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电沉积制备镍箔的 SEM形貌和抗拉强度 

刘宇星，郭占成，卢维昌，段 岳 

(中国科学院过程工程研究所，北京 100080) 

摘  要：研究了电沉积法制取镍箔的实验条件，并对不同条件下得到的镍箔表面、断面 SEM形貌
以及抗拉强度进行了分析. 结果表明，动态条件下电沉积镍箔，能够显著提高其极限电流密度，此
时 SEM形貌显示沿电沉积箔的厚度增长方向，纯镍箔的晶粒逐渐增大. 加入 5 g/L糖精能够有效
地细化晶粒，并使镍箔表面更加光亮，其抗拉强度也有所提高. 
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1  前 言 

镍箔表面光洁度高，具有良好的耐蚀性能和机械性能，可作为磁屏蔽、高储能密度碱性蓄电

池电极骨架、磁载体、面电阻、铁芯、装饰品、防水用品等材料，经过处理还可作为防火、防潮、

防磁的新型包装材料. 制备镍箔常用的方法是轧制法和电沉积法，但轧制法能耗高，且厚度越薄成
本越高. 电沉积法以金属滚筒为阴极，在含有镍离子的电解液中，一边使镍箔沉积在旋转的滚筒表
面，一边依次剥离，可实现连续生产. 电沉积法一次成型，流程短，产品规格易于调控，并且成本
与厚度关系不大. 因此，近年来国内外专家一直致力于这方面的研究[1−6]. 

Klement等[1]采用脉冲电沉积技术制备纳米晶镍，所用的阳极为电解镍，阴极为钛板，基础电

解液组成为(g/L)：NiSO4 300, NiCl2 45, H3BO3 45，并加入糖精(邻磺酰苯酰亚胺)作为应力消除剂和
晶粒细化剂. Cziraki等[2]利用直流电镀技术也得到了纳米晶镍箔，并讨论了细晶粒结构对电沉积过

程中微晶的某些物理性质的影响. 
国内方面，熊毅等[4]研究了脉冲频率、占空比、电流密度及糖精对镀层晶粒尺寸的影响. 结果

表明，镀层晶粒尺寸随脉冲频率、平均电流密度的增大而减小，随占空比的增大而增大. 他们还利
用自行研制的高速喷射电沉积装置电沉积镍[5]，研究了电流密度与沉积速率的关系，并将所得沉积

层与槽镀沉积层进行了比较. 中科院过程工程研究所(前化工冶金研究所)卢维昌与邯郸矿务局合
作开发出“电铸成型铁箔带”生产技术，已于 2000 年 10 月完成工业性试验，并已申请国家发明
专利[7]. 该方法采用电解成型技术，以工业纯铁箔或低碳钢为可溶性阳极，金属钛为阴极，氯化亚
铁水溶液为电解液，通过连续生长连续剥离的方法生产出具有优良机械性能和电磁性能的连续铁

箔带. 此工艺也同样适用于生产镍箔. 北京有色金属研究总院 1994年申请了一项专利[8]，用电解沉

积法生产镍箔. 该方法以电解镍为阳极，以可旋转的钛辊筒为阴极，在阴极的旋转下进行电解沉积. 
电解液组成为 NiSO4⋅6H2O 240∼360 g/L, NiCl2⋅6H2O 8∼40 g/L, H3BO3 30∼45 g/L, pH值为 1.8∼3.4. 
本工作主要研究了电沉积法制取镍箔的实验条件，并通过对镍箔的 SEM形貌分析，研究了实

验条件对镍箔的微观结构及其抗拉强度的影响. 
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2  实 验 

2.1 电解液组成及实验条件 

实验用电解液的基本组成为(g/L)：NiSO4⋅6H2O 300, NiCl2⋅6H2O 30, H3BO3 40, C12H25NaSO4 
0.25, pH为 3.0，温度 65oC. 
所用试剂均为分析纯，以去离子水配制，用 pHDZ−01 笔型酸度计跟踪测量电解液的 pH 值，

