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金属覆盖层

镍0磷合金镀层@射线衍射试验方法
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(#范围

本标准规定了镍0磷合金镀层的@射线衍射试验方法!适用于鉴别镍0磷合金电镀层或化学镀层的结

构!确定镀层在晶态合金"非晶态合金或它们的混合物中属于哪一种#

*#定义

本标准采用下列定义#

(%##质量吸收系数f55+RR+GR?=!‘>?AS?IWW>S>IA‘f5
设一束强度为A& 的@射线进入密度为1的物质!则在该物质距表面深度为?处!@射线的强度Ah 可以

表示为
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##如果物质由多元组成!且/D为物质中D组元的质量百分数!则该物质的质量吸收系数为
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##7h为从样品表面至深度为h处的衍射强度与样品总衍射强度的比值#
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##式中’?(布拉格角#

/#样品制备

’%##样品架

大多数衍射仪样品架由玻璃制成!样品架的构造如图#所示!用以制备粉末样品#



图##玻璃样品架构造

有的衍射仪样品架是由铝制成的!放置样品的部位是空心的"见图(#$这种情况下!为使少量粉末制成

样品!可用适当大小的玻璃片嵌入空心部位$

图(#铝制样品架

样品架的大小因仪器的型号不同而略有不同!图#%图(所示的大小"#Z##较为常见$

’%(#粉末样品的制备

作为试验用的镀层!宜镀在钛或不锈钢试片上!然后反复弯曲试片!收集由试片上脱落的碎片!再置入玛

瑙研钵中研细$如果样品量很少!不必过筛!用清洁的毛笔把大部分粉末样品刷到样品架上!研钵内保留少

部分粉末$用少量粘合剂"可使用普通胶水#与粉末混匀成糊状!并使糊状样品略高出样品架表面!待粘合剂

接近干燥时!再将研钵中剩余的粉末均匀撒在上面!然后用清洁平整的玻璃片轻轻压紧并削去多余粉末!样

品即制成$

如果镀层的基体金属很厚不易弯折!可使用硬质刀具将镀层刮下$此时应注意!不要触及基体金属材

料$用这种方法能收集到的样品很少!必要时!可使用清洁平整的玻璃片"如生物显微镜所使用的载物片#!

在其上涂一层薄薄的粘合剂!涂粘合剂的部位应选择在衍射仪中能被射线辐照的部位!待接近干燥时!将少

量粉末均匀撒在粘合剂上!稍加平整制成样品$

’%’#入射@射线贯穿的深度

@射线进入样品后!其强度"A#的衰减程度与样品质量吸收系数&5"见(%##和密度1有关$&5 与所使用

的@射线辐射波长有关$对于镍0磷合金!&5 与所使用的辐射波长的关系如表#所示$在表#中取磷含量

质量百分数为’:%4:和#/:!分别代表镍磷合金镀层中典型的低%中%高磷含量&<̂ \(和 )?\(表示以铜

和钼作为阳极材料"靶#时所产生的 \&特征 @射线辐射!它们的波长"G#分别为GQ&%#/.A5 和GQ&%

&2#A5$

./4#



表##镍0磷合金质量吸收系数&5 与辐射波长的关系
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由于入射@射线进入样品后迅速衰减$在任何情况下都可以认为@射线衍射图样所提供的信息主要来

自样品近表层%如果镀层为平面$镀件尺寸很小因而适于安装到衍射仪中$在某些情况下可以不剥离镀层而

直接对镀件进行考察$这时应考虑比值7h$见式!’#与式!.#%式!.#可以改写成&

JC!#F[?#1F(&4D=#&
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##设在含磷量为4:!4"4#的镍0磷合金镀层中$含有">!*#过饱和固溶体晶体相$在使用 <̂ \&辐射时$

