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温度对化学镀 Ni鄄P 合金层形貌、硬度及耐蚀性的影响

金永中, 杨奎, 曾宪光, 倪涛, 丁松

(四川理工学院 材料与化学工程学院, 四川 自贡 643000)

摘摇 要: 目的摇 揭示在 70 ~ 95 益施镀温度范围,Ni鄄P 合金镀层显微形貌的变化规律,并探讨表面形貌结

构、合金硬度及耐蚀性能的相关性。 方法摇 以施镀温度为变量,通过化学沉积的方法制备 Ni鄄P 合金镀

层。 对镀层表面形貌进行表征,测试镀层硬度,并采用盐酸为腐蚀介质进行浸泡,以相对腐蚀速率表征镀

层的耐蚀性。 结果摇 在 70 ~ 95 益的施镀温度范围内,随着温度升高,镀层形貌先趋于致密和平整,而后

表面粗化,镀层的硬度和耐蚀性均呈现先提高、后降低的趋势。 最佳镀层形貌和硬度值出现在 85 益,耐
蚀性最好的施镀温度区间为 85 ~ 90 益。 结论摇 当镀液 pH 值为 4. 5依0. 1,施镀时间为 3 h 时,施镀的最

佳温度为 85 益。 此条件下制备的镀层表面平整且均匀致密,硬度高,耐蚀性能优异。
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Influence of Plating Temperature on the Morphology, Hardness and
Corrosion Resistance of Electroless Ni鄄P Alloy Plating

JIN Yong鄄zhong, YANG Kui, ZENG Xian鄄guang, NI Tao, DING Song

(School of Material and Chemical Engineering, Sichuan University of Science & Engineering, Zigong 643000, China)

ABSTRACT: Objective The variation trend of surface morphology of the Ni鄄P alloy coating was studied in the plating temperature
range of 70 ~ 95 益 . In addition, the correlations between alloy hardness, corrosion resistance and surface morphology were dis鄄
cussed. Methods Ni鄄P alloy coatings were prepared by chemical deposition at different plating temperatures. The surface morpholo鄄
gy of Ni鄄P coatings was characterized by SEM. The hardness of Ni鄄P coatings was determined. And the corrosion resistance of Ni鄄
P coatings was also characterized by the relative corrosion rate through soaking the samples in chlorhydric acid. Results In the plat鄄
ing temperature range of 70 ~ 95 益, with the increase of the deposition temperature, the surface morphology of Ni鄄P coatings ten鄄
ded to be denser and smoother at first and then surface coarsening occurred. Both the hardness and corrosion resistance of the Ni鄄
P coatings first increased and then decreased with the increasing deposition temperature. The best surface morphology and the maxi鄄
mum hardness were obtained at 85 益 and the deposition temperature range for good corrosion resistance was 85 ~ 90 益 . Conclu鄄
sion The Ni鄄P coatings with flat, dense and smooth surface, high hardness and good corrosion resistance were prepared at 85 益 for
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3 h when the solution pH value was 4. 5依0. 1.
KEY WORDS: electroless plating; Ni鄄P alloy; coating morphology; corrosion resistance; hardness

