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暋暋[摘暋要]暋分别在垂直和平行磁场环境下电沉积镍,利用 XRD和SEM 研究了电流密度、磁场强度、磁场方

向、超声强度对镍晶镀层织构,以及磁场强度对镀层表面形貌的影响作用,并对其影响机理进行了分析。结果表

明:增大电流密度对(200)晶面取向具有促进作用,随着电流密度的增大,晶面织构由以(111)为主变为以(200)为

主;磁场强度增加会促使镀层织构(111)晶面取向增强,平行磁场相较于垂直磁场更有利于晶粒生长;超声作用会

使晶粒由择优取向变为随机取向;此外,施加磁场作用后,晶粒尺寸随磁感应强度增加而减小,表面更加均匀。
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[Abstract]暋Electrodepositednickelundertheperpendicularandparallelmagneticfieldenvironment,textedthe
effectsofcurrentdensity,magneticfieldstrength,directionofthemagneticfieldandultrasonicintensityonthenickel
crystalcoatingtextureandtheeffectofthemagneticfieldstrengthonthecoatingsurfacemorphologybyusingXRDand
SEM,andanalyzedtheimpactmechanism.Testresultsshowthatimprovingthecurrentdensitywillpromotethe(200)

crystalorientation,astheincreaseofthecurrentdensity,thetextureorientationchangesfrom (111)to(200);Magnet灢
icfieldstrengthwillenhancecoatingtexture(111)crystalsurface,parallelmagneticfieldcomparesmoreconduciveto
graingrowthwiththeverticalmagneticfield;Ultrasonicintensitywillmakegrainfrompreferredorientationtorandom
orientation;Withtheincreaseofthemagneticinduction,thegrainsizedecreasesandthesurfaceismoreuniform.

[Keywords]暋magneticfield;electrodeposition;texture;surfacemorphology

[收稿日期]2012灢06灢18;[修回日期]2012灢08灢31
[基金项目]国家自然科学基金资助项目(50975034);辽宁省科技计划项目(2010223006)
[作者简介]苗斌(1988-),男,江苏徐州人,硕士,主攻微细电加工技术。
[通信作者]吴蒙华(1963-),男,广东潮阳人,教授,博士生导师,主要研究方向为电化学加工技术。

暋暋电化学沉积法在当前工业体系中,是一门比较成

熟和应用领域较广的材料制备方法。电化学沉积体系

是一个多物理场耦合系统,主要包括电、热、流体、电化

学等[1],影响因素较多。电磁场具有能量密度高、可通

过非接触性的形式提供能量、易于控制等优点,近年来

已经在工业生产中得到了广泛应用[2-5]。将磁场引入

金属(合金)薄膜的制备中,达到细化金属材料晶粒、提
高晶粒生长取向性、改变材料磁性能等目的,已成为磁

电化学领域的研究热点之一。电沉积过程可分为传

质、表面转化、电化学步骤、新相生成等几个环节,磁场

对这些环节会产生影响,从而改变晶粒的生长模式、沉
积层表面形貌和织构,且这些改变与磁场方向和电沉积

条件均密切相关。此外,磁场还具有磁取向作用[6]和梯

度力作用。文中在磁场环境下电沉积镍层,拟研究各工

艺条件对镍镀层织构和表面形貌的影响,并分析机理。

1暋实验

1.1暋电沉积镍
基材为覆铜板,镀液成分[7-8]为:氨基磺酸镍250

~350g/L,氯化镍50~75g/L,硼酸30~40g/L,糖
精2~3g/L,十二烷基硫酸钠0.1g/L。所用药品及

试剂均为分析纯,镀液用去离子水配制。电沉积前,将
配好的镀液进行超声搅拌预处理,以充分混合溶液。
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电沉积工艺条件如下:镀液温度50曟,pH 值4.1,电
极间距30mm,正向占空比20%,负向占空比20%,电
流密度分别为100,200,300A/m2,电镀时间2h,采用

超声搅拌方式,超声功率分别为120,240,300W,外加

磁场磁感应强度分别为0,0.2,0.4,0.6T。电沉积装

置示意图如图1所示,其中电铸电源采用数控双脉冲

电镀电源,超声波发生器为 ZJS灢1000灢500型,磁场发

生器采用EMP灢7稳恒电磁铁。

1-脉冲电源;2-超声发生器;3-磁场发生设备;4-过滤器;

