
Vol． 56，No． 3
Mar． ，2019

第 56 卷 第 3 期
2019 年 3 月

研究与技术 DOI: 10． 3969 / j． issn． 1001-7003． 2019． 03． 004

前处理对锦纶化学镀银的影响

孙振华，郭 亚，蒋志青，陈韶娟，马建伟
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摘要: 为探索锦纶化学镀银前处理的最优工艺条件，文章采用钯催化化学镀银的方法，按除油、粗化、
敏化、活化顺序逐步处理锦纶纤维，着重探讨锦纶化学镀银前处理工艺中每一步的最佳温度、质量分

数和时间，最后对前处理纤维和镀银纤维进行测试和表征。研究表明，最佳前处理工艺条件为除油:

温度 40 ℃、质量分数 60%的乙醇溶液和时间 90 min; 粗化: 温度 40 ℃、质量分数 15% 的盐酸溶液和

时间 90 min; 敏化: 温度 40 ℃、质量分数 2% 的盐酸及 0． 6% 的氯化亚锡和时间 50 min; 活化: 温度

40 ℃、质量分数 0． 05%的氯化钯和时间 50 min。采用此工艺的镀银纤维清洗失银率、电阻、强力损失

率和镀银率分别为 2． 5%、0． 4 Ω、17． 5%和 28． 48%。
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Influence of pretreatment on electroless silver plating of polyamide
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Abstract: In order to explore the optimum pre-treatment conditions for the preparation of electroless silver plating of
polyamide fibers，the method of electroless silver plating catalyzed by palladium was adopted． Polyamide fibers were
treated gradually by oil cleaning，coarsening，sensitization and activation． The optimal temperature，mass fraction
and treatment time in each process were investigated． Finally，pre-treated fibers and silver-plated polyamide fibers
were tested and characterized． It was found that the optimal pretreatment conditions were as follows: oil cleaning:

60% wt ethanol solution，time 90 minutes，temperature of 40 ℃ ; coarsening: 40 ℃，15% wt hydrochloric acid
solution，time 90 minutes; sensitization，2%wt hydrochloric acid and 0． 6% wt stannous chloride，time 50 minutes，
temperature 40 ℃ ; activation，40 ℃，0． 05%wt palladium chloride，time 50 minutes． By using these pre-treatment
parameters，the silver loss rate after cleaning，resistance，strength loss and silver plating content were 2． 5%，

0． 4 Ω，17． 5% and 28． 48%，respectively．
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近年来，人民生活水平越来越高，因而对于生活

质量的要求逐步提高。科技的发展给人们带来便利

的同时，也给人们带来了电磁辐射，因此对于防辐射

产品的研发势在必行。
化学镀银是指通过氧化还原反应在纤维表面沉

积金属银的过程［1］。镀银纤维具有优良的电磁屏蔽

性能［2］，研究表明，纤维镀银后可以对微波有强烈的

反射作用。很多研究中探讨过镀银织物的电子屏蔽

性能，其中镀银的涤纶织物的电磁屏蔽性能为 50 ～
90 dB［3］，镀镍棉纤维电磁屏蔽性能为 32 ～ 37 dB［4］，

镀银纤维制成的织物屏蔽率可以达到 99． 99%［5］。
镀银织物已经成为重要的医疗产品材料和电磁辐射

材料［6］，主要应用于电子作业防护、航空航天及医疗

器械等产业［7］。锦纶作为重要的化纤之一，不仅具

有成本低、性能优良的特点，而且锦纶表面活性基团

多，沉积的镀层质量好，因此在锦纶表面镀银具有重
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要意义。高质量的镀银锦纶才能保证镀银织物具有

