产物迁移的速度降低,
如图 4d 所示。 频率低时,NiW 基带表面有一层电解

产物附着,阻碍了基带表面的进一步抛光和整平,从
而导致加工效果下降。 图 4c 的抛光基带上有明显的

条状痕迹,在该频率下电解产生的气泡具有特殊的逸

出方式,导致气泡沿基带表面向外运动而使基带产生

划痕。

图 4摇 不同脉冲频率作用下抛光基带的 SEM 表面形貌

Fig. 4 SEM morphologies of substrates treated by electrochemical
polishing with different pulse frequency

2. 3摇 脉冲占空比对抛光质量的影响

保持脉冲平均电流密度为 25 A / dm2,脉冲频率

为 2000 Hz,不同脉冲占空比作用下抛光基带的表面

形貌如图 5 所示。 在脉冲峰值电流密度及脉冲频率

一定的情况下,随着脉冲占空比的减小(即脉冲工作

时间缩短,间歇时间延长),NiW 基带的表面抛光质量

·711·



表摇 面摇 技摇 术摇 摇 摇 2015 年 08 月

有所提高,抛光速度则明显降低。 脉冲间歇增大,使
得电解液喘歇作用增强,更有利于抛光区电解产物的

排出和电解液的更新,从而导致抛光表面质量在一定

程度上提高。 但脉冲间歇时间增大的同时,平均抛光

电流密度变小,电解反应速率随之降低,抛光效率也

下降。 占空比较大时,抛光速率升高,由于脉冲间歇

时间较短,电解液的周期更新时间变长,更新频率变

慢,表面的电解产物难于排除,基带表面有一层附着

物,如图 5c 和图 5d 所示。 因此,选择脉冲占空比时

要兼顾抛光效率和抛光质量,实验中选择 1颐 4 作为最

佳的占空比。

图 5摇 不同脉冲占空比作用下抛光基带表面 SEM 形貌

Fig. 5 SEM morphologies of substrates treated by electrochemical
polishing with different pulse duty

2. 4摇 抛光时间和温度对抛光质量的影响

实验采用磷酸加少量甘油的抛光液,在合适的电

流密度下,在合适的抛光时间内,抛光质量与抛光时

间成正比。 超过这一范围,会使基带过度溶解而导致

浪费,本工艺采用脉冲电流密度为 25 A / dm2,脉冲占

空比为 1 颐 4,抛光时间为 10 min 即能达到抛光要求。
抛光温度会影响抛光溶液中离子的扩散速度,对基带

表面的抛光速率有明显影响。 随着抛光的进行,抛光

液的温度会逐渐升高,温度过高会加速抛光液沸腾,
气泡在剧烈逸出的情况下会对抛光表面产生不利影

响,因此温度不宜过高。 另外,把电流控制在合适的

范围也能防止抛光液温度过高。 如果抛光液温度过

高,亦可以采取降温措施。
图 6 是平均电流密度为 25 A / dm2,脉冲占空比

为 1 颐 4,脉冲频率为 1000 Hz 时,在抛光 NiW 基带上

随机选取的两个 4 滋m伊4 滋m 区域的 AFM 照片。 由

图可知,抛光后的基带表面平整光滑,抛光后基带上

随机选取的两个区域的平均粗糙度分别为 4 nm 和 6
nm,说明在此工艺下可以将基带的表面粗糙度降至

几个纳米,可以满足涂层导体的要求。

图 6摇 抛光 NiW 基带 4 滋m伊4 滋m 的 AFM 一维线扫描照片

Fig. 6 AFM one鄄dimensional line scan morphologies of NiW sub鄄
strates in 4 滋m伊4 滋m range

3摇 结论

相同抛光电流密度下,脉冲抛光效果明显优于直

流。 在电流密度为 25 A / dm2,脉冲占空比为 1 颐 4,脉
冲频率为毫秒级的最佳抛光参数下,可以获得纳米级

表面粗糙度的基带表面。
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