并用稀硫酸调节溶液 pH值在 3.0±0.1范围内变化. 
实验以 99%钛板为阴极，99%镍板为可溶性阳极，两极板表面均匀涂覆一层室温硫化橡胶以

保持电绝缘，只露出中央一部分作为反应表面. 两极板大小相同，平行相对放置于电解液中. 钛板
使用前预先用氢氟酸进行表面处理. 
2.2 静态电沉积 

实验采用 ZDA型硅整流器(10A/12V)作为电解电源，电流密度为 0.1 A/cm2，在静态条件下电

沉积 30 min，然后将阴极钛板取出，剥下表面沉积的镍箔(厚约 60 µm)，将钛板表面清洗干净后继
续实验. 溶液量约 2 L，电极板大小为 5 cm×10 cm. 
2.3 动态电沉积 

实验采用硅整流器(40A/12V)作为电解电源，电流密度从 0.1 A/cm2逐渐增大，每次增加幅度

为 0.1 A/cm2，能够成箔的最大电流密度为极限电流密度. 电解液通过循环泵从两极板间稳定流过，
沉积时间视电流密度而定，以保证得到镍箔厚度理论值为 60 µm. 
2.4 含添加剂的电沉积 

电解液中糖精(C6H4CONNaSO2)浓度为 5 g/L，在动态条件下进行电沉积实验. 控制镍箔厚度
约为 60 µm. 
2.5 测试方法 

SEM电镜分析镍箔表面及断面的晶粒组织形貌；Zwick−005型电子万能测试机测定镍箔的抗
拉强度. 

3  结果与讨论 

3.1 镍阳极的钝化行为 

为了维持电沉积过程的正常进行，电解液中各组分的浓度必须保持稳定. 在一般情况下，可
溶金属阳极的阳极反应总是以金属镍氧化并以离子状态转入溶液中为主，阳极极化越大，金属阳

极溶解的速度也越大. 但有时也会出现反常情况，即随着极化的增加，金属溶解速度不但不增加，
反而急剧下降，这种现象称为阳极钝化. 此时溶液中镍离子的浓度会持续下降，对于实现连续电沉
积非常不利. 为此，必须先研究镍阳极的钝化行为. 
图 1为电解过程中电解液镍离子浓度及阴极电流效率随电解时间的变化趋势. 由图可以看出，

随着电沉积过程的进行，镍离子的浓度基本稳定在 70 g/L左右，且阴极电流效率均在 97%以上，
这说明对于实验采用的镍阳极，阳极钝化不明显，从而保证了电沉积过程能够连续正常地进行. 
3.2 极限电流密度 

金属成箔的最大电流密度称为极限电流密度. 极限电流密度主要取决于镍离子在阴极表面的
传递速度. 为此在不同的流速下研究了电沉积的极限电流密度. 当电流密度较大时，电沉积过程主
要为扩散控制，当电流超过极限电流密度时，由于电沉积表面的镍离子供应不足，造成镍箔表面
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质量急剧下降，甚至出现空洞或者烧焦现象. 因此，极限电流密度是一定条件下电沉积过程所能达
到的最大电流密度，也是工业生产中生产效率的最大值. 图 2是不同流速下测得的电沉积镍箔极限
电流密度的变化趋势，随着电解液流速的增大，极限电流密度也随之增大. 
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图 1 镍离子浓度和阴极电流效率随电解时间的变化      
Fig.1 Dependence of conc. of nickel ion and current         

efficiency of cathode on the time of electrodeposition   

.3 表面微观形貌 

图 3是不同条件下镍箔的表面 SEM形貌图. 对比
面晶粒明显趋于细小，且分布也较均匀. 这是由于电

10 µm 

(a) Static electrodeposition, 0.1 A/cm2                       

10 µm

(c) Dynamic electrodeposition (0.84 m/s), 0.6 A/cm2          

图 3 不同电流密度下电沉积镍
Fig.3 SEM morphology of nickel surface
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

Temperature 65oC, pH=3.0

Flow velocity (m/s)

Li
m

iti
ng

 c
ur

re
nt

 d
en

si
ty

 (A
/c

m
2 )

       图 2 极限电流密度随流速的变化 
       Fig.2 Effect of flow velocity on limiting 
            current density 

