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工艺条件对化学镀 Ni-Co-P合金的影响
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[摘　要] 　采用硼酸为缓冲剂 , 柠檬酸钠为络合剂化学镀 Ni-Co-P合金。考察了镀液 pH 值 、钴离子浓度和温度对化学

镀 Ni-Co-P沉积速度的影响;研究了钴离子浓度对镀层组成的影响 ,获得了化学镀 Ni-Co-P合金的最佳工艺条件为:镀液 pH

值为 7.0 ,操作温度 90 ℃, CoSO4·7H2O浓度为 11 g/ L。此工艺下镀液稳定性好 ,镀层沉积速度快;所得镀层为非晶结构。
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Effect of Process Conditions on Electroless Ni-Co-P alloy

WANG Sen-lin1 ,2 , SUN Yong-guo1 , ZHENG Yi-xiong1 , WU Hui-huang2

(1.College of Materials Science and Engineering , Huaqiao University , Quanzhou 362011;2.State Key Labora-

tory for Physics Chemistry of Solid Surfaces , Department of Chemistry , Xiamen University , Xiamen 361005 , China)

Abstract:The electroless Ni-Co-P alloys were deposited from bath using H3BO3 as buffer agent and sodium cit-

rate as complexing agent.The effects of pH , concentration of Co2+ and temperature on depositing rate were studied in-

cluding the effect of concentration of Co2+ on the composition of deposit.Formula of electroless Ni-Co-P alloys plating

was optimized so as to obtain high depositing rate and good stable bath that pH was 7.0 , temperature was 90 ℃ and

CoSO4·7H2O content was 11 g/L.The Ni-Co-P plating was an amorphous structure.
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　　Ni-Co-P 合金薄膜具有较高的矫顽力 、较小的剩磁和良好的耐

蚀性等 ,在工业上具有广泛的用途。目前已对其制备工艺 、镀层

性能和结构进行了研究[ 1 , 2] 。用化学镀 Ni-Co-P 的方法可在任何

形状复杂的基体上形成厚度均匀的合金薄膜 , 具有经济 、能耗低

和操作方便等优点。但是目前所报道的化学镀 Ni-Co-P合金工艺

大都存在镀速慢 、镀层质量差等问题 , 而且大部分镀液采用氨性

缓冲介质 , 当操作温度较高时 , 由于氨气挥发 , 造成镀液 pH 值变

化大。本研究用硼酸缓冲体系 , 可有效控制镀液 pH值 ,而且沉积

过程无刺激性气味。本文探讨了镀液钴离子浓度 、pH 值和温度

对化学镀 Ni-Co-P沉积速度的影响 , 同时研究了钴离子浓度对镀

层组成的影响 , 测定了镀层结构 ,为进一步研究 Ni-Co-P合金性能

打下基础。

1　试　验

1.1　试样制备
镀覆试样为 20.0 mm×30.0 mm×3.0 mm 的低碳钢片(A3),

施镀的工艺流程如下:机械打磨抛光※碱性化学除油※水洗※

20%混酸(V硫酸:V盐酸=1∶1)除氧化膜※10%盐酸活化※水洗※

化学镀 Ni-Co-P※水洗※烘干。

1.2　化学镀工艺参数
NiSO4·6H2O 14 g/ L , CoSO4·7H2O 8 ～ 14 g/ L , NaH2PO2·H2O 20

g/ L,H3BO3 30 g/ L , Na3C6H5O7·2H2O 60 g/ L , 载荷量 48 cm2/ L, pH

值 6.5～ 9.0(用 NaOH 调节), 温度 90 ℃。

1.3　镀层测试
采用称重法测量沉积速度 V , 化学容量分析法测定镀层组

成[ 3] 。镀层结构用日本 Riguku 公司生产的 MIX-RC 转靶 X 射线

衍射仪 ,采用 Cu 靶 Ka射线测定 ,扫描速度8°/min。

2　结果与讨论

2.1　工艺条件对化学镀 Ni-Co-P沉积速度的影响
镀液 pH值对化学镀的沉积速度影响很大 ,因此首先考察 pH

值对化学镀Ni-Co-P 合金沉积速度的影响 , 结果见图 1。该镀液

的 CoSO4·7H2O含量为 13 g/ L ,操作温度 90 ℃。从图1 可看出 ,随

pH 值增大 ,沉积速度急剧增大 , 但是 pH>7.5 后 , 镀层外观很差

(凹凸不平 , 色泽不均 ,甚至变黑),因此选择 pH=7.0 为最佳。
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图 1　pH 值对沉积速度的影响

　　调节镀液 pH =7.0 , 温度 90 ℃, NiSO4·6H2O 浓度 14 g/ L,

NaH2PO2·H2O 浓度 20 g/L , 镀液中 CoSO4·7H2O浓度从 8 g/L 递增

至 14 g/ L, 考察钴离子浓度对沉积速度的影响 , 结果见图 2。由图

2可见 ,随着[ Co2+] 浓度增加 , 沉积速度先增大 , 达到一个最高

值 ,然后下降。这是因为影响沉积速度的主要因素是主盐与还原

剂的浓度比 ,当浓度比为 0.25 ～ 0.60 时 , 沉积速度最大[ 4] , 此外

钴的沉积电位比镍低些 , 因此钴离子浓度越大 , 沉积速度越小。

本文主盐与还原剂浓度比为 0.49时沉积速度最大。

图 2　硫酸钴浓度对沉积速度的影响

调节镀液 pH 值为 7.0 , CoSO4·7H2O浓度为 11 g/ L, 考察温度

对沉积速度的影响结果见图 3。由图可见 , 随着温度的升高 , 沉

积速度增大 , 但温度太高时 , 镀液稳定性变差 , 故选择 90 ℃为施

镀温度。

图 3　温度对沉积速度的影响

图 4　钴离子浓度对镀层组成的影响

2.2　钴离子浓度对镀层组成的影响
调节镀液 pH=7.0 , 温度 90 ℃, 考察钴离子浓度对镀层组成

的影响见图 4。从图 4 可看出 , 当镀液中 CoSO4·7H2O 浓度小于

11g/L时 , 随着镀液中钴离子浓度提高 ,镀层中钴含量缓慢增加 ,

镍含量缓慢减小;当 CoSO4·7H2O大于 11 g/L时 , 随着镀液中钴离

子浓度增大 ,镀层中钴含量显著增加 ,镍含量显著减小。另外 , 镀

液中钴离子浓度对镀层磷含量影响不大。

2.3　镀层结构测试
XRD测试表明 ,在本研究的施镀条件下所得镀层的结构为非

晶结构。

3　结　论

(1)在以硼酸为缓冲剂 ,柠檬酸钠为络合剂的化学镀 Ni-Co-P

镀液体系中 ,最佳工艺条件为 pH=7.0 , 温度 90 ℃时 , 镀液稳定 ,

镀层外观光亮平滑。且当 CoSO4·7H2O浓度为 11 g/L时沉积速度

最快。

(2)随镀液钴离子浓度增大 , 镀层中钴含量增大 , 镍含量变

小 ,但对镀层磷含量影响不大。

(3)在最佳施镀条件下所得镀层为非晶结构。
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