优良的性能，前处理是影响化学镀银最关键的因素，

其中包括除油、粗化、敏化和活化。
除油就是为了去除纤维表面的油剂、油渍和污

垢。合成纤维在生产过程中都会施加一定量油剂，

以满足纺丝工艺的要求。同时，为了满足后道加工

的要求，也会对纤维施加一些抗静电剂等助剂。这

些油剂，无论是动物油、植物油或者矿物油，对于化

学镀银来说都是多余的，在化学镀银之前均应去除，

否则会影响镀层和纤维之间的结合牢度、镀银层的

均匀性和化学镀银效率等。常用的除油剂为有机溶

剂、中性洗涤剂、酸碱性试剂，选择洗涤剂需要根据

基材的性质决定。有机溶剂适用于大多数高聚物，

锦纶可以选择使用有机溶剂丙酮。张梦婕［8］使用十

二烷基苯磺酸钠清洗 PA6 后再使用丙酮进行除油，

刘志才［9］使用 NaOH 和 OP 乳化剂除油，侯伟等［10］

使用无水乙醇进行除油处理，但考虑到安全性问题，

无水乙醇更适合绿色环保化生产。
粗化就是在锦纶表面形成不规则致密的微孔，

增加了纤维表面的粗糙度和比表面积。锦纶表面的

活性基团虽然比涤纶要多，但是直接进行化学镀银

效果不好，结合力小，强度差。通过粗化可增大锦纶

纤维的比表面积，提高表面活性，使锦纶具有高的离

子吸附能力。粗化会改变纤维微观形态，使其表面

形成具有亲水性的极性基团，从而使化学镀进行更

顺利，增强镀层和纤维之间的结合牢度。粗化的方

法有化学刻蚀、机械刻蚀、溶剂溶胀和等离子刻蚀

等［11］。根据基材化学性质的不同，选择使用不同的

粗化试剂，例如涤纶耐碱性差，可选择使用碱处理。
王春霞［12］使用 20% /30% 的 NaOH 处理涤纶进行粗

化，ZHANG 等［13］对位芳纶可采用碱处理进行粗化，

都具有良好的效果。
敏化过程会使锦纶纤维表面吸附还原性离子，

为下一步活化提供还原性离子。敏化液配方基本上

是氯化亚锡或者是氯化亚锡和盐酸混合，氯化亚锡

和盐酸溶液混合会水解形成凝胶状附在基材表面。
纤维表面吸附的亚锡离子具有还原性，可以将金属

离子还原成金属颗粒附着在纤维表面，金属颗粒就

是通过活化产生的镀银反应的催化点。
活化是预先在纤维表面进行小剂量的化学镀

银，纤维表面吸附的金属颗粒就是化学镀银过程的

活化点。活化可使用氯化钯或银氨溶液处理纤维，

采用氯化钯活化的主要反应机理是 Sn2 + + Pd2 + =
Sn4 + + Pd，采用银氨溶液活化的反应机理是 2Ag + +
Sn2 + = 2Ag + Sn4 +。不经活化的纤维表面能较高，不

易引发沉积反应，活化后纤维表面具有催化活性，活

化能降低，因此活化直接影响镀银质量。活化常用

方法有: 光化学法、银浆法、介电层放电法、催化性涂

料法、钼锰法、气相沉积法和浸钯法等［14］。离子钯活

化法或胶体钯活化法是目前较为常用的方法，纤维

表面附着的被还原的金属钯颗粒作为催化中心，通

过催化作用，化学镀液中的银离子被还原剂还原成

金属银颗粒附着在纤维表面，得到均匀连续的镀层。
于春兰［15］使用银氨溶液作为活化剂进行试验，采用

银氨溶液活化节约成本。虽然钯价格昂贵，但钯催

化效果更明显，采用氯化钯进行活化处理得到的镀

层更均匀。
关于化学镀银国内外已有大量研究，但在这些

已有的研究当中，更注重的是对镀银纤维性能的表

征与分析，而对于化学镀前处理工艺的详细研究很

少［16-20］。本文以锦纶为化学镀基材，利用化学镀银

的方法，将除油、粗化、敏化和活化的温度，时间及药

品质量分数进行分组，着重探讨了化学镀前处理每

一步的最佳工艺条件，对指导化学镀生产镀银锦纶

具有重要意义。

1 试 验
1． 1 材料与设备

锦纶 6 长丝( 70D /24F，杭州萧山钱潮锦纶有限

公司) ，无水乙醇、盐酸、氢氧化钠、硝酸银、氯化钯、
氯化亚锡和氨水( 国药集团化学试剂有限公司) 。

LLY-06 电子单纤维强力仪( 莱州市电子仪器有

限公司) ，MPLK-701 超声清洗器( 金坛市大地自动化

仪器厂) ，SHZ-82 水浴恒温振荡器( 金坛市天竟实验

仪器厂) ，FA 2004B 电子天平( 上海精密科学仪器有

限公司) ，MS 8240D 数字万用表( 东莞华仪仪表科技

有限公司) ，Phenom Pro ( 复纳科学仪器( 上海) 有限

公司) 。
1． 2 准 备

1． 2． 1 前处理试验条件

除油: 温度 20 ～ 40 ℃，乙醇质量 分 数 40% ～
80%，处理时间 30 ～ 90 min。

粗化: 温度 20 ～ 40 ℃，盐酸质量 分 数 10% ～
20%，处理时间 30 ～ 90 min。
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敏化: 温度 20 ～ 40 ℃，盐酸 /氯化亚锡质量分数

