
107
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ПОЛУЧЕНИЕ ПОКРЫТИЙ НИКЕЛЬ–ФОСФОР МЕТОДОМ 
ХИМИЧЕСКОГО НИКЕЛИРОВАНИЯ НА СТАЛИ 40ХН2МА, 

ИССЛЕДОВАНИЕ ИХ СТРУКТУРЫ И СВОЙСТВ
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Проведены исследования по получению покрытий Ni–P толщиной 5–10 мкм мето-

дом химического никелирования на образцах из стали 40ХН2МА. Изучены структура, 

микротвердость и химический состав покрытий. Твердость покрытий возрастает с уве-

личением времени термообработки и достигает HV
0,05

 540–820. Химический состав по-

крытий стабильный: содержание фосфора составляет 7,7–10,5 мас. %.
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Studies have been carried out on obtaining Ni–P coatings with a thickness of 5–10 microns 

by the method of chemical nickel plating on samples of steel 40ХН2MA. The structure, 

microhardness and chemical  composition of the coatings have been studied. The hardness of 

the coatings increases with increasing heat treatment time and reaches HV
0.05

 540–820. The 

chemical composition of the coatings is stable: the phosphorus content is 7.7–10.5 wt. %.
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Введение

Покрытия системы Ni–P обладают уникальным сочетанием износостойкости [1] 

и коррозионной стойкости [2]. Высокие защитные свойства позволяют применять ни-

кель–фосфорные покрытия в качестве защитных, в том числе в условиях перегретого 

пара и воздуха, вплоть до 700 °С. Надежная защита от коррозии сталей и других ма-

териалов достигается за счет беспористости никель–фосфорных покрытий. Никель–

фосфорные покрытия могут быть использованы вместо хромовых, прежде всего для 

деталей, работающих при высоких температурах. Для увеличения износоустойчивости 

и снижения коэффициента трения никель–фосфорные покрытия наносят на трущиеся 

поверхности. Целесообразно нанесение покрытий и на крупногабаритные детали. 

Покрытия системы Ni–P можно получать из водных растворов двумя способами: 

химическим [1–5] и электрохимическим осаждением [6–9]. Толщина формируемых по-

крытий может составлять от 5 до 100 мкм и более. По содержанию фосфора покрытия 

разделяют на группы с низким содержанием фосфора (менее 5 %), средним (5–8 %) и 

высоким (более 10 %) [5]. Свежеосажденные покрытия являются аморфными, дальней-

шая термообработка приводит к кристаллизации и увеличению твердости покрытий. 

Свежеосажденные покрытия Ni–P имеют микротвердость в диапазоне HV
0,1

 400–700, 

с увеличением содержания фосфора в покрытии твердость увеличивается.

Основным недостатком электрохимического способа является неоднородность 

получаемых покрытий, связанная с неравномерным распределением тока по поверх-

ности упрочняемых деталей. В связи с этим физико-химические, механические и за-

щитные свойства электрохимических покрытий Ni–P немного ниже, чем соответству-

ющих (по содержанию фосфора) химических покрытий. Преимуществом химического 

осаждения является также относительная простота организации процесса (нет необхо-

димости в источниках тока, токоподводах, анодах). В то же время скорость осаждения 

при химическом никелировании составляет около 0,015 мм/ч, что значительно ниже, 

чем при электрохимическом осаждении покрытий никель–фосфор (0,07–0,1 мм/ч).

Целью работы являлась разработка метода получения покрытий системы Ni–P с 

регулируемыми значениями толщины 5–10 мкм и высокого содержания фосфора (9–

12 мас. %) на образцах из стали 40ХН2МА, исследование их структуры и химического 

состава, изучение зависимости микротвердости от времени термообработки, так как 

для практического использования покрытия необходимо знать минимальное время 

термообработки для достижения требуемой твердости.

Оборудование, материалы, и методики исследования

В качестве основы для нанесения покрытий использовали образцы из стали 

40ХН2МА типа «шайба» с наружным диаметром 50 мм, внутренним диаметром 15,5 мм, 

высотой 15 мм. Образцы подвергали объемной закалке и отпуску до твердости 

HV
0,1

 470. Плоские поверхности шлифовали до шероховатости Rα 0,57 мкм.

Химическое осаждение покрытий Ni–P проводили в ванне с применением ос-

настки для размещения в ней заготовок. Термообработку образцов с покрытиями осу-

ществляли в муфельной печи без защитной атмосферы при температуре (400 ± 10) ºС.

Металлографические исследования проводили с помощью оптического микро-

скопа МИ-1. Микрорентгеноспектральный анализ (МРСА) химических элементов по-

крытий выполняли на растровом электронном микроскопе TESCAN MIRA3. Для прове-

дения микродюрометрических исследований применяли цифровой микротвердомер 

AFFRI-MVDM8 с нагрузкой на индентор 50 г, измерения проводили методом Виккерса. 