对">)###*晶面衍射强度的计算结果列入表(并示于图’%

表(#7h随深度h的变化
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图’# 7h随深度h的变化

由表(和图’可见$如果衍射仪的计数涨落达.:$而镍0磷合金镀层厚度达到#/$5时$则基体衍射的

影响可以忽略不计%

对于不同的晶面和不同的衍射条件$可按照上述相同的步骤进行计算$以便估计是否可对镀件直接进行

考察%
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$#试验条件的选择

.%##辐射波长的选择!考虑到">的\吸收缘为GQ&%#.44A5"因此应首先选择 <̂ \&辐射"它适合于

($Q.&[!#&&[范围内观察样品衍射的全貌#如果样品为晶态与非晶态的混合物"并且其中的晶体相极少"那

么在衍射图上晶体相的衍射线会很弱甚至难以明确识别"在这种情况下"可改用 )?\&辐射再进行试验#

.%(#当衍射仪测角台半径为#4/A5"试样宽度为(&55时"在使用 <̂ \&辐射的条件下"水平发射狭缝

3H可选取#[或([$在使用 )?\&辐射的条件下"3H选取#[$其他试验条件的选择与一般衍射分析的要求相

同#在使用单色仪时"相关条件的选择可按仪器的使用说明书确定#

.%’#衍射图的横坐标代表衍射角%(?&#纵坐标代表衍射强度"由单位时间内的脉冲数%S’R&表示#与纵

坐标的满刻度对应的脉冲数称为量程"一般来说"通过调整仪器的量程"使衍射线的最高强度值达到满刻度

的#’(!’’.为宜#在本标准所涉及的试验中"纵坐标的标度与试验结果无关#

%#镍’磷合金中的晶体相

镍0磷系合金中晶体相的意义在本标准中包括两方面的含义"其一是指在镍0磷合金镀层的形成过程

中"因沉积条件的影响未能形成完全非晶态而出现在镀层中的晶体相$其二是指非晶态镍0磷合金镀层在高

温下发生晶化转变产物的晶体相#

含磷量#4%5’5&:以下时"镍0磷合金中的各种晶体相及其有关点阵参数如下!

+&磷在镍中的过饱和固溶体相(含磷量一般’’:%5’5&)"面心立方点阵"+Q&%’/(A5#G&">’*相"

体心四方点阵"+Q&%41/A5"SQ&%.’1A5#

S&">#(*/相"体心四方点阵"+Q&%4$.A5"SQ&%/&2A5#

N&亚稳&相"面心立方点阵"+Q&%/.4A5"&相作为母相可转变为六角多型体&#*&(*&’"它们具有相同

的点阵参数+Q&%$2’A5"但S值分别为&%1.’A5*#%.#’A5*’%2$4A5且S&’’S&#Q."S&(’S&#Q’’(#

如果镍0磷合金镀层在其形成过程中是因沉积条件的影响而未能形成完全非晶态"那么在镀层中出现

的晶体相通常是*在">中的过饱和固溶体相"该相有关数据见表’#

表’#在使用 <̂ \&和 )?\&时!">"*#相的衍射角"($#值
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表’中N为">%*&相的晶面间距"+TBJ,为衍射面指数"($值为分别使用 <̂ \&和 )?\&辐射时各衍射面

+TBJ,的衍射角值#

+#试验结果

完全非晶态">0*合金衍射图如图.所示"图.为采用 <̂ \(对化学镀层(含磷##:%4’4&)进行衍射

试验的结果"在($Q.&[!/&[范围内可看到一个单调宽化的衍射峰%俗称U馒头峰U&"显示典型的非晶态衍射

结果#另外"在($Q2/[!1/[范围内还存在第二个弱的馒头峰"当衍射试验采用同一量程时"第二个馒头峰

一般不易出现#为了能观察到第二个馒头峰"往往需在($Q$/[以后使用更小的8量程"见图/#图/为采用

<̂ \(时电沉积">0*合金层的试验结果#

$/4#



图.#非晶态">0*合金化学镀层衍射图!<̂ \("

图/#">0*合金电镀层@射线衍射图!<̂ \("

D0非晶态!#)0混晶!#<0晶态

图/中D#!D##为完全非晶态">0*合金")为晶态与非晶态合金的混合物"其特征为在非晶态馒头峰

上叠加了晶态衍射峰"<表示完全晶态合金#馒头峰消失$%把图/中 )!<与表’进行比较可以得出"在 ">

0*合金镀层中出现的晶态物质为磷在金属镍中的过饱和固溶体"其衍射峰的位置可以由表’确定%

如果在">0*合金镀层中出现其他晶态物质"则这些晶态物质可能是高温晶化过程的产物%

图$#+$为采用 <̂ \&对电沉积非晶态">0*合金层的衍射结果%

图$#非晶态">0*合金电镀层!+"的

各种高温晶化转变的产物!G#S#N"!<̂ \("

该镀层在不同温度下经高温晶化转变的产物"由 <̂ \&辐射所得到的衍射图分别如图$#G$!图$#S$和

图$#N$所示"例如&图$#N$为该镀层经./&6晶化转变后"">0*非晶态合金已转变为">’*晶体相"">’*相

可以由以下步骤确定&">’*相为体心四方点阵"+Q&%41/A5’SQ&%.’1A5(见/G$)%

2/4#
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可以计算出TBJ指数相对应的一系列N值"因为是体心四方点阵$故要求TdBdJQ偶数#$同时根据布拉格

公式

"1(*R>A$!!!!!!!!!!!!!!!!"2#

由衍射图中测定出各晶面的N值$式"2#中$?为布拉格角$G为所使用的@射线波长%把计算的与实验的N值

进行比较$如表.所示并根据表.确定该相为">’*晶体相&

表.#">’*相计算值与实验值比较

TBJ
">’*N值A5

计算值 实验值
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,#试验报告

试验报告应包括以下各项’

+#试验日期%

G#试验所采用的标准或参照标准的编号%

S#试验所使用的衍射仪型号和@射线源$如果在试验中采用 <̂ 靶@射线管并使用单色器$则在 <̂ 的

一切特征谱中只保留了 <̂ \($因此$@射线源可用 <̂ \(表示$这种表示也适用于其他靶材料%

N#样品名称和编号(样品来源和制备方法%

I#试验结果分析和结论%

W#试验室名称和试验人姓名&
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