(a), (b)两图可以看出，在动态条件下，镍箔
解液的流动加速了其中电荷的定向转移，使

10 µm 10 µm  
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 (b) Dynamic electrodeposition (0.84 m/s), 0.1 A/cm2 

     (d) Surface near to the titanium substrate 

箔表面 SEM形貌图 
 in different current densities 
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电沉积过程中晶核的生成速率大大增加，因此晶粒显著变小. 从图 3(b), (c)可以看出，随着电流密
度的进一步增大，镍箔晶粒又增大. 这是由于电流密度增大时，晶核的形成速度与晶粒的生长速度
同步增加，两者的效应互相抵消. 图 3(d)为靠着钛板基底表面，可以看出表面有许多原来钛板上的
磨痕，说明在电沉积的初期，晶粒的生长受基底的影响比较大. 
电结晶与一般的结晶过程不同[7]. 一般来说，它分为两个阶段：晶核的产生和晶粒的生长. 晶

粒的大小取决于两个过程相互竞争的结果. 若晶核形成的速度较大，晶粒生长的速度较小，则生成
细小的晶体；反之，若晶核生成的速度较小，而晶粒生长的速度较大，则形成粗粒的晶体. 
在平衡电位下，Ni2＋的还原速度与 Ni 的氧化速度相等，镍的晶核不可能产生. 只有在阴极极

化的条件下产生一定的电场作用，才能产生镍的晶核. 所以，电结晶需要一定的过电位. 电结晶中
的过电位类似于一般结晶过程中的过饱和度，而且过电位越大，金属的晶核越容易生成. 
在静态条件下，电流密度很小，金属离子在阴极上还原的数量不多，吸附原子的浓度较小，

而且金属表面存在的生长点也不多，因此吸附原子在电极表面的扩散相当困难，于是有条件从容

不迫地进入晶格，晶粒长得比较大. 在动态条件下，由于吸附原子表面扩散的距离缩短了，因而表
面扩散变得容易了，来不及规则地排列在晶格上. 吸附原子在晶体表面上的随意堆砌，使局部地区
的晶粒不可能得到充分的生长，所获得的晶粒自然细小. 但是，当电流密度增大时，尽管金属表面
存在的生长点增多，但吸附原子浓度又逐渐变小，表面扩散慢，吸附原子又有足够时间规则地排

列在晶格上，因而晶粒又变大，这种情况下，表面扩散控制着整个电结晶的速度. 
3.4 断面微观形态 

图 4 是镍箔的断面照片，可以清楚地看出断面晶粒大小呈阶梯状分布，靠近钛板基体表面晶
粒较细，随着沉积的进行，晶粒尺寸逐渐增大. 这是由于随着电沉积地进行，金属离子进行电生长
的实际表面面积在不断增长，使沉积金属表面的真实电流密度有所降低，因此形成了这种阶梯状

(a) 0.4 A/cm2                                       (b) 0.4 A/cm2 

10 µm
Surface near to substrate 

Surface near to solvent

10 µm 
 

Surface near to  
substrate 

10 µm
Surface near to solvent 

Surface near to substrate 

10 µm 
 Surface near to substrate 

(c) 0.1A/cm2                                         (d) 0.1A/cm2 

图 4 动态电沉积镍箔 SEM断面形态 
Fig.4 SEM morphology of section surface of nickel by dynamic electrodeposition 
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的分布规律. 从图还可以看出沿厚度方向出现了类似枝状结晶，这表明电沉积总是沿着几个优先沉
积的方向进行. 
3.5 添加剂的作用 

图 5 为加入添加剂前、后的镍箔表面形貌图. 对比可以看出，添加糖精后，电沉积镍箔表面
的晶粒组织明显变得更加细密平整，而且单个大晶粒内包含多个亚晶粒. 这主要是由于两方面的原
因，一是加入有机添加剂后，由于它们在电极表面上的吸附，增大了电化学反应的阻力，使电化

学反应变得困难，即电化学极化增大，有利于晶核的生成，有利于获得细小的晶粒. 二是加入添加
剂后，它能优先吸附在某些活性较高、生长速度较快的晶面上，使金属进入这些位置的速度下降，

从而各个晶面的生长速度趋于平衡，形成结构致密、定向排列整齐的晶体[8]. 