1% /0． 4%、2% /0． 6% 和 3% /0． 8%，处理时间 30 ～
50 min。

活化: 温度 20 ～ 40 ℃，氯化钯质量分数0． 01% ～
0． 1%，处理时间 30 ～ 50 min。

由于试验数量庞大，故选取 9 组典型试验，考虑

到药品质量分数是影响前处理各步骤的首要因素，

温度和时间为次要因素，因此绑定温度和时间同时

变化，单独变化质量分数因素，9 组典型试验条件如

表 1 所示。
表 1 9 组典型试验条件

Tab． 1 9 groups of typical test conditions

试样

编号

除油

温度 /
℃

质量分数 /
%

时间 /
min

粗化

温度 /
℃

质量分数 /
%

时间 /
min

敏化

温度 /
℃

质量分数 /
%

时间 /
min

活化

温度 /
℃

质量分数 /
%

时间 /
min

1# 20 40 30 20 10 30 20 1 /0． 4 30 20 0． 01 30
2# 30 40 60 30 10 60 30 1 /0． 4 40 30 0． 01 40
3# 40 40 90 40 10 90 40 1 /0． 4 50 40 0． 01 50
4# 20 60 30 20 15 30 20 2 /0． 6 30 20 0． 05 30
5# 30 60 60 30 15 60 30 2 /0． 6 40 30 0． 05 40
6# 40 60 90 40 15 90 40 2 /0． 6 50 40 0． 05 50
7# 20 80 30 20 20 30 20 3 /0． 8 30 20 0． 10 30
8# 30 80 60 30 20 60 30 3 /0． 8 40 30 0． 10 40
9# 40 80 90 40 20 90 40 3 /0． 8 50 40 0． 10 50

1． 2． 2 镀银试验

1) 称取适量硝酸银粉末、少量葡萄糖和 NaOH
粉末分别配置成一定质量分数的 AgNO3、葡糖糖和

NaOH 溶液，量取适量氨水配制一定质量分数的氨水

溶液;

2) 把配好的氨水加入硝酸银溶液中，溶液逐渐

变浑浊，继续加入氨水后，溶液变澄清。逐滴加入

NaOH 溶液使其 pH 值为 9 ～ 10，然后滴加氨水使因

为滴加 NaOH 产生的浑浊变澄清;

3) 将前处理的纤维浸入盛有还原液葡萄糖和银

氨溶液比例是 1︰1 的烧杯中，室温下水浴振荡，反应

一段时间。
1． 3 测试方法

1． 3． 1 前处理纤维

1) 失重率: 利用 FA 2004B 电子天平称量纤维经

过前处理前后 的 质 量，计 算 锦 纶 经 过 前 处 理 的 失

重率。
2) 强力损失率: 利用 LLY-06 电子单纤维强力仪

测试纤维经过前处理前后的强力，计算锦纶的强力

损失率。
1． 3． 2 镀银纤维

1) 镀银率: 使用 FA 2004B 电子天平称量纤维镀

银前后的质量，计算纤维的镀银率。
2) 电阻: 利用 MS 8240D 数字万用表测试镀银纤

维的电阻，测试距离为 1 cm。

3) 清洗失银率: 利用超声清洗器将镀银纤维进

行清洗，使用 FA 2004B 电子天平称量镀银纤维超声

清洗前后的质量，计算镀银纤维清洗失银率。
4) 强力损失率: 利用 LLY-06 电子单纤维强力仪

测试纤维镀银前后的强力，计算镀银纤维的强力损

失率。

2 结果与分析
2． 1 前处理纤维

镀银试验前处理中使用的盐酸质量分数为10%、
15%和 20%。为了更清楚地表达盐酸对原纤维失重

和强力变化的影响趋势，增加质量分数为 5%和 30%
两组试验。
2． 1． 1 粗化失重率

失重率 /% = 粗化前质量 － 粗化后质量
粗化前质量

× 100 ( 1)

