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压电陶瓷表面酸性化学镀镍磷

高彦静　王健云
(北京化工大学材料科学与工程学院 , 北京　100029)

摘　要 : 以次亚磷酸钠为还原剂 ,在压电陶瓷表面进行酸性化学镀镍磷。采用正交设计法 ,通过测试镀液中各组分

对镀层结合强度和沉积速度的影响 ,选出最佳的酸性化学镀配方。研究了粗化时间对镀层结合强度的影响 ,同时

检测了镀层的耐蚀性。实验结果表明 :压电陶瓷表面化学镀的镀层具有优良的结合力和耐海水腐蚀性能。
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引　言

压电陶瓷是一种十分重要的功能材料 ,广泛应

用于航空、航天、电子工业及国民生活各个领域[1 ]。

化学镀以其简单的工艺条件 ,不仅可以改变陶瓷的

非金属性 ,同时赋予其特殊的功能特性。因此压电

陶瓷表面化学镀具有良好的发展前景。本文在压电

陶瓷表面进行酸性化学镀镍磷。采用正交设计法 ,

通过测试镀层结合强度和沉积速度 ,选出最佳的酸

性化学镀配方 ,并对镀层的性能进行了检测。

1　实验部分

111　化学镀装置、试样及试剂

(1) 化学镀装置 　自行设计安装的恒温水浴 ,

镀槽为玻璃烧杯。

(2) 试样　筛选镀液配方实验中 ,镀件基材为

直径 112 cm的 PZT241 压电陶瓷圆片 ,其它实验使

用的基材为 215 cm的 PZT242压电陶瓷圆片。

(3) 试剂　所用试剂均为分析纯。

112　镀件前处理、镀液组成及工艺条件

(1)镀件前处理

打磨　用水磨砂纸将陶瓷打磨至要求。

除油　在碱性除油液中 ,90 ℃温度下除油 30

min。

粗化　在 1∶1 的氢氟酸水溶液中粗化 ,粗化时

间为 5～20 min。

敏化　将粗化过的陶瓷放入含有 SnCl2 溶液中

浸渍 ,使得陶瓷表面吸附一层易于氧化的金属离子。

活化 　敏化后的陶瓷放进 PdCl2 溶液中 ,使

Sn2 +被氧化 , Pd2 +离子发生还原 ,从而在陶瓷表面

形成众多晶核 ,有利于镀层的沉积[2 ]。

还原　为了保持化学镀溶液的稳定性 ,延长其

使用寿命 ,施镀前 ,用质量分数 w = 3 %的次亚磷酸

钠溶液进行还原处理。

(2)镀液组成及工艺条件

在 pH为 4～6 ,90 ℃温度 ,施镀 30 min的条件

下 ,质量浓度ρ(NiSO4)为 20～30 g/ L ,ρ(NaH2 PO4)为

20～30 g/ L ,ρ(络合剂)为 510～615 g/ L ,ρ(缓冲剂)

为 5 g/ L ,ρ(稳定剂)小于 5 mg/ L 的工艺条件下施

镀。

113　镀层性能的测定与仪器

(1) 使用 MicroZoom (BAUSH &LOMB)长焦距

显微镜测定镀层厚度 ,再换算成沉积速度。

(2) 镀层的结合力是拉伸装置测定的。

(3) 耐海水腐蚀实验　将镀好的试片在人工海

水中浸泡 72 h后测定腐蚀率。

2　结果与讨论

本实验采用 L9 (34)正交设计表[3 ] ,见 (表 1 和

表 2) 。通过测定镀层的沉积速度和结合强度 ,并进

行正交计算 ,考察镀液各组分和工艺条件对镀层性

能的影响 ,从而确定最佳的化学镀配方。

在正交设计计算中 ,极差的大小反应了因素水

平的变化对沉积速度和结合强度的影响程度大小。

211　镀层沉积速度的正交计算

从表 1计算的极差中可以看出 ,因素 D的三个

水平 ,即 p H 对沉积速度的影响最大 ,因素 A



(NiSO4)的影响次之 ,与 A、B、D三个因素相比 ,C因

素 (络合剂)的极差最小 ,这表明络合剂质量浓度的

变化对沉积速度的影响不大。仅从镀层的沉积速度

这一方面考虑 ,确定的最佳配方应为 A3B2C3D2。

表 1　沉积速度的正交设计计算表

Table 1　Calculated results for deposition

rates by perpendicular design

1 , A

ρ(NiSO4)

/ (g·L - 1)

2 , B

ρ(NaH2PO2)

/ (g·L - 1)

3 , C

ρ(络合剂)

/ (g·L - 1)

4 , D

p H

　

沉积

速度 v

/ (μm·h - 1)

