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化学沉积 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层及其性能研究

郭瑞, 朱绍峰, 吴真先

(安徽建筑大学 先进建筑材料安徽省重点实验室, 合肥 230022)

摘摇 要: 目的摇 以铜合金为基体,采用化学镀技术制备 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层。 方法摇 在化学镀镍液中

加入荧光粉微粒,在不同条件下施镀,并对不同工艺参数下获得的镀层的表面形貌、结构和荧光特性进行

研究。 结果摇 化学沉积 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层的沉积方式为颗粒堆积,镀液中荧光粉的浓度和镀液的 pH
值对镀层中荧光粉的含量有影响。 荧光粉微粒的加入使得镀层表面色泽变暗,外观较粗糙。 对复合镀层

进行荧光分析发现,激发光谱在激发波长 450 ~ 560 nm 范围内存在荧光峰,发射光谱在发射波长 420 ~
500 nm 范围内存在荧光峰。 结论摇 采用合理的工艺参数可以获得 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层,且镀液 pH=5.
0 时,荧光效果最佳。
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Preparation and Performance Study of Electroless Ni鄄P鄄Phosphor Composite Plating

GUO Rui, ZHU Shao鄄feng, WU Zhen鄄xian

(Anhui Province Key Laboratory of Advanced Building Materials, Anhui University of Architecture, Hefei 230022, China)

ABSTRACT: Objective Ni鄄P鄄phosphor composite coatings were prepared on the copper substrate by electroless plating. Methods
Under the condition of different plating, fluorescent particles were added into the electroless plating solution. Surface morphology,
structure and fluorescence properties under different process parameters were investigated using SEM, XRD and fluorescence spec鄄
trophotometer. Results The results indicated that particle packing was the depositional mode of Ni鄄P鄄phosphor powder composite
plating. The phosphor concentration and pH in the plating solution influenced the content of phosphor in the coatings. The surface
of composite plating was darkened and showed rough appearance compared to that of electroless Ni鄄P plating because of the addition
of phosphor particles. And fluorescence analysis was carried out on the coating, fluorescence peaks were found when the excitation
spectra ranged from 450 to 560 nm while the emission spectra ranged from 420 to 500 nm, which was combined to verify the fluo鄄
rescence property of the plating. Conclusion Rational process conditions could result in Ni鄄P鄄Phosphor Composite Plating and the
optimal fluorescent effect was obtained at pH 5. 0.
KEY WORDS: electroless plating; Ni鄄P鄄phosphor composite coatings; stirring; fluorescence property

摇 摇 化学复合镀[1] 近年来在复合材料的制造中展现

出了巨大的优势,以 Ni鄄P 为基的各种复合功能镀层

逐渐成为了人们研究的重点[2—3]。 黄新民等人制得

了纳米颗粒 TiO2 化学复合镀层,镀层具有优良的磁

学性能和光催化性能,可以作为高耐磨的软磁材料和

光催化材料[4]。 任鑫等人在 27SiMn 基体上制备了一
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种新型的 Ni鄄P鄄Ti3AlC2 化学复合镀层,镀层的硬度和