摇 摇 化学镀镍是国外 20 世纪 50 年代初期出现的一

种表面强化方法,由 Brenner 和 Riddell 发明,是以次

亚磷酸钠为还原剂,通过自催化还原反应沉积镍鄄磷
合金镀层的工艺过程[1]。 化学镀镍磷基合金镀层因

硬度高,厚度均匀,耐磨性优异,在工业中得到了广泛

应用[2]。 众多研究表明,影响化学镀镍层结构和耐蚀

性能的因素有主盐、pH 值、时间、温度等[3—5]。 其中,
温度是化学反应热力学和动力学的重要参数,直接影

响离子的运动速率和还原剂的活性,从而影响镍、磷
的沉积速率,影响镀层的结构和成分,进而影响镀层

与基体的结合强度和镀层的耐蚀性。 但是温度过高,
镀液会因为磷的大量析出而稳定性变差,发生分

解[6—8]。 因此,适宜的温度对化学镀镍磷合金镀层具

有重要的意义。
温度对化学镀镍磷合金影响的相关研究,主要集

中在对沉积速率、镀层厚度、孔隙率、粗糙度和稳定性

等的影响,而对组织形貌、硬度、耐蚀性的影响研究较

少[9—13]。 文中以 Q235 钢为基材,重点研究温度对化

学镀镍磷合金的形貌、硬度及耐蚀性的影响。

1摇 实验

1. 1摇 化学镀 Ni鄄P

摇 摇 将 Q235 钢基材切割成 10 mm伊10 mm伊3 mm 的

试样,经以下步骤进行预处理:1)200#—2000#金相砂

纸逐级打磨,直至出现镜面光泽且划痕较少;2)80 ~
90 益除油液(氢氧化钠 40 g / L,碳酸钠 30 g / L,磷酸

钠 40 g / L)除油 10 ~ 15 min;3)室温下,10% (质量分

数,后同)盐酸除锈(活化)3 ~ 5 min。
预处理完成后,进行化学镀 Ni鄄P 层。 镀液配方

为:25 g / L NiSO4·6H2O,30 g / L NaH2PO2·H2O,30
mL / L C3H6O3,14 g / L NaAc。 施镀工艺条件为:pH =
4. 5,时间 3 h,温度 70,75,80,85,90,95 益。

1. 2摇 测试表征

1) 镀层形貌。 采用捷克 Tescan鄄3 型扫描电子显

微镜(SEM)观测试样表面的微观形貌特征。
2) 镀层硬度。 采用 HV鄄5 型小负荷维氏硬度计

测定试样的维氏硬度值,采用顶角为 136毅的金刚石四

棱锥压头,其压痕为正方形。 本研究采用硬质材料常

用的加载载荷 A=0. 5 kg,物镜放大倍率 D= 40 倍,保
载时间 10 s。 测试时,对每个试样随机测 3 个点,取
平均值。 维氏硬度 HV(单位 kg / mm2,1 kg / mm2 =
9. 806 65 MPa)与载荷 A、压痕对角线长度 B(mm)的
关系为:

HV=1. 855 A
(B / D) 2 (1)

3) 镀层耐蚀性。 由于 Ni鄄P 合金镀层质量较小,
厚度较薄,若采用失重法获得腐蚀速率,误差较大,故
本研究采用相对腐蚀速率来表征镀层的耐蚀性。 具

体操作步骤如下:1)采用 10% 盐酸作为腐蚀介质,设
定腐蚀时间为 3,6,12,24,48,72 h,记录试样腐蚀前

的质量 m0 和腐蚀设定时间后的质量 mt;2)计算每个

时间节点对应的相对腐蚀质量损失 = (m0 -mt) / m0 伊
100% ;3)以相对腐蚀质量损失对腐蚀时间作图,每两

个数据点间直线的斜率即为该时间段的镀层平均腐

蚀速率。

2摇 结果及分析

2. 1摇 温度对镀层形貌的影响

摇 摇 图 1 为各施镀温度下所得镀层的形貌。 可以看

出,70 益的镀层非常薄,并且局部有露底现象;75 益
的镀层逐步增厚,但有明显的气孔和缝隙;80 益的镀

层已经较为致密,但仍然存在少量针孔和缝隙,均匀

性一般;85 益 下的镀层非常均匀、致密,针孔较少;
90 益的镀层虽然致密性好,但是有球形瘤状物生成,
显得粗糙不平;95 益的镀层表面富集了大量 Ni鄄P 粉

末颗粒。 综上所述,在 70 ~ 85 益 区间,镀层的平滑

性、均匀性、致密性随温度升高而逐步提高;温度达到

90 益以上时,镀层变得明显粗糙,甚至有 Ni鄄P 粉末颗

粒沉积。 故施镀温度在 85 益左右,镀层形貌最好。
出现上述现象的原因分析如下:温度为沉积反应

提供外界能量[14],温度越高对反应越有利,即镀层沉

积速度越快,因此在 70 ~ 85 益,温度越高,镀层越均

匀致密;另一方面,温度是影响镀液稳定性的重要因

素,温度过高,镀液反应异常剧烈,导致部分还原剂与

镍离子直接化合,在镀层中形成球型瘤状物,甚至以

Ni鄄P 粉末析出在镀层表面。
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图 1摇 施镀温度对镀层形貌的影响

