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热处理对低磷化学镀镍层硬度及磁性能影响的研究
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[摘　 要]电磁继电器作为航空航天及武器装备系统中的关键自动控制元件ꎬ铁心与轭铁的性能直接决

定了继电器的可靠性ꎮ 以电工纯铁 ＤＴ４Ｅ 制成的铁心与轭铁为研究对象ꎬ采用 ＳＥＭꎬＸＲＤ 和显微维式硬

度计等手段ꎬ分析不同热处理温度(２００~４５０ ℃)对低磷(３.２％ꎬ质量分数)化学镀镍磷合金层的微观结

构、显微硬度及电磁吸力的影响ꎮ 结果表明:镀态下的镍磷合金层呈现微晶与非晶的混合结构ꎬ硬度约

４８０ ＨＶꎮ 随着热处理温度的升高ꎬ镀层经历了完整的晶化过程ꎮ ２５０ ℃左右镀层内应力释放ꎬ硬度出现

短暂下降ꎻ３５０ ℃时开始析出弥散分布的 Ｎｉ３Ｐ 硬质相ꎻ４００ ℃时镀层完成再结晶ꎬＮｉ３Ｐ 相大量弥散析出ꎬ
硬度达到峰值 ７００ ＨＶꎻ４５０ ℃时ꎬ镀层内应力积聚ꎬ产生微观裂纹ꎬ硬度略有下降ꎮ 在电磁性能方面ꎬ热
处理温度对电磁吸力的影响相对有限ꎬ电磁吸力随温度升高仅有小幅提升ꎬ在 ４００ ℃时达到最大值ꎬ相
较于镀态ꎬ电磁性能整体变化较小ꎮ
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０　 前　 言