Измерения шероховатости поверхности осуществляли на приборе Surtronic S25.
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Результаты исследований и обсуждение

Химическое осаждение покрытий системы Ni–P проводили в кислом растворе, по-

скольку такие растворы более стабильны, обеспечивают довольно высокие скорость 

осаждения и защитные свойства. С использованием кислых растворов можно получать 

покрытия более высокого качества с широким диапазоном содержания фосфора. 

Для предварительной обработки образцов выполняли химическое обезжиривание 

и травление (активацию). Химическое обезжиривание заключалось в промывке образ-

цов в ацетоне в ультразвуковой ванне и обработке в щелочном растворе № 1 следующе-

го состава: 10 г/л NaOH; 25 г/л Na
3
PO

4
·12H

2
O; 25 г/л Na

2
CO

3
; 4 г/л синтанол. Температура 

обезжиривания составляла 80 °C, время – 20 мин.

Для процесса травления (активации) образцов применяли растворы № 2 (160 мл H
2
O; 

56 мл – 100 г/л H
2
C

2
O

4
; 10 мл 30%-ной H

2
O

2
) и № 3 (60 мл H

2
O; 16 мл 56%-ной HNO

3
;  

14 мл 40%-ной HF).

Для нанесения покрытия Ni–P использовали химический раствор следующего 

состава: 21 г/л NiSO
4
, 24 г/л NaH

2
PO

2
, 28 г/л молочной кислоты, 5 г/л янтарной кислоты, 

2 ppm тиомочевины. Процесс осаждения проводили в емкости с раствором при темпе-

ратуре 90 °С при постоянном перемешивании жидкости.

Толщину покрытий определяли расчетным методом и измерением на микроско-

пе. Расчетный метод включал взвешивание детали на аналитических весах и исполь-

зование графика зависимости плотности материала покрытия от содержания фос-

фора в осажденном слое (рис. 1). Из этого графика по экспериментальным данным о 

массе осажденного покрытия m и о содержании в нем фосфора можно определить 

плотность покрытия d (г/см3), а затем определить толщину покрытия L (мкм):

L = m × 104 / (s × d), 

     

где s – площадь поверхности покрытия, см2.

Для контроля результатов, полученных взвешиванием, из заготовок с покры-

тиями вырезали образцы, готовили поперечные шлифы, которые травили в 4%-ном 

растворе азотной кислоты в этиловом спирте. На шлифах измеряли толщину слоя по-

крытия с помощью растрового и оптического микроскопов. На рис. 2 показано попе-

речное сечение образца № 2 из стали 40ХН2МА с покрытием Ni–Р. Толщина покрытия  

составила 6,25 мкм, что незначительно отличается от расчетной (6,4 мкм). 

Рис. 1. Зависимость плотности осадков Ni–P от содержания фосфора [10]
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Рис. 2. Поперечное сечение образца № 2 из стали 40ХН2МА с покрытием Ni–Р

Измерения микротвердости проводили с нагрузкой на индентор 50 г. При такой 

величине нагрузки глубина проникновения индентора, определенная путем расчета, 

составляет 2,1 мкм, что соизмеримо с толщиной покрытия. Это означает, что на из-

меренные значения микротвердости оказывает влияние материал основы. В табл. 1 

показаны характеристики слоев Ni–Р до термообработки. Микротвердость покрытий 

составила HV
0,05

 470–560.

Табл. 1

Характеристики слоев Ni–Р до термообработки

№ образца
Изменение массы 

образцов ∆m, г

Рассчитанная  

толщина слоя δ, мкм

Микротвердость покрытия 

до термообработки, HV
0,05

3 0,25 4,7 466

4 0,28 5,3 474

1 0,32 6,0 527

2 0,34 6,4 563

6 0,42 7,9 550

5 0,48 9,0 550

После термообработки произошло улучшение внешнего вида покрытий. Это 

объясняется тем, что термообработка устраняет пористость и слоистость покрытий, 

внутренние напряжения в покрытии резко снижаются, повышается их пластичность, 

снижается хрупкость, улучшается сцепление покрытий с основой. Это связано с обра-

зованием равномерной мелкокристаллической структуры, удалением частиц газа из 

приграничного слоя и заполнением появившихся пустот частицами металла. 

Изучено влияние времени термообработки на значение микротвердости покры-

тия Ni–Р. Образцы с покрытиями подвергали термической обработке в муфельной 

печи при температуре 400 ºС в течение 30–90 мин. После нагрева измеряли шерохо-

ватость поверхности и микротвердость материала нанесенного слоя. После никелиро-

вания и термообработки значение шероховатости снизилось от исходного значения 

Rα 0,57 мкм до Rα 0,46 мкм на образце № 3. Можно предположить, что в процессе 
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осаждения покрытия происходит частичное заполнение впадин и выглаживание по-

верхности. Значения микротвердости материала покрытия в зависимости от времени 

термообработки представлены в табл. 2.