粗化后 5 组试验的原纤维失重率如图 1 所示。
如图 1 所示，纤维失重率随着盐酸质量分数的上升

而增大，增速先变快后减慢。盐酸质量分数变大对

纤维的损伤更严重，为保证最终镀银纤维具有较高

的强力和镀银层有较好的连续性、均匀性，要适度选

择盐酸的质量分数。盐酸作用主要是增大纤维的比

表面积，比表面积大有利于提高纤维的表面镀层结

合力，同时考虑对纤维性能的影响，因此要选择合适

的盐酸质量分数进行粗化，既能保证镀银纤维表面
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图 1 盐酸质量分数与失重率关系

Fig． 1 Ｒelationship between the concentration of hydrochloric
acid and weight loss rate

银层的牢度和连续，又能保证镀银纤维的强度满足

工业化生产的需要。
2． 1． 2 粗化强力损失率

强力损失率 /% = 粗化前强力 － 粗化后强力
粗化前强力

× 100

( 2)

粗化后 5 组试验的原纤维强力损失率如图 2 所

示。图 2 可直观地看出，纤维强力损失随着盐酸质

量分数的上升而增加，增速随质量分数增大而变小。
盐酸质量分数对纤维强力的影响巨大，过高的盐酸

质量分数导致纤维的物理机械性能损失，这样的镀

银纤维将难以承受机械外力，不能织造成布。结合

失重率分析，盐酸质量分数越高，对纤维的影响越

大，因此要控制盐酸质量分数; 同时要保证纤维比表

面积足够大，使镀层结合力较好。通过对纤维粗化

失重率和强力损失率分析得出，随着盐酸质量分数

的升高，纤维受到的破坏越严重，强力损失越大，因

此为满足镀银纤维性能的要求，应尽量选择较低质

图 2 盐酸质量分数与强力变化率关系

Fig． 2 Ｒelationship between the concentration of hydrochloric
acid and the change rate of strength

量分数的盐酸进行粗化。为进一步得出前处理的最

佳工艺条件，对镀银纤维的镀银率、电阻、清洗失银

率和强力损失率进行表征。
2． 2 镀银纤维

2． 2． 1 镀银率分析

镀银率 /% = 镀银纤维质量 － 原纤维质量
镀银纤维质量

× 100

( 3)

镀银率的大小不仅从正面反映镀银纤维中银的

含量，也能从侧面反映出纤维的导电性能和结合牢

度等。图 3 显示了 9 份镀银试样的镀银率，可以看

出，随着温度、质量分数和时间三个工艺条件的递

增，9 份镀银样品的镀银率基本呈现正比增长。在较

低药品质量分数下，随着温度和时间的增加，其镀银

率也不会超过 20% ; 当除油、粗化、敏化和活化的药

品质 量 分 数 分 别 提 升 60%、15%、2%、0． 6% 和

0. 05%以上时，随着温度和时间的增加，其镀银率均

超过 26% ; 但随着反应体系的饱和，镀银率达到 29%
左右后并没有继续上升，镀银样品 5# ～ 9# 的镀银率

基本属于同一水平，其含银量能充分包裹锦纶纤维

表面，达到更好的镀层连续性，能有效提升导电率和

电磁屏蔽性能。因此通过对锦纶纤维的镀银率分析

得出，试样 5# ～ 9#的镀银率最高。

图 3 9 份试样镀银率

Fig． 3 Silver plating content of 9 samples

2． 2． 2 电阻分析

镀银纤维的电阻柱状图如图 4 所示。图 4 显示

出电阻最低的是 6#、7#、8# 和 9#，每厘米电阻值都不

到 1 Ω，较低的电阻值说明试样的表面镀层均匀性和

连续性更好，这四组试样的工艺条件更接近最佳工

艺条件。从图 4 的走势中看出，前处理的温度和时

间与镀银纤维的电阻基本呈正比关系，说明较高的

温度和较长的时间有利于镀层的沉积，当药品质量

分数大于 6# 试样质量分数时，镀银纤维的电阻已不
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足 1 Ω。在镀银率的分析中得出 5# ～ 9#试样的镀银