电磁继电器作为现代自动控制系统与电路中的

核心执行与信号转换单元ꎬ其工作机理在于利用输入

回路电磁铁铁心与衔铁间产生的电磁吸力ꎬ驱动输出

回路的触点动作ꎬ从而实现被控电路的“通”与“断”ꎮ
这种“以小控大”“以弱控强”的特性ꎬ使其在航空、航
天、武器装备、工业自动化及通讯设备等对可靠性要

求极端苛刻的领域ꎬ扮演着不可或缺的角色[１]ꎮ 铁心

和轭铁作为磁路的关键导磁部件ꎬ其材料选择与表面

处理工艺至关重要ꎮ 电工纯铁凭借高饱和磁感应强

度、高磁导率及低矫顽力等优异软磁性能ꎬ成为制备

铁心和轭铁的理想材料[２]ꎮ 然而ꎬ纯铁化学性质活

泼ꎬ极易在潮湿环境中发生氧化、腐蚀ꎬ不仅影响构件

外观ꎬ还会严重劣化其表面磁导率、增大磁阻ꎬ导致继

电器吸合电压升高、释放电压降低ꎬ甚至出现动作失

效问题ꎮ 因此ꎬ需在保证其优异磁性能的前提下ꎬ对
铁心和轭铁实施有效的表面防护处理ꎮ 低磷化学镀

镍层因磷含量较低ꎬ可保留镍固有的铁磁性ꎬ同时具

备优良的可焊性ꎬ是电磁继电器铁心、轭铁等导磁部

件表面防护的优选工艺之一[３]ꎮ 但镀态化学镀镍层

的硬度与耐磨性较差ꎬ无法适配继电器频繁动作产生

的冲击与摩擦作用ꎬ需通过后续热处理进行性能强

化ꎮ 热处理是调控化学镀镍层综合性能的关键工艺ꎬ
热处理过程中ꎬ镀层非晶 /微晶结构会向晶态转变ꎬ同
时伴随金属间化合物(主要为 Ｎｉ３Ｐ)析出ꎬ可显著改

变镀层的力学与物理性能[４]ꎮ 现有研究多聚焦于热

处理对中、高磷化学镀镍层硬度及耐蚀性的影响ꎬ针
对兼具导磁性能要求的低磷化学镀镍层ꎬ如何通过热

处理工艺实现硬度提升与磁性能保持的最优平衡ꎬ仍
缺乏系统性研究ꎮ 基于电磁继电器实际生产需求ꎬ本
研究以电工纯铁 ＤＴ４Ｅ 表面低磷化学镀镍层为研究

对象ꎬ开展不同温度真空热处理试验ꎬ通过显微硬度

计、Ｘ 射线衍射仪(ＸＲＤ)、扫描电子显微镜(ＳＥＭ)及
专用电磁吸力测试装置ꎬ系统分析热处理温度对镀层

微观结构、力学性能及电磁性能的影响规律与内在机

理ꎬ为电磁继电器关键导磁部件表面镀层的优化处理

提供理论依据与工艺支撑ꎮ

１　 试　 验

１.１　 试样制备与镀层处理

本试验基体材料选用电磁继电器量产所用 ＤＴ４Ｅ
电工纯铁铁心与轭铁零件ꎬ该材料化学成分纯净、碳
含量极低ꎬ具备优异的软磁特性ꎮ 零件表面预处理及

镀覆工艺步骤如下:
(１)化学除油:采用碱性除油剂ꎬ在 ６０ ℃条件下

浸泡 ５ ｍｉｎꎬ彻底去除零件表面油脂与污物ꎮ
(２)酸洗除锈:采用质量分数 １０％稀硫酸溶液ꎬ

室温浸泡 ３０~６０ ｓꎬ去除表面薄氧化膜ꎮ
(３)化学抛光:在专用化抛液中短时浸渍ꎬ获得光

亮活化表面ꎬ提升镀层结合力ꎮ
(４)活化处理:采用质量分数 ３０％稀盐酸活化ꎬ

去除表面钝化膜ꎬ获得高反应活性的纯铁表面ꎮ
(５)化学镀镍磷合金:将预处理后试样浸入自制

低磷化学镀镍液ꎬ镀液主要成分为硫酸镍、次亚磷酸

钠、复合配位剂及稳定剂ꎮ 镀液温度恒定为(８５±２)
℃ꎬｐＨ 值控制在 ４.６ ~ ５.０ꎮ 经原子吸收光谱法检测ꎬ
所得镀层磷质量分数为 ３.２％ꎬ属于典型低磷镍磷合

金镀层ꎮ 采用涡流测厚仪多点测试ꎬ镀层厚度均匀稳

定在 ２~５ μｍ 的设计范围内ꎮ

１.２　 热处理工艺

为避免高温氧化对镀层及纯铁基体性能产生干

扰ꎬ所有热处理试验均在真空炉内开展ꎬ真空度不低

于 １× １０－２ Ｐａꎮ 将镀后试样分为多组ꎬ分别在 ２００、
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２５０、３００、３５０、４００、４５０ ℃温度下保温 １ ｈꎬ热处理完成

后随炉冷却至室温ꎬ取出备用ꎬ用于后续性能测试与

表征ꎮ

１.３　 性能测试与表征

(１)显微硬度测试　 采用 ＨＶＳ ￣１０００ 型显微维氏

硬度计测试镀层硬度ꎬ试验载荷 ５０ ｇｆꎬ保压时间 １０ ｓꎮ
每组试样选取至少 ５ 个平整区域测试ꎬ剔除异常值后

取算术平均值ꎬ试验重复 ３ 次以保证数据可靠性ꎮ
(２)电磁吸力测试　 为直观表征热处理对器件最

终服役性能的影响ꎬ将不同热处理工艺处理后的铁

心、轭铁与线圈、衔铁等配件组装为完整电磁继电器

单元ꎮ 采用专用电磁吸力测试系统ꎬ对线圈施加额定

电压ꎬ通过高精度力传感器测试衔铁吸合过程的电磁

吸力ꎮ 每组工艺测试 ５ 个样品ꎬ取平均值消除装配个

体差异ꎮ
(３)表面形貌分析 ( ＳＥＭ) 　 采用 ＺＥＩＳＳ Ｓｉｇｍａ

３００ 场发射扫描电子显微镜ꎬ观测不同热处理状态下

镀层的表面形貌ꎬ分析镀层胞状结构尺寸、形态及孔

隙、裂纹等缺陷的演变规律ꎮ
(４)显微结构分析(ＸＲＤ) 　 采用 Ｒｉｇａｋｕ Ｓｍａｒｔ￣

Ｌａｂ Ｘ 射线衍射仪表征镀层物相组成与晶体结构ꎮ
测试参数:Ｃｕ Ｋα 射线(λ ＝ １. ５４０ ６ Å)ꎬ管电压 ４０
ｋＶꎬ管电流 ４０ ｍＡꎬ扫描角度 ２θ ＝ １５.０° ~ ７０.０°ꎬ扫描