Табл. 2

Микротвердость покрытий Ni–P после различного времени термообработки

№ образца Толщина покрытия, мкм
Время термообработки, мин

30 40 50 60 70 80 90

1 6,0 541 567 694 681 – – –

2 6,4 – 597 592 706 768 794 818

5 9,0 – 776 – – – – –

6 7,9 – 597 – – – – –

На рис. 3 представлена зависимость значений микротвердости материала покры-

тий Ni–P на основе из стали 40ХН2МА для образца № 2 от времени термообработки. 

Из рисунка видно, что при времени термообработки до 50 мин наблюдается незна-

чительное увеличение твердости покрытия. При дальнейшей термообработке резко 

возрастает твердость, что можно связать с формированием более твердых кристалли-

ческих фаз в покрытии. Зависимость величины микротвердости покрытий Ni–P от вре-

мени термообработки  отражает кинетику фазовых превращений аморфной структуры 

в кристаллическую.

Рис. 3. Зависимость микротвердости покрытий Ni–P на стальной основе  

от времени термообработки для образца № 2

Выявлено, что после осаждения покрытий на поверхности некоторых образцов 

появились скошенные лунки (рис. 4). Можно предположить, что они формируются из-

за дефектов поверхности, которые создают центр лунки и препятствуют получению 

равномерного слоя. МРСА показал, что химический состав покрытий Ni–P в области 

лунок на образце № 4 достаточно равномерный (табл. 3). 

На образце № 6 исследована структура покрытия Ni–P после термообработки 

(рис. 5) и его химический состав с помощью растрового электронного микроскопе с 

приставкой для МРСА. Результаты микрорентгеноспектрального анализа представле-

ны в табл. 4.
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Табл. 3

Содержание химических элементов в  покрытии Ni–P на образце № 4

Содержание химических элементов, масс. %
Химический элемент

P Fe Ni

Maксимальное 10,49 5,67 83,84

Минимальное 10,03 1,74 88,23

Среднее 10,26 3,70 86,04

       

                                                 а                                                                     б

Рис. 4. Лунки на поверхности образца № 4, ×100 (а) и ×1000 (б)

Табл. 4

Содержание химических элементов в покрытии Ni–P на образце № 6

Химический элемент
Содержание химических элементов, мас. %

Спектр 1 Спектр 2 Спектр 3

P 10,36 10,10 10,56

Fe 2,15 2,20 2,18

Ni 87,49 87,70 87,26

Проведен анализ содержания химических элементов в покрытии Ni–P в различ-

ных точках на образце № 2 (рис. 6, табл. 5). Увеличение количества  железа в спектре 

10 до 6,69 мас. % и снижение количества никеля до 85,26 мас. % возможно из-за близ-

кого расположения исследуемой точки к стальной основе и протекающих на границе 

раздела покрытие–основа диффузионных процессов.

Табл. 5

Содержание химических элементов в покрытии Ni–P в различных точках  
на образце № 2

Химический элемент
Содержание химических элементов, мас. %

Спектр 5 Спектр 7 Спектр 8 Спектр 10

P 7,73 8,48 8,17 8,05

Fe 2,00 2,26 2,12 6,69

Ni 90,27 89,26 89,71 85,26
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На рис. 7 показано изображение исследуемого участка образца № 2 с покрыти-

ем в характеристических излучениях никеля, фосфора, железа и хрома. Для большин-

ства элементов наблюдается довольно четкая граница между стальной основой и по-

крытием. Выявлена диффузия железа из подложки в покрытие, а также проникнове-

ние фосфора и никеля из покрытия в стальную основу. Незначительное содержание в 

составе стали Cr в покрытии можно объяснить тем, что при подготовке (полировании) 

образца был возможен перенос частиц из стали. Исходя из данных табл. 5, можно 

сделать вывод, что химический состав покрытия Ni–Р на поверхности образца № 2 до-

вольно однородный, содержание фосфора составляет 7,7–8,5 мас. %.

                            

                                                          Ni Kα1                                   P Kα1

          

                                                         Fe Kα1                                  Cr Kα1

                                                       

Рис. 7. Распределение химических элементов в покрытии Ni–P и стальной основе образца 

№ 2 после термообработки, полученное методом МРСА

Рис. 5. Структура покрытия Ni–P и участки 

исследования химического состава 

на образце № 6

Рис. 6. Структура покрытия Ni–P и участок  

исследования химического состава  

на границе со сталью на образце № 2
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Проведены исследования по нанесению покрытий системы Ni–Р толщиной 

5–10 мкм на образцы из стали 40ХН2МА методом химического осаждения из раство-

ра с последующей термической обработкой при температуре 400 ºС в течение 30–

90 мин. Изучена структура, твердость и химический состав покрытий. Содержание 

фосфора в покрытиях составило 7,7–10,5 %. Твердость покрытий возрастает с увели-

чением времени термообработки и достигает HV
0,05

 540–820. Для получения требуе-

мой твердости покрытий Ni–Р время термообработки образцов должно составлять не 

менее 50–60 минут.
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