Fig. 1 Effect of the plating temperature on the surface morphology
of Ni鄄P coatings

2. 2摇 温度对镀层硬度的影响

施镀温度对 Ni鄄P 镀层硬度的影响如图 2 所示。
在 70 ~ 85 益范围内,镀层硬度随着温度的升高而增

大;超过 85 益 后,镀层硬度随温度的升高而急剧减

小。 硬度最大值对应的施镀温度为 85 益。

图 2摇 施镀温度对镀层平均硬度的影响

Fig. 2 Effect of the plating temperature on the hardness of Ni鄄P
coatings

图 2 说明镀层硬度随施镀温度的升高出现了先

增大、后减小的变化趋势。 从图 1 的镀层显微形貌分

析可知,在 70 ~ 85 益范围内,随着温度的升高,镀层

表面的针孔等组织缺陷趋于减少,组织趋于致密。 由

于硬度值对材料组织中存在的孔隙特别敏感,因此低

温施镀时镀层硬度较低,在 70 益时仅为 174 kg / mm2。
在 85 益获得的均匀、致密的组织则表现出最高 HV
硬度值(477 kg / mm2)。 而在 90,95 益温度下施镀时,
镀速加快,镀液发生了分解,且温度越高,镀液开始发

生分解的时间越早(90 益 时约 50 min 开始分解,95
益时约 30 min 开始分解,且都是约 20 min 分解完

全),使镀层组织致密度下降,从而硬度大幅下降。

2. 3摇 温度对镀层腐蚀速率的影响

图 3 为 Ni鄄P 合金镀层试样在 10%盐酸溶液中腐

蚀 72 h 后的表面形貌。 由图 3 可知,70,75,95 益的

镀层试样表面腐蚀严重,棱角边缘处出现了腐蚀裂

缝,存在镀层边缘脱落现象;85 益的镀层试样形貌保

持完整。 从图 4 可以看出,在 70 ~ 90 益的温度范围

图 3摇 不同施镀温度下所获得镀层的腐蚀形貌

Fig. 3 Corrosion morphology of Ni鄄P alloys obtained at different
plating temperatures

图 4摇 施镀温度对镀层腐蚀速率的影响

Fig. 4 Effect of the plating temperature on the corrosion rate of
Ni鄄P coatings
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内,镀层的平均腐蚀速率随温度的升高而降低;但当

温度达到 95 益,镀层的腐蚀速率反而增大(大于 85
益的镀层腐蚀速率)。 最低腐蚀速率对应的施镀温度

为 85 ~ 90 益。
分析认为:温度越高,镀层的含磷量越高,越易形

成镍磷固溶体。 镍磷固溶体是一种非晶态结构排列

的长程无序组织,其分布非常均匀,不存在晶界、位
错、孪晶或其他缺陷。 此外,温度越高,镀速越快,在
相同的施镀时间内,厚度和致密性都随温度的升高而

增加。 因此,Ni鄄P 镀层的耐蚀性随温度升高而逐渐增

强。 之所以出现 95 益的镀层腐蚀速率升高,主要是

因为该温度下镀液非常不稳定,镀液分解影响镀层的

正常沉积,使得镀层厚度大大降低。

3摇 结论

1) 在 70 益施镀时,镀层致密性差;随着施镀温

度的升高,镀层的平整性和致密性增加,在 85 益达到

最佳效果;温度超过 85 益,由于镀液的不稳定性增

强,镀层的平整性和致密性均变差。
2) 在 70 ~ 95 益范围内,随着施镀温度的升高,

镀层硬度出现先增大、后减小的趋势。 在 85 益下获

得的镀层具有最大硬度值(HV 值为 477 kg / mm2)。
3) 在 70 ~ 95 益范围,随着施镀温度的升高,镀

层耐蚀性呈现先升高、后降低的趋势。 在 85 ~ 90 益
下获得的镀层耐蚀性最好。
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