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研究蚀刻液稳定性的一种方法

傅玉婷,巴俊洲,蒋亚雄,颜飞雪

(中国船舶重工集团公司第七一八研究所,邯郸 056027)

暋暋[摘暋要]暋为了得到更好的蚀刻效果,有必要研究蚀刻液的稳定性,因而研究方法显得尤为重要。研究了3
组各成分含量不同的蚀刻液的稳定性,通过原子发射光谱法测得蚀刻液中 Ni2+ 浓度,并间接计算出腐蚀量,对比

考察了根据蚀刻速率灢腐蚀量的关系和蚀刻速率灢时间的关系研究蚀刻液稳定性这2种方法。实验结果证明:根据

蚀刻速率灢腐蚀量的关系研究蚀刻液的稳定性具有可行性,且更具优越性;同时,3种蚀刻液中,1B42稳定性最好,
且该蚀刻液的最大金属腐蚀量为3g/L。
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[Abstract]暋Inordertoimprovetheeffectofetching,itneededtostudythestabilityofetchingsolution,andits

methodofstudyingwasmoreimportant.ObtainedtheconcentrationofNi2+ byICP灢AES,thenobtainedtheweightof
etchedmetal,studiedthestabilityofthreetypesofsolutionwithdifferentconcentration,foundtherelationsbetween
etchingrateandetchedweight,aswellasetchingrateandetchingtime,thencomparedthebothofthem.Itshowsthat
therelationsbetweenetchingrateandetchedweighthadsuperiorityandisviableforevaluatingthestabilityofetchingsolu灢
tion.Meanwhile,thestabilityof1B42isthebest,andthesolution暞smaximumofetchedmetalismorethan3g/L.
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暋暋化学蚀刻以其操作简单、成本低、加工周期短等优

点,在加工领域得到了广泛的应用。近几年来,化学蚀

刻为航空航天、船舶等行业的精密零件加工解决了很

多难题,如加工码盘等[1]。因此,人们对化学蚀刻工艺

的研究越来越多。蚀刻液的性能是影响蚀刻加工效果

的决定因素之一,其主要考核指标为腐蚀速率和稳定

性,其中,稳定性是指蚀刻液在蚀刻过程中能保持腐蚀

速率在一定范围内的性能,它最终将影响产品蚀刻效

果的一致性[2],所以对蚀刻液稳定性的分析是非常重

要的。但是,目前对蚀刻液稳定性的研究很少。本文

采用王水型蚀刻体系,以高 Ni不锈钢为蚀刻材料,确
定了一种研究蚀刻液的稳定性的方法。

1暋实暋验

1.1暋实验原理与方法
现有文献考察蚀刻液的稳定性一般是建立蚀刻速

率与时间的关系,但由于样品的表面积大小与蚀刻速

率相互影响,因此在蚀刻过程中,不同蚀刻液中蚀刻相

同时间的工件表面积不同,其蚀刻速率不仅受蚀刻液

的影响,还会受到表面积大小的影响,所以,在同一个

时间点上比较不同蚀刻液的蚀刻速率具有一定的误

差,蚀刻速率灢时间的关系不能够客观地反映蚀刻液的

稳定性。
在蚀刻过程中,氧化物浓度降低,氧化产物离子

(如 Ni2+ 、Fe3+ 等)浓度增加是影响蚀刻液蚀刻能力的

本质因素[3]。其他外界条件相同的情况下,同一种蚀

刻液中氧化物离子浓度一定时,其蚀刻速率是一定的。
所以,建立蚀刻速率灢腐蚀量的关系可以考察蚀刻液的

稳定性,不同蚀刻液之间也具有可比性。
由于间歇称重法对蚀刻腐蚀过程有干扰作用,所

以本实验中首先测出蚀刻液中 Ni2+ 含量与腐蚀量的

标准关系曲线,得到关系式;再定时抽样,用原子发射

光谱检测蚀刻液中 Ni2+ 含量,通过关系式间接得到某
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时刻金属的腐蚀量。

1.2暋实验步骤

1.2.1暋蚀刻液的选取

以高Ni不锈钢(1Cr18Ni9Ti)为蚀刻材料,采用正

交实验法确定3组腐蚀速率适中的王水型蚀刻液,具
体成分及蚀刻速率见表1。

表1暋不同蚀刻液及蚀刻速率

Tab.1Differentetchingsolutionsanditsconcentration

编号

成分

FeCl3

/(g·L-1)
HCl

/(mL·L-1)
HNO3

/(mL·L-1)

10min平均

蚀刻速率

/(毺m·min-1)