5-微型水泵;6-电铸液;7-水域加热器;8-阴极;9-阳极

图1暋电沉积反应装置示意

Fig.1Schematicdiagramofelectrodepositionreaction

电沉积工艺流程为:试件除油曻水洗曻化学抛光

曻水洗曻活化曻水洗曻超声振荡曻电沉积曻水洗曻干

燥。具体操作方法如下:将混合好的镀液倒入沉积槽,
开启循环过滤装置,设置磁场磁感应强度,打开水浴加

热器,将镀液温度设置为50曟,镀液加热40min后开

启超声波发生器。施镀2h后,将镀好的覆铜板取出,
清洗并干燥,进行表征和性能测试。

1.2暋检测装置
采用 DX灢2700X 射线衍射仪(Cu靶,管电压40

kV,管电流30mA,扫描速率6(曘)/min)对镀镍层进

行XRD分析,采用JSM灢6460LV 扫描电镜观察表面

形貌。为更清楚地分析各加工参数对镀镍层晶粒取向

的影响,引入晶向指数M,其计算公式为[9]:

M= I(hkl)/I0(hkl)

暺
n

i=1
I(hkl)/I0(hkl)

式中:I(hkl)是测试样品(hkl)面的 X射线衍射峰强

度;I0(hkl)是标准粉末样品(hkl)面的X射线衍射峰强度;

n为晶面指数。M 值越大,表明择优取向的程度越大。

2暋结果与讨论

2.1暋织构取向分析

2.1.1暋电流密度对织构取向的影响

不外加磁场,固定超声功率240W,在不同电流密

度下进行电沉积,镍镀层的XRD图谱以及晶粒取向度

随电流密度的变化趋势分别见图2和图3。由于镀层

较厚,基底的影响作用可忽略。从图2可以看出,沉积

的镍层主要有(111),(200)和(220)三个衍射峰,衍射

峰的位置分别在44曘,52曘和75曘附近。当电流密度为

100A/m2 时,(111)峰占据主导,通过图3也可以看

出,小电流密度条件下较为适合(111)织构生长。随着

电流密度的增大,(200)峰的强度不断增加,并逐渐占

据主导,表明电流密度对(200)峰的促进作用较为明

显,与文献[10]的研究结论一致。这是由于随着电流

密度的增大,阴极处的还原反应速度加快,还原成原子

的晶粒来不及达到稳定状态就被随后还原的原子占据

了扩散通道,导致晶粒处在较高能量状态,从而使得

(200)晶面强度增加。电流密度对(220)峰起到先促

进、后抑制的作用,是因为阴极处还原反应进入到稳定

阶段的时候,大部分晶粒能量没有达到(220)面所需的

能量所致。

图2暋不同电流密度下所得镍镀层的 XRD图

Fig.2X灢raydiffractionpatternsofnickelplating
underdifferentcurrentdensity

图3暋晶向指数随电流密度的变化

Fig.3Orientationindexunderdifferentcurrentdensities

2.1.2暋磁场强度和方向对织构取向的影响

固定电流密度200A/m2、超声功率240W,在不

同磁感应强度下进行电沉积,平行磁场和垂直磁场作

用下的镍镀层XRD图谱分别见图4a和图4b,晶粒取

向度随磁感应强度的变化趋势分别见图5a和图5b。
无磁场条件下,(220)衍射峰占据主导,当无外界

干扰因素的影响时,磁场对镍层(111)和(200)的织构

取向有较为显著的影响。在平行磁场作用下,随着磁
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图4暋不同磁感应强度下所得镍镀层的 XRD图

Fig.4X灢raydiffractionpatternsofnickelplating
underdifferentmagneticinductionintensity

图5暋晶向指数随磁感应强度的变化

Fig.5Orientationindexunderdifferent
magneticinductionintensity

场强度的增加,(111)晶面取向逐渐增强,(220)晶面取

向受到抑制,(200)晶面取向则为先增强、后受到抑制,
当磁场强度为0.4T 时,织构取向发生(200)方向到

(111)方向的转变,衍射峰(111)晶面逐渐占据主导。
而在垂直磁场作用下,磁场则不断抑制(200)和(220)
的晶面取向。这是由于施加磁场作用后,镀液体系的

