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中温高磷化学镀镍工艺及镀层合金
组织与性能的研究*

唐星星，王 坤
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摘 要：对中温高磷化学镀镍镀液配方进行正交试验优化。在基本配方的基础上，研究了苯骈三氮唑(BTA)、丁

二酸和硫酸高铈（Ce(SO4)2·4H2O）三种添加剂含量对镀速和磷含量的影响。在BTA 0.5mg/L，丁二酸 0.07mol/L，Ce

(SO4)2·4H2O 6mg/L添加剂浓度下进行中温高磷化学镀镍时效果最好，所得镀片光滑，硬度高，耐蚀性好，整体性能优

良，镀层磷含量 10.83%，镀速达7.02μm/h。通过对实验所得的镍磷合金镀层组织与性能的研究，为中温高磷化学镀镍

工艺的开发提供了一定的借鉴。
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and Coating Alloy Research on Organization and Performance

TANG Xing-xing, WANG Kun

（Department of Material Engineering, Zhejiang Industry & Trade Vocational College, Wenzhou, 325003, China）

Abstract: The additive compositions of middle-temperature and high-phosphorus eleetroless nickel-phosphorus alloy plating

bath were optimized by orthogonal test. The effects of different additives content including benzotriazole (BTA), succinic acid, and ce-

rium(IV) sulfate on deposition rate and phosphorus content of Ni-P coating were discussed.The optimal compositions of the three addi-

tivesare as follows: BTA 0.5 mg/L, succinic acid 0.07mol/L, and cerium(IV) sulfate 6 mg/L. Under the optimal formulation,the deposi-

tion rate of 7.02 μm/h , and phosphorus content of 10.83%. The deposit is bright and level, high hardness, and good corrosion resis-

tance. In sum, the integrated properties of coating is very excellent. The research on the structure and properties of the Ni-P alloy coat-

ing obtained from the experiment provides a reference for the development of the process of electroless nickel plating at medium tem-

perature and high phosphorus.
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高磷化学镀镍层是一种优良的功能性镀层，不

仅具有突出的耐蚀性和优良的耐磨性，还具有耐

热、低温度系数及高电阻率等特点[1-3]，广泛应用于

计算机硬盘、石油化工管道设备、汽车零部件等领

域[4]。高磷化学镀镍通常施镀温度较高（约 90℃），

造成镀液稳定性降低、挥发量较大、工作环境较恶

劣，因此在适当降低施镀温度下研究高磷化学镀镍

工艺及所得镀层组织与性能的研究具有重要意义。

本文以镀速、镀层磷含量、镀层硬度和镀层微观形

貌为评价指标[5]，通过正交优化得到了镀速 7 μm/h
左右、镀层结构均匀致密，磷含量在 9%以上的中

温高磷化学镀镍工艺。

1 实验

1.1 工艺流程

基材为镀锌铁片，尺寸为 50 mm × 50 mm ×1
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mm。工艺流程为：镀锌铁片─盐酸（50%体积分

数） 褪锌皮─擦洗─纯水洗─H2SO4 （5%质量分

数）活化─纯水洗─化学镀镍─吹干─性能检测。

1.2 基础镀液组成和工艺

实验所用试剂及相关工艺条件见表1。

镀液 PH 用50%体积分数分析纯氨水调节。

1.3 性能及相关检测

1.3.1 沉积速率

称重法测量，沉积速率为：

ν＝
( )m2 -m1 ×104

A ×ρ × t

式中， m1 、 m2 为施镀前后试样的质量（g），

A 为试样施镀面积（cm2）， ρ 为镀层密度（取 7.80
g/cm3）， t 为施镀时间（h）。
1.3.2 镀层磷含量[6]