1 1 (1010) 1 (1215) 1 (510) 1 (413) 16

2 1 (1010) 2 (1510) 2 (515) 2 (418) 28

3 1 (1010) 3 (1715) 3 (610) 3 (513) 12

4 2 (1510) 1 (1215) 2 (515) 3 (513) 612

5 2 (1510) 2 (1510) 3 (610) 1 (413) 12

6 2 (1510) 3 (1715) 1 (510) 2 (418) 1212

7 3 (1215) 1 (1215) 3 (610) 2 (418) 28

8 3 (1215) 2 (1510) 1 (510) 3 (513) 20

9 3 (1215) 3 (1715) 2 (515) 1 (413) 11

K1 56 5012 4812 39

K2 3014 60 4512 6812

K2 59 3512 52 3812

k1 18167 16173 16107 13

k2 10113 20 15107 22173

k3 19167 11173 17133 12173

极差 9154 8127 2126 10

　　备注 : K1 K2 K3分别表示各因素一、二、三水平所对应的沉积速

度之和。k1 k2 k3分别表示一、二、三水平所对应的沉积速度平均值。

212　镀层结合强度的正交计算

表 2 为镀层结合强度的正交设计表 ,从表中的

极差数值上看 ,四个因素的极差值比较接近 ,这意味

镀液组分和 p H值对镀层结合强度的作用相近。以

镀层结合强度作为考察配方的依据 ,则应选择

A1B3C3D1作为最佳配方。

213　镀液配方和工艺条件的确定

根据本实验的要求 ,在保证镀件具有优良的结

合强度的前提下 ,镀件仍具有较快的沉积速度。因

此最终确定的配方为 A1B3C3D2。

214　粗化时间对镀层结合强度的影响

图 1为镀层与基体之间的结合强度随粗化时间

的变化曲线。陶瓷基体属于烧结制品 ,其上存在孔

隙 ,对于增大镀层/基体结合力的作用极其有限 ,这

是由于烧结制品表面上存在的孔隙与粗化后形成的

孔隙具有不同的几何形状 ,前者不具备后者的锁扣

结构 ,故不能大幅度增加结合力[4 ]。因此镀件未进

表 2　结合强度的正交设计计算表

Table 2　Calculated results for adhesive strength

by perpendicular design

1 , A

ρ(NiSO4)

/ (g·L - 1)

2 , B

ρ(NaH2PO2)

/ (g·L - 1)

3 , C

ρ(络合剂)

/ (g·L - 1)

4 , D

p H

　

结合

强度 E

/ MPa

1 1 (1010) 1 (1215) 1 (510) 1 (413) 9127

2 1 (1010) 2 (1510) 2 (515) 2 (418) 8142

3 1 (1010) 3 (1715) 3 (610) 3 (513) 12176

4 2 (1510) 1 (1215) 2 (515) 3 (513) 4192

5 2 (1510) 2 (1510) 3 (610) 1 (413) 710

6 2 (1510) 3 (1715) 1 (510) 2 (418) 4117

7 3 (1215) 1 (1215) 3 (610) 2 (418) 9169

8 3 (1215) 2 (1510) 1 (510) 3 (513) 3127

9 3 (1215) 3 (1715) 2 (515) 1 (413) 17107

X 1 30145 23188 16171 33134

Y 2 16108 18169 30141 22128

Z3 30103 34100 29145 20195

x 1 10115 7196 5157 11111

y2 5136 6123 10114 7143

z 3 10101 11133 9182 6198

极差 4179 5110 4157 4115

　　备注 : X 1 Y 2 Z3分别表示各因素一、二、三水平所对应的结合强

度之和。x1 y2 z 3分别表示一、二、三水平所对应的结合强度平均值。

行粗化时 ,镀层的结合强度较小 ,随着粗化时间的延

长而增大 ,基体表面的微孔变大 ,数目增多 ,有利于

结合强度的增加。当粗化时间超过 20 min时 ,出现

过腐蚀 ,结合强度降低。

图 1　粗化时间对镀层结合强度的影响

Fig11　Effect of roughening time on

coating’s adhesive strength

215　不同基材对沉积速度和结合强度的影响

图 2表示不同陶瓷材料在相同的施镀条件下镀

层的沉积速度和结合强度。从图中可以看出 :在陶

瓷 PZT242表面的沉积速度比在 PZT241表面上的沉

积速度快 ,而结合强度却相反。这是由于化学镀镍

的催化是属于多相催化 ,反应是在固相催化剂的表
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面上进行。不同材质的催化表面上 ,所存在的活性

中心分布不同 ,数量不等[5 ]。因此不同基体的压电

陶瓷所获得的沉积速度和结合强度是不同的。

图 2　不同基体对镀层沉积速度和结合强度的影响

Fig12　Effect of different substrates on adhesive

strength and deposition
　

216　镀层耐蚀性的测试

镀层在人工海水中腐蚀率为 0102 mm/年 ,耐

蚀等级为很耐蚀[6 ]。

3　结　论

(1)采用本实验配方可以在 PZT24 陶瓷表面进

行酸性化学镀镍磷 ,沉积速度较快。

(2)压电陶瓷化学镀层均匀性和致密性良好。

镀层具有优良的结合强度和耐海水腐蚀性能。
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Acid electroless nickel2phosphorus plating on PZT ceramic

GAO Yan2jing　WAN G Jian2yun
(College of Materials Science and Engineering , Beijing University of Chemical Technology , Beijing 100029 , China)

Abstract : Acid electroless nickel2phosphorus plating on PZT ceramic was studied with hypophosphite as a reduc2
ing agent . The plating bath was optimized by investigating the effect of the compositions in the plating bath on

adhesive strength and deposition rate with the perpendicular design method. At the same time , the effect of

roughening time on the coatingπs adhesive strength and the corrosive resistance of the film were examined. Ex2
perimental results indicated that the film on PZT had a excellent adhesive strength and a seawater corrosion re2
sistant property.

Key words : PZT ceramic ; hypophosphite ; acid ; electroless plating ; perpendicular design
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