率最高，反映出纤维表面银含量影响着电阻，镀银率

越高，纤维表面银层的连续性越好，其电阻相应地越

低。所以从镀银纤维的电阻测试分析得出，试样6# ～
9#的电阻更小，镀层连续性和均匀性更好，与镀银率

的规律基本一致。

图 4 9 份试样电阻

Fig． 4 Ｒesistance of 9 samples

2． 2． 3 清洗失银率分析

清洗失银率 /% = 原样质量 － 四次洗后质量
原样质量

× 100

( 4)

镀银纤维经过水洗的失重率，用于说明镀层的

结合牢度。失重率越大，镀银纤维镀层的结合力越

小。图 5 是 9 份镀银纤维清洗后失银率，可以看出清

洗失银率较小的是 6#、7#和 8#，试样 1#、2#和 3#的清

洗失银率较大，是因为前三组试验的盐酸质量分数

最低，纤维比表面积最小。试样 4#、5#与 6#在同样盐

酸质量分数的情况下，清洗失银率却较 6#大，原因是

温度和时间对镀层结合力的影响，合适的时间和温

图 5 9 份试样清洗失银率

Fig． 5 Ag loss rate of 9 samples after cleaning

度会让反应进行得更加充分，较低的温度与较短的

时间对反应都有负面作用; 9#试样失银率较大，可能

是因为药品质量分数过高，同时反应温度较高，时间

较长，反应过于激烈、充分，导致银颗粒在表面团聚，

使得镀层结合力下降。因此，通过对镀银纤维清洗

失银率 分 析 得 出，试 样 6#、7# 和 8# 镀 层 结 合 牢 度

更好。

2． 2． 4 强力损失率分析

强力损失率 /% = 原纤维强力 － 镀银纤维强力
原纤维强力

× 100

( 5)

镀银纤维的强力损失率如图 6 所示。图 6 显示

了 9 份试样的强力损失率，试样 1#、2#和 3#的强力损

失率小，镀层牢度、均匀性和连续性较差; 试样 7#、8#

和 9# 的强力损失率过大，导致纤维物理机械性能下

降严重，不能满足后道工序对纤维强力的要求，同时

考虑到节约环保，这三组使用药品质量分数高，不利

于环保和节约药品; 试样 4#、5#和 6#的强力损失率在

17%左右，从强力方面讲，纤维强力满足织造要求，

结合镀银率、电阻和清洗失银率分析，从镀层结合牢

度、均匀性和连续性方面看，试样 6# 的镀层牢度、均

匀性和连续性最好且强力损失率较低。

图 6 9 份试样强力损失率

Fig． 6 Strength loss rate of 9 samples

2． 2． 5 6#清洗纤维和镀银纤维图

通过对前处理纤维和镀银纤维的测试和表征得

出，试样 6#镀银纤维的前处理工艺为最佳工艺，其镀

银纤维强力较好，镀层结合牢度、连续性和均匀性较

好。从图 7 可以看出，锦纶原纤维经过清洗后表面

光滑没有杂质，这种纤维更容易得到连续均匀的镀

层。如图 8 所示，锦纶镀银纤维的镀层均匀性、连续

性较好，达到了更好的屏蔽效果。
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图 7 6#清洗锦纶纤维扫描电镜照

Fig． 7 Scanning electron microscope images of

cleaned polyamide fiber of 6#

图 8 6#镀银纤维扫描电镜照

Fig． 8 Scanning electron microscope images of

silver plated fiber of 6#

3 结 论
通过前处理和镀银锦纶的测试、表征和分析得

出试样 6#较适合工艺为: 在 40 ℃下用 60%的乙醇溶

液处理90 min进行除油; 在 40 ℃ 下用 15% 的盐酸溶

液处理 90 min 进行粗化; 在 40 ℃ 下用 2% 的盐酸溶

液和 0. 6%的氯化亚锡溶液处理 50 min 进行敏化; 在

40 ℃下用 0． 05% 的氯化钯溶液处理 50 min 进行活

化。本工艺条件制得的镀银纤维具有良好的均匀

性、连续性、结合牢度和较高的纤维强力，良好的镀

银纤维性能保证镀银织物的屏蔽性能更加优异。
在今后的研究中，将进一步探究前处理最佳工

艺条件，在试样 6# 工艺条件两端进行更小梯度的试

验，得出更接近最佳的前处理工艺。
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