镀层磷含量采用美国赛默飞能量色散X-荧光

光谱仪 （Thermo Scientific ARL QUANT' X EDXRF
Analyzer）测得。

1.3.3 镀层硬度

采用HXD-1000TC图析手转显微硬度计测量镀

层的显微硬度，载荷100 g，持续时间15 s，每个试

片取5个不同位置测试，取平均值。

1.3.4 镀层形貌

镀层宏观形貌通过HDX-1000TC图析手转显微

硬度计的图析功能进行观察，镀层微观形貌通过日

本日立S-3700N型扫描电子显微镜得到，加速电压

EHT=10 kV，放大倍数Mag=x2.00 k。
1.3.5 耐腐蚀性能

采用浓硝酸试验法检测镍磷合金镀层的耐腐蚀

性能，通过测定镀层耐浓硝酸变色时间来评定镀层

的耐蚀性能[7]。操作方法为：将镀镍试片的一半浸

入68%浓硝酸中，另一半暴露空气中，记录试样表

面第一个变色点显示时间。

2 结果与讨论

2.1 正交试验

以苯骈三氮唑(因素A)、丁二酸(因素B)、硫酸

高铈(因素 C)为添加剂，以镀速、磷含量为指标，

采用 L9(34)正交表对镀液配方进行正交优化，结果

列于表2。

由极差分析可知，各因素影响不同指标的大小

顺序为：镀速，A＞B＞C；磷含量，B＞C＞A。苯

骈三氮唑对镀速的影响最大，且随着苯骈三氮唑浓

度的增大，镀速先降低后升高，由于磷含量高于 9

w.t.%，即处于高磷范畴，以镀速作为选择的第一指

标，选择水平A1，即C（苯骈三氮唑）=0.5mg/L；

丁二酸浓度对镀层磷含量影响最大，但B2、B3两

个水平差别不大，考虑磷含量已满足要求，可选择

水平B3，由于硫酸高铈浓度对镀速影响较小，应

选择C3，故中温高磷化学镀镍的最佳工艺配方组

成为：A1B3C3，即试验3号。

2.2 中温高磷化学镀镍合金组织及性能分析

在最佳工艺条件下，根据施镀时间的不同，分

别制得镀层厚度为 5μm、 8μm、 11μm、 14μm、

17μm等一系列中温高磷化学镀镍镀层，对其进行

合金组织及性能的分析。

表2 正交试验结果

试验号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

镀
速

磷
含
量

K11

K21

K31

R1

K21

K22

K23

R2

A/mg/L

0.5

0.5

0.5

0.75

0.75

0.75

1.0

1.0

1.0

6.91

6.42

6.83

0.49

10.47

10.58

10.55

0.11

B/mol/L

0.05

0.06

0.07

0.05

0.06

0.07

0.05

0.06

0.07

6.62

6.68

6.85

0.23

10.17

10.78

10.65

0.61

C/mg/L

4

5

6

5

6

4

5

4

6

6.66

6.77

6.73

0.07

10.39

10.41

10.80

0.41

v/μm/h

6.63

7.07

7.02

6.42

6.24

6.60

6.82

6.74

6.92

w（P） /%

9.92

10.65

10.83

10.15

11.02

10.58

10.44

10.68

10.54

表1 实验所用试剂及相关工艺条件

镀液组成及条件

NiSO4·6H2O

NaH2PO2·H2O

三水合醋酸钠

乳酸

KI

十二烷基硫酸钠

柠檬酸

对甲苯磺酸钠

pH

温度

规格

AR

AR

AR

AR

AR

AR

AR

AR

浓度

25 g/L

30 g/L

20 g/L

8 mL/L

10 mg/L

8 mg/L

0.02 mol/

0.05 mol/L

4.70 ± 0.1

75±1 ℃
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2.2.1 表面形貌

对最佳工艺条件下所得镀层的表面形貌进行分

析。不同厚度镀镍层表面形貌基本一致，镀层肉眼

观察为光亮，无点坑、针孔等现象。图1、2分别为

厚度8μm的中温高磷化学镀层的显微放大照片（放

大倍数 400倍）和 SEM图（放大倍数 2000倍）。通

过图片可以看到，该工艺条件下所得中温高磷镀层

外观较为平整、细腻，镀层在放大 2000倍情况下，

仅可见少量微孔，无明显缺陷。

2.2.2 显微硬度

表 3为所得中温高磷化学镀层在不同厚度下所

测显微硬度，从表中可以看到随着镀层厚度增加，

镀层显微硬度也随之增加，当镀层厚度 11μm时，

显微硬度（HV0.1）在500以上。

2.2.3 耐腐蚀性能

表 4为所得中温高磷化学镀层的耐硝酸色变性

能数据表。由表可知，随着厚度的增加，中温高磷

镀层的耐硝酸色变能力也随之增加，厚度 17μm的

中温高磷化学镀层耐硝酸色变时间约5min，耐腐蚀

性能良好。

3 结论

（1）对中温高磷化学镀镍的镀液配方进行了正

交实验研究，在基本配方的基础上，当添加剂BTA
0.5mg/L，丁二酸0.07mol/L，Ce(SO4)2·4H2O 6mg/L时

进行中温高磷化学镀镍时效果最好，镀层磷含量

10.83%，镀速达7.02μm/h。
（2）最佳工艺条件下所得镍磷合金镀层外观平

整，表面硬度高，当镀层厚度 11μm时，显微硬度

（HV0.1）在 500以上，同时具有较好的耐蚀性能，

厚度17μm镀层耐硝酸色变时间约5min。

图1 中温高磷镀层的显微照片（×400）

图2 中温高磷镀层SEM图（×2000）

表3 中温高磷镀层显微硬度

镀层类型

中温高磷

显微硬度（HV0.1）

5μm

476.5

8μm

489.2

11μm

501.3

14μm

511.7

17μm

518.6

表4 中温高磷镀层耐硝酸色变性能

镀层类型

中温高磷

耐硝酸色变时间（s）

5μm

135

8μm

180

11μm

235

14μm

266

17μm

294
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