耐磨性比二元镀层显著提高[5]。 吴珺仪等人在铝合

金微弧氧化陶瓷膜表面复合化学镀 Ni鄄P鄄SiC,所得镀

层为非晶态结构,与陶瓷膜的界面清晰,均匀完全封

闭了微弧氧化陶瓷膜表面微孔,且通过微孔渗入基体

内部,结合力强[6]。 Zhao Qi 等人在 316L 不锈钢基体

上制备了 Ni鄄P鄄TiO2 复合镀层,与不锈钢和二元镀层

相比,该复合镀层上的荧光单假胞菌、海科贝特氏菌

及弧菌等菌体数目明显减少,可广泛应用在石油管

道、热交换机、船体及其他存在生物淤积问题的设备

上[7—10]。
荧光物质除用作染料外,还在有机颜料、荧光探

针、光氧化剂、涂料、荧光化学传感器、太阳能捕集器、
防伪标记、药物载体及各类显示显像等领域得到了广

泛的应用[11—14]。 目前,关于荧光粉复合镀层的制备

及性能研究还鲜见报道。 文中在化学镀镍液中加入

荧光粉微粒,使之与镍磷合金共沉积,从而获得荧光

复合镀层,可用作彩色镀层、金属荧光板以及标识性

镀层。

1摇 实验

1. 1摇 施镀

摇 摇 基材为 20 mm伊20 mm伊0. 5 mm 的铜片。 黄色荧

光粉平均粒径为 6 滋m。
化学复合镀的工艺流程为:打磨抛光寅碱性除油

寅水洗寅酸洗寅水洗寅活化寅水洗寅化学沉积 Ni鄄P鄄
荧光粉寅水洗寅干燥。

Ni鄄P鄄荧光粉复合镀液组成及施镀工艺条件为:硫
酸镍 20 g / L,次亚磷酸钠 8 g / L,无水乙酸钠 10 g / L,
柠檬酸钠 8 g / L,稳定剂微量,荧光粉 3 ~ 5 g / L;pH 值

3 ~ 6,温度 80 ~ 90 益。

1. 2摇 测试及表征

1) 通过称重法测定化学复合镀的沉积速率。
2) 用 JSM鄄7500F 型扫描电镜(加速电压 0. 1 ~ 30

kV,放大倍数 25 ~ 100 万倍)观察复合镀层的表面形

貌。
3) 用 D8advance X 射线衍射仪对镀层进行物相

分析,实验条件为:Cu 靶 K琢 线,加速电压 40 kV,扫
描速度 0. 2 (毅) / s,扫描范围 10毅 ~ 70毅。

4) 用 970CRT 荧光分光光度计(激发波长与发射

波长均为 200 ~800 nm)分析复合镀层的荧光特性。

2摇 结果与分析

2.1摇 搅拌对复合镀层形貌和荧光粉含量的影响

摇 摇 在镀液组成和施镀条件不变的情况下,搅拌方

式和搅拌速度不同,微粒与金属共沉积效果也不相

同。 用机械搅拌和磁力搅拌器搅拌所得镀层的形貌

如图 1 所示。 Ni鄄P 二元镀层为典型的“胞状冶结构,
表面平整致密。 用磁力搅拌器搅拌的镀层由 1 ~ 3
滋m 的粒子团簇组成,沉积方式为颗粒堆积,荧光粉

颗粒镶嵌在镍磷镀层上,黑色区域则是含荧光粉的

镍磷镀层,且镀层荧光粉粒子含量较机械搅拌的镀

层多。 机械搅拌的镀层中,荧光粉颗粒出现部分

团聚现象。

图 1摇 不同搅拌方式的 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层的 SEM 形貌

Fig. 1 SEM micrographs of Ni-P-phosphor composite coatings
with different stirring methods

荧光粉粒子的加入会对 Ni鄄P 的胞状结构产生干

扰,使表面变得粗糙。 适当的搅拌能使镀液中产生剪

切力或撞击力等机械能,使微粒充分分散到介质中。
搅拌速度低,粒子不能充分悬浮,且不利于传质,反应

速度慢;搅拌速度加大,微粒与镀件接触频率提高。
另一方面,搅拌可以防止漏镀,还能防止局部过热,提
高镀液稳定性。 针对不同的微粒和不同的粒径,搅拌

速度均有一最佳值[15—16]。

2. 2摇 镀液 pH 值对沉积速率及复合镀层荧光粉

含量的影响

摇 摇 镀液中 H+的含量影响着镀层中 Ni 和 P 的含量,
复合镀中加入一定量的荧光粉,所得镀层中的荧光粉

含量也受 pH 的影响。 从图 2 可以看出,在酸性镀液

中,pH<3. 0 时,镍离子不会还原析出。 pH 在 3. 0 ~
5. 0 之间时,镀液中的 H+浓度较低,镀层沉积的反应
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自由能向更负的方向变化,有利于加快沉积速度。 当