速率 ２.０ (°) / ｍｉｎꎮ 通过分析衍射峰位置、强度及半

高宽ꎬ判定镀层晶化程度、物相转变及 Ｎｉ３Ｐ 相析出

特征ꎮ

２　 结果与讨论

２.１　 镀层微观结构分析

图 １ 为不同热处理温度下镍磷镀层的 ＸＲＤ 谱ꎮ
镀态试样衍射峰呈现典型的非晶“馒头峰”特征ꎬ在
４５.０°附近出现宽化弥散衍射包ꎬ为非晶及纳米微晶

材料的典型表征[５]ꎮ 低磷化学镀镍层为镍、磷原子快

速共沉积形成的亚稳态过饱和固溶体ꎬ磷原子无序固

溶于面心立方( ｆ.ｃ.ｃ)镍晶格中ꎬ抑制晶粒长大ꎬ形成

尺寸小于 １０ ｎｍ 的纳米晶粒与大量晶界ꎬ因此 ＸＲＤ
图谱呈现宽化衍射特征ꎮ 热处理温度升至 ２００ ~ ３００
℃时ꎬＮｉ(１１１)晶面衍射峰小幅窄化、强度提升ꎻ随温

度升高ꎬＮｉ(１１１)、Ｎｉ(２００)衍射峰持续锐化ꎬ同时在

４０.８°、４４.６°、４７.２°位置出现微弱新衍射峰ꎮ 对照标准

ＰＤＦ 卡片(Ｎｉ３ＰꎬＰＤＦ＃７４ ￣ １３８４)ꎬ可确定该组衍射峰

对应 Ｎｉ３Ｐ 相的(２３１)、(２４０)、(３３０)晶面ꎬ表明 ３５０
℃ 条件下镀层开始析出亚稳态金属间化合物

Ｎｉ３Ｐ [６]ꎬ且 Ｎｉ３Ｐ 相以超细弥散形态分布于镍晶粒内

部及晶界处[７]ꎮ 当热处理温度升至 ４００ ℃ 时ꎬＮｉ３Ｐ
各衍射峰强度显著增强ꎬ镍基体衍射峰锐化、窄化效

果进一步提升[８]ꎮ

图 １　 不同热处理温度镍磷合金 ＸＲＤ 分析
Ｆｉｇ. １　 ＸＲＤ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ￣ ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｌｌｏｙ ａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈｅａｔ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

２.２　 镀层表面形貌分析

图 ２ 为不同热处理温度下镀层的 ＳＥＭ 形貌ꎬ反
映了热处理工艺对镀层微观形貌的调控规律ꎮ 镀态

镀层表面呈现化学镀镍典型的致密胞状结构

(图 ２ａ)ꎬ胞状晶粒尺寸细小均匀、堆积紧密ꎬ但高倍

视野下可观察到微小凹坑、结节等沉积缺陷ꎬ源于沉

积过程速率不均ꎬ为镀层固有微观缺陷[９]ꎮ ２００ ~ ３００
℃热处理后ꎬ镀层胞状结构清晰完整ꎬ整体形貌与镀

态基本一致ꎬ仅胞状晶粒边界略微模糊、棱角趋于圆

滑ꎬ为原子表面扩散引发的微观形貌演变ꎮ ３５０ ~ ４００
℃热处理后ꎬ镀层原始细小胞状结构逐渐消失ꎬ表面

趋于平整光滑ꎮ ４５０ ℃高温热处理后ꎬ平整的镀层表

面出现网状微裂纹(图 ２ｇ)ꎬ裂纹贯穿多个原始胞状

晶粒ꎬ为析出应力与热应力叠加所致ꎬ当叠加总应力

超过镀层断裂强度时ꎬ镀层发生脆性开裂ꎮ

２.３　 热处理对镀层硬度的影响

图 ３ 为镀层显微硬度随热处理温度的变化曲线ꎮ
随热处理温度升高ꎬ镀层硬度整体呈上升趋势ꎬ２５０ ℃
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图 ２　 不同热处理温度镀层 ＳＥＭ 分析
Ｆｉｇ. ２　 ＳＥＭ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｃｏａｔｉｎｇｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈｅａｔ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

