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натрия – 1 г/л (рН 4,5 ± 0,2). Для получения покрытий Ni – B в раствор никелирования вводили декаги-
дро-клозо-декаборат натрия или морфолин-боран в концентрациях 0,1 и 0,4 г/л. Катодная плотность тока 
составляла 2 А/дм2, температура осаждения – (35 ± 1) °С. Перемешивание электролита и поддержание 
постоянной температуры осуществляли с помощью магнитной мешалки IKA C-MAG HS 7 (IKA-Werke, 
Германия). Толщину покрытий определяли гравиметрическим методом. Для всех образцов она состав-
ляла (25 ± 3) мкм. Содержание бора в покрытии определяли методом потенциометрического титрования 
по количеству образуемой в ходе анализа маннитоборной кислоты [9]. Термический анализ проводили 
в диапазоне температур 25–850 °С на отделенных от подложки покрытиях с использованием синхрон-
ного термического анализатора STA 449 Jupiter (Netzsch, Германия). Скорость нагрева образцов на воз-
духе составляла 10 °С/мин. Рентгеноструктурное исследование выполняли с помощью рентгеновского 
дифрактометра Empyrean (PANalytical, Нидерланды) с использованием излучения CuKα (Ni-фильтр). 
Прогрев образцов с покрытием осуществляли на воздухе с применением электропечи SNOL 3000/600 
(Umega, Литва) в течение 6–24 ч. Точность поддержания температуры печи составляла ±1 °С. Электрон-
но-микроскопическое исследование проводили с помощью сканирующего электронного микроскопа 
LEO-1455 (Carl Zeiss, Германия), снабженного приставкой для элементного микроанализа.

Результаты и их обсуждение
Для установления процессов, протекающих при нахождении покрытий Ni и Ni – B при повышен-

ных температурах в воздушной среде, был проведен термический анализ. Из рис. 1 видно, что для 
никелевого покрытия экзотермический пик на кривой дифференциальной сканирующей калориметрии 
наблюдается при температуре 530 °С (см. рис. 1, кривая 1). Он совпадает с началом увеличения массы 
образца (см. рис. 1, кривая 2) и свидетельствует о протекании окислительных процессов с участием 
кислорода воздуха. 

При прогреве покрытий Ni – B, полученных из электролита никелирования, содержащего 
0,1 г/л морфолин-борана (концентрация бора в покрытии 1,5 ат. %), на кривой дифференциальной 
сканирующей калориметрии также наблюдается небольшой экзотермический пик при 422 °С, который 
не сопровождается изменением массы образца (рис. 2). Ранее было показано [2; 8], что при данной 
температуре происходит разрушение метастабильного твердого раствора бора в никеле с выделением 
фазы борида никеля (Ni3B). Как и в случае никелевого покрытия, масса покрытия Ni – B начинает 
увеличиваться при температуре более 500 °С, что также сопровождается экзотермическими пиками на 
кривой дифференциальной сканирующей калориметрии.

Повышение концентрации морфолин-борана в электролите до 0,4 г/л и содержания бора в покрытии 
до 2,9 ат. % приводит к росту интенсивности экзотермического пика, что связано с увеличением 
количества выделяющейся фазы борида никеля (рис. 3). Также происходит смещение положения пика 
до 380 °С, что, по-видимому, обусловлено облегчением процесса разложения метастабильного твердого 
раствора бора в никеле при повышении содержания бора. Окислительные процессы, сопровождающиеся 
увеличением массы образца, в данном случае начинаются при меньшей температуре (около 475 °С).

Рис. 1. Кривые дифференциальной сканирующей калориметрии (1)  
и термогравиметрии (2), полученные для никелевого покрытия

Fig. 1. Curves of differential scanning calorimetry (1) and thermogravimetry (2),  
obtained for nickel coating