自由能增加,更多的吸附原子从高能量的(220)晶面和

(200)晶面向低能量的(111)晶面迁移,从而(200)晶面

所占的比例减少;并且镍为面心立方结构的软磁材料,
其易磁化轴为(111)方向,所以磁场强度对(111)晶面

取向具有正向促进作用。通过对比垂直磁场和平行磁

场条件下的 XRD 图谱,可以看出平行磁场环境下

(111)晶面、(200)晶面和(220)晶面的强度都相对增

强,说明平行磁场相较于垂直磁场更有利于镍晶的生

长。

2.1.3暋超声强度对织构取向的影响

不外加磁场,固定电流密度200A/m2,在不同超

声功率下进行电沉积,镀镍层的XRD图和晶向指数变

化见图6和图7。从图6和图7可以看出,虽然超声功

率不同,但(111)峰始终占据主导,随着超声功率的增

加,峰宽逐渐增加,说明晶粒得到了细化,晶粒取向由

择优取向变为随机取向。由此可见,超声功率对镍晶

生长过程产生了很大影响。这是因为超声波的机械剪

切作用能够使较大晶粒破碎,空化效应产生的高温、高
压及微射流打断了晶粒的正常生长,使其生长方向由

择优取向趋于随机取向,并进一步细化了晶粒。

图6暋不同超声波功率下所得镀镍层的 XRD图

Fig.6X灢raydiffractionpatternsofnickelplating
underdifferentultrasonicpower

图7暋晶向指数随超声波功率的变化

Fig.7Orientationindexunderdifferentultrasonicwavepower

2.2暋磁场强度对镀层表面形貌的影响
磁场能改变磁性材料的微观结构和形貌。图8是

固定电流密度200A/m2、超声功率240 W,在不同磁

场强度下进行电沉积,所得镀镍层的SEM 照片。无磁

场时,镀镍层的晶粒粗大并且表面不平整,通过Image
Tool软件测得平均晶粒尺寸为3.25毺m,晶粒形状多

为多边形胞状团簇。施加外磁场后,随磁感应强度增

大,胞状团簇数目减少,尺寸减小。磁感应强度增加到

0.4T时,晶粒之间的晶界也更加明显,晶粒形状更加

规则;增加到0.6T时,表面以圆形晶粒均匀分布,平
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均晶粒尺寸为0.89毺m。这主要是因为施加磁场后,
镀液的粘滞系数下降,改善了粒子与镀液之间的润湿

条件,镀液的电导率提高;另一方面,磁场产生的磁流

体力学效应加速了镀液的整体对流,促进了电极附近

的传质,增强了带电粒子的传输,使得阴极表面的浓差

极化降低,扩散层减薄,使电沉积在较高的过电位下进

行,晶核形成速度加快,但是生长速度降低,导致晶核

较小,表面晶粒细化。因此,在0.6T磁场强度下制备

的镀层表面平整、致密。同时,施加磁场还可以抑制电

铸时枝晶的产生,进而使微构件的表面更加平整、光
滑。

图8暋不同磁感应强度下所得镀镍层的表面形貌

Fig.8Surfacemorphologyofnickelplating
underdifferentmagneticinductionintensity

3暋结论

1)电流密度会对镀镍层织构取向产生较为显著

的影响。在低电流密度条件下,(111)晶面强度占据主

导;随着电流密度的增大,(111)和(220)晶面强度受到

抑制,织构取向由(111)逐渐转变为(200)。

2)施加磁场作用后,(111)晶面取向和(200)晶面

取向受到较大影响,随着磁场增强,(111)晶面强度逐

渐增强,在磁场强度为0.6T时,(111)晶面强度超越

(200)晶面,占据主导。平行磁场作用下的(111)晶面、
(200)晶面、(220)晶面的强度要强于垂直磁场作用下

的,说明平行磁场更有利于镍晶的生长。

3)超声作用下,(111)晶面强度始终占据主导,镀
层的晶粒取向由择优取向变为随机取向,晶粒随着超

声强度的增加得到了细化。

4)施加磁场,由于镀液中带电粒子受到洛伦兹力

作用,产生磁流体力学效应,使得沉积层的表面晶粒得

到细化,晶粒形状更加规则,晶粒之间的晶界也更加明

显。随着磁场强度的增大,沉积层的质量不断优化。
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