时硬度出现小幅下降ꎬ原因是镀层内部氢原子扩散析

出、晶粒轻微长大ꎬ释放了镀层内应力与界面能ꎬ导
致硬度小幅降低[１０] ꎬ该规律可由图 １ 中 ４５.０°附近

衍射峰锐化、图 ２ｃ 中胞状晶粒边界模糊的微观特征

佐证ꎮ ３５０ ~ ４００ ℃区间镀层硬度急剧提升ꎬ该阶段

以析出强化效应为主ꎬ大量超细弥散的 Ｎｉ３Ｐ 硬质相

在镍基体中析出[１１] ꎮ ４００ ℃条件下ꎬ图谱中４０.８°、
４４.６°、４７.２°处 Ｎｉ３Ｐ 衍射峰锐化程度最高ꎬＮｉ３Ｐ 析

出量与弥散度达到峰值ꎬ强化效果最优ꎬ镀层硬度达

到 ７００ ＨＶ 峰值ꎮ ４５０ ℃时镀层硬度小幅回落ꎬ主要

归因于高温引发 Ｎｉ３Ｐ 晶粒粗化ꎬ弥散强化效果减

弱[１２ꎬ１３] ꎬ对应微观形貌为镀层胞状结构完全消失、
表面趋于平整ꎮ

２.４　 热处理对电磁吸力影响性分析

图 ４ 电磁吸力测试结果表明:热处理温度对继电

器电磁吸力的影响远弱于其对镀层硬度的调控作用ꎮ
电磁吸力与磁通密度平方成正比ꎬ磁通密度由磁路磁

图 ３　 热处理温度对镍磷合金硬度的影响
Ｆｉｇ. ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｈｅａｔ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ

ｈａｒｄｎｅｓｓ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ￣ ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｌｌｏｙ

动势与总磁阻共同决定ꎮ 镀层对磁阻的影响主要分

为本征磁阻与界面气隙磁阻 ２ 方面ꎮ 本征磁阻层面:
化学镀镍层磁性能高度依赖磷含量ꎬ磷为非磁性元

素ꎬ会破坏镍基体铁磁性长程有序结构ꎬ当磷质量分

数超过 ３.０％时ꎬ镀层饱和磁化强度与磁导率显著下
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降[３ꎬ１４]ꎮ 本研究镀层磷质量分数为 ３.２％ꎬ处于铁磁

性临界区间ꎮ 热处理仅改变镀层晶体结构ꎬ未改变化

学成分ꎬ非磁性 Ｎｉ３Ｐ 相的析出会在磁性镍基体中引

入非磁性夹杂ꎬ理论上小幅降低磁导率ꎬ但因 Ｎｉ３Ｐ 相

弥散度高、镀层厚度薄ꎬ该负面影响被其他因素抵消ꎮ
气隙磁阻层面:３００ ℃以上热处理可有效消除镀层表

面微孔与微观缺陷ꎬ细化平整镀层表面ꎬ减小表面粗

糙度引发的分布式气隙ꎬ降低磁路气隙磁阻ꎬ这是电

磁吸力随热处理温度升高小幅提升的核心原因ꎮ 综

合作用下ꎬ镀层电磁吸力整体波动较小ꎬ热处理对磁

性能的调控效果有限ꎮ

图 ４　 不同热处理温度电磁吸力测试
Ｆｉｇ. ４　 Ｅｌｅｃｔｒｏｍａｇｎｅｔｉｃ ａｔｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｅｓｔ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｈｅａｔ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

３　 结　 论

通过对 ＤＴ４Ｅ 电工纯铁表面低磷化学镀镍磷合

金层的热处理工艺试验ꎬ系统探究了热处理温度对镀

层微观结构、力学性能及磁性能的影响规律ꎬ得出主

要结论如下:低磷化学镀镍层晶化遵循“亚稳态过饱

和固溶体(微晶 /非晶)→镍晶粒回复与长大→Ｎｉ３Ｐ
相形核析出(３５０ ℃起始)→Ｎｉ＋Ｎｉ３Ｐ 完全晶化复相组

织(４００ ℃完成)”的演变规律ꎮ ４００ ℃热处理可使镀

层析出高度弥散的 Ｎｉ３Ｐ 强化相ꎬ镀层硬度达到峰值ꎻ
４５０ ℃高温条件下ꎬＮｉ３Ｐ 晶粒粗化且镀层产生微观裂

纹ꎬ导致硬度小幅下降ꎮ
热处理温度对镀层表面形貌影响显著ꎬ中低温热

处理(≤４００ ℃)可通过原子表面扩散修复镀层微观

缺陷ꎬ获得平整致密的镀层表面ꎻ高温热处理(４５０
℃)会引发析出应力与热应力叠加ꎬ使镀层产生微裂

纹ꎬ破坏镀层结构完整性与防护性能ꎮ

２００~４００ ℃热处理可小幅提升镀层电磁吸力ꎬ核
心原因是热处理优化了镀层表面形貌、降低了磁路气

隙磁阻ꎮ 但整体吸力提升幅度有限ꎬ表明低磷化学镀

镍层磁性能主要由磷含量(本研究为 ３.２％)决定ꎬ热
处理并非调控其磁性能的核心手段ꎮ

综合考量镀层硬度、表面结构完整性及电磁服役

性能ꎬ电磁继电器 ＤＴ４Ｅ 铁心与轭铁低磷化学镀镍层

的最优真空热处理工艺为:４００ ℃、保温 １ ｈꎮ
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