1B41 360 75 200 55.78

1B42 300 100 200 55.13

1B43 360 100 150 55.19

1.2.2暋腐蚀量m 与Ni2+浓度变化关系的确定

将相同的不锈钢样品分别放入4个装有相同体积

同种蚀刻液的烧杯中,设定搅拌速率为400r/min,浸
泡时间分别为15min,30min,45min,60min。反应

时间一到,取出不锈钢样品称量,得出样品的腐蚀量,
同时采用原子发射光谱测量反应后该蚀刻液中的

Ni2+ 浓度,作腐蚀量m 与 Ni2+ 浓度的关系曲线,并对

曲线进行拟合,得到该种蚀刻液中腐蚀量m 与 Ni2+ 浓

度的对应关系式。

1.2.3暋稳定性实验

按照1B41,1B42,1B433种配方配制1L蚀刻液

进行实验,设定搅拌速率为400r/min,每隔4min抽

取1mL蚀刻液,尽量保证每次抽取的位置相同且靠

近不锈钢材料,试验时间为1h。采用原子发射光谱仪

测得不同时刻蚀刻液中 Ni2+ 的浓度,并通过腐蚀量m
与 Ni2+ 浓度的关系式换算得到该时刻样品的腐蚀量

m,作腐蚀量m 与时间t的关系曲线。从m灢t关系图

中,通过拟合求导可得到任意时间点t或任意腐蚀量

m 对应的蚀刻速率v=dm/dt,最终得到v随时间t变

化的关系曲线和v 随腐蚀量m 变化的关系曲线,将2
种曲线结果进行对比,选出合适的蚀刻液的稳定性分

析方法。

2暋实验结果与分析

2.1暋腐蚀量 m 与Ni2+浓度关系式的确定
通过实验,得出样品腐蚀量m 与蚀刻液中 Ni2+ 浓

度CNi2+ 的关系曲线。图1为采用1B41蚀刻液所得的

关系曲线,从图1可看出,两者大致呈直线关系,拟合

图1可得到关系式:

m=1.146暳CNi2+ -0.030 (1)

图1暋腐蚀量与 Ni2+ 浓度的关系

Fig.1RelationbetweenetchedweightandconcentrationofNi2+

用同种方法得到1B42,1B43两种蚀刻液的关系

式分别为:m=1.056CNi2+ -0.018,m=1.162CNi2+ -
0.053。

2.2暋稳定曲线的建立
根据1.2.3中的方法得到3种蚀刻液中m 与时

间t、蚀刻速率v与时间t、蚀刻速率v与腐蚀量m 的

关系曲线,分别见图2、图3、图4。

图2暋时间与腐蚀量的关系

Fig.2Influenceoftemperatureonetchedweight

图3暋时间与蚀刻速率的关系

Fig.3Influenceoftimeonetchingrate

图4暋腐蚀量与蚀刻速率的关系

Fig.4Influenceofetchedweightonetchingrate

图3中,3种蚀刻液蚀刻速率随时间的变化均未

出现明显的稳定区,3条曲线无法进行对比;而图4中

则出现了明显的稳定区域,可对3种蚀刻液的稳定性

进行对比。从图4中可以看出,1B41最高蚀刻速率高
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得的镀层厚度随3种因素取值的增加近似呈线性降

低,表明电源设计为额定电压12V可以得到理想的输

出性能。

3.2.2暋效率指标分析

图6为在恒电流模式下,电源工作效率的分析结

果。可见,在恒电流密度模式下的电源,无论加工时间

的取值怎么变化,都有稳定的工作效率。由于在电镀

时,不同规格的工件获得理想镀层厚度所需的电镀时

间是不同的,因此稳定的工作效率对不同规格的工件

电镀不同时间的情况是有利的,表明恒电流密度模式

下的电源的输出特性对工件形状的适应性广。在恒电

流密度模式下,电源要保证镀槽内的电流基本均衡,随
工件质量的变化,电源效率在某值上下波动,变化不

大。从图6还可以看出,在该控制模式下,电源在11
~12V之间时有比较高的工作效率。

图6暋获得单位镀层所需时间随因素变化

Fig.6Timeneededforunitcoatingwithfactorchange

4暋结暋论

1)实验数据表明,采用恒电流密度控制模式的电

镀工艺过程控制系统在额定输出范围内具有较低的单

位厚度能耗和较高的效率,工艺质量优良且对不同规

格的电镀工件具有广泛的适应性。

2)可根据工艺需求扩展系统功能,增加镀液温

度、镀层厚度、应力等相关参数的在线监测,实现对多

台电镀电源的协同控制。
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达0.25g/min,但是其整体速率不稳,呈一条抛物线,
稳定性效果不好;1B43最高蚀刻速率不高,低于0.2
g/min,且速率不稳定(在失重为1g/L时,速率就呈下

降趋势);1B42的稳定性效果最理想,最高速率也可达

到0.2g/min,而且速率稳定平台区比较长,直到腐蚀

量为3g/L才呈现下降趋势。图4上还可看出,1B42
蚀刻液对1Cr18Ni9Ti不锈钢的最大金属腐蚀量为3
g/L,可以作为生产中何时更换或再生蚀刻液的一个

判断指标。

3暋结暋论

1)根据蚀刻速率灢腐蚀量的关系研究蚀刻液的稳

定性具有操作简单、可靠性好的优点,适用于实验室操

作。

暋暋2)在3种蚀刻速率适中的蚀刻液中筛选出了稳

定性最好的蚀刻液1B42,可以将其作为后续实验的依

据,该蚀刻液的最大金属腐蚀量为3g/L。
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