10 µm 10 µm

(a) Without additive, 0.1 A/cm2                            (b) 5 g/L additive, 0.1 A/cm2 

图 5 添加剂对镍箔 SEM表面形态的影响 
Fig.5 Effect of additive on the SEM morphology of nickel foil 

3.6 晶粒生长过程 

从图 6 可以看出，在电沉积镍的表面存在着大量的生长中心. 当阴极覆盖了光亮剂时，阴极
极化就增加，并抑制了镍的沉积，晶体停止生长而产生新的晶核. 此新的晶核不久又被光亮剂覆盖，
再产生新的结晶中心. 如此不断继续下去，就产生了大量的结晶中心，从而获得了具有光泽的细晶
粒结构. 
 

图 6 电沉积镍表面结晶中心 
Fig.6 SEM morphology of electro-crystalline cores 
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图 7显示了在添加剂(糖精)存在的情况，金属表面结晶中心的生长过程. 图 7(a)中，新的结晶
中心在沉积表面上刚刚生成并初步长大. 图 7(b)显示，在原来的生长中心上，继续叠加了新的沉积
层，并且这些沉积层大致都是呈圆形，这说明镍晶粒的沉积已经趋于各向同性，即各个晶面的生
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长速度大致相同. 图 7(c)可以看到多层的晶粒结构近似于塔尖型生长，其中最小的晶粒约为 1 µm. 
 

图 7 电沉积晶粒生长过程 
Fig.7 SEM morphology of the growth of electro-crystalline cores 

1  0 µm
 10 µm 

(a)                                   (b)                                    (c)

10 µm


3.7 抗拉强度 

在镍箔的实际运用中，抗拉强度是极为重要的

力学性能参数. 不同条件下镍箔的抗拉强度如图 8
所示. 从图可以看出，在静态条件下，镍箔的抗拉
性能较差，这是由于微观结构中晶粒的杂乱分布以

及大小不一而导致的. 而在动态条件下抗拉强度有
了显著提高，并且在添加糖精后，抗拉强度可以达

到 900 MPa. 随着电流密度的增大，抗拉强度稳步增
长. 这是由于电流密度增大后，晶粒变得更为细小，
相互之间的距离也随之变小，因此彼此的作用力增

大. 因此，用细化晶粒的方法可以有效地提高镍箔的
抗拉强度. 

4  结 论 

(1) 动态条件下电沉积镍箔，能够显著提高其极限
之一. 

(2) 静态电沉积得到的镍箔，晶粒细碎而不均匀，
粒显著细化，约为 3~5 µm，且断面呈枝状结晶. 加入
晶粒大小下降至 1 µm左右. 

(3) 加入 5 g/L糖精能有效细化镍箔沉积层的晶粒
(4) 加入糖精后，在电沉积表面形成一个个小生长

形成细密光亮的表面. 
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SEM Morphology and Tensile Strength of Nickel Foil by Electrodeposition 

LIU Yu-xing,  GUO Zhan-cheng,  LU Wei-chang,  DUAN Yue 

(Institute of Process Engineering, Chinese Academy of Sciences, Beijing 100080, China) 

Abstract: The process conditions in the electrodeposition of nickel foil were studied. The SEM morphology of the 
surface and section of nickel foil was observed and associated with tensile strength. The results showed that the 
limiting current density could be greatly increased by dynamic electrodeposition. When the flow velocity was about 
1.2 m/s the limiting current density reached 0.9 A/cm2. The SEM morphology showed that the grain size of nickel 
foil by dynamic electrodeposition was less than that by static condition. The grain size was decreased to about 1 µm. 
The section morphology showed that the crystal size of pure nickel foil grew gradually along the direction of 
thickness during electrodeposition. When adding additive, the surface of nickel foil was much brighter. The tensile 
strength was greatly increased when adding 5 g/L saccharin. The maximum tensile strength could reach 900 MPa. 
Key words: electrodeposition; nickel foil; SEM morphology; tensile strength 