pH=5. 0 时,H+浓度相对较大,荧光粉颗粒容易为催

化表面所吸附,促使荧光粉颗粒共沉积。 继续增大

pH 时,这种共沉积作用减弱,但由于 H+ 的浓度减小

了,削弱了氢气析出对基体产生的不利影响,反而有

利于形成复合镀层;但镀液的 pH 过高,容易因不稳定

而分解,不利于化学镀的进行[17—18]。

图 2摇 pH 值对沉积速率的影响

Fig. 2 Effect of pH value on the deposition rate

2. 3摇 复合镀层的相组成

图 3 为所得荧光粉复合镀层的 XRD 图谱。 在 2兹
为 18. 029毅, 27. 790毅, 33. 261毅, 43. 141毅, 52. 777毅,

图 3摇 Ni鄄P鄄荧光粉复合镀层的 XRD 谱图

Fig. 3 XRD spectra of Ni鄄P鄄phosphor composite coatings

57. 291毅等处存在荧光粉相,这也证实了荧光粉颗粒

已经复合沉积到化学镀 Ni鄄P 合金镀层中。 此外,复
合镀层的图谱中还存在 Ni 和基体相 Cu 的特征峰。
由于镀层中的荧光粉含量明显要少得多,所以荧光粉

相的特征峰大都强度较弱,少量强度较强的特征峰源

于荧光粉团聚。

2. 4摇 复合镀层的荧光特性

不同物质由于分子结构的不同,其激发态能级的

分布具有各自不同的特征,这种特征反映在荧光上表

现为各种物质都有其特征荧光激发和发射光谱。 激

发光谱反映不同激发光引起荧光的相对效率;发射光

谱反映的是保持激发光的波长和强度不变,让荧光粉

产生的荧光通过发射单色器后照射在检测器上,扫描

发射单色器获得的相应荧光强度。 因此可以通过荧

光激发和发射光谱来定性地进行物质鉴定。
当荧光粉的浓度较低时,其荧光强度与浓度通

常具有良好的正比关系。 图 4 为镀液中荧光粉质量

浓度分别为 3,4,5 g / L 时所得复合镀层的激发光

谱。 可以看出,当激发光波长在 450 ~ 560 nm 范围

内时有荧光峰,说明在此范围的激发光激发时会产

生荧光。
图 5 为镀液荧光粉质量浓度分别为 3,4,5 g / L

时所得复合镀层的发射光谱,可以发现在 420 ~ 500
nm 范围内有荧光峰,说明镀件的荧光发光波长范围

为 420 ~ 500 nm。 对比图 5a,b,c 可以看出,随着镀

液中荧光粉含量的增加,发射光的强度逐渐增强,峰
值增大,这表明复合镀层中的荧光粉含量增加[19] 。

图 4摇 荧光粉浓度不同的复合镀件的激发光谱图

Fig. 4 Excitation spectra of plated parts with different concentrations of phosphors

3摇 结论

1) 化学复合镀 Ni鄄P鄄荧光粉镀层的沉积方式为

颗粒堆积。 化学镀过程中对镀液进行适当搅拌非常
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图 5摇 荧光粉浓度不同的复合镀件的发射光谱图

Fig. 5 Emission spectra of plated parts with different concentrations of phosphors

有必要,且必须要有适当的搅拌速度。
2) 镀液的 pH 值会影响镀层荧光粉的含量和沉

积速率。 pH 值从 3. 0 增至 5. 0 时,镀层沉积速率缓

慢增加;继续增大 pH,沉积速率减缓,镀层中的荧光

粉含量会减少,但在一些局部区域,随着 pH 的增大,
荧光粉含量也会增加。

3) 复合镀层具有荧光特性。 在进行荧光分光光

度计检测时发现,激发光波长在 450 ~ 560 nm 范围内

时有荧光峰,镀件的发光光谱在 420 ~ 500 nm 范围内

有荧光峰,且随着荧光粉浓度的增加,镀层的荧光特

性增强。
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