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磷化过程的 T aguch i 设计
①

魏子栋3 　　　　　　　　　郭鹤桐
(山东工业大学化学工程系, 济南　250061)　　 (天津大学应用化学系, 天津　300072)

摘要　通过对磷化液配方及磷化工艺的改进, 解决了磷化液沉淀多, 不稳定及磷化膜微观结

构差的问题. 针对钢铁磷化过程中出现的磷化膜质量与磷化面积之间的非线性关系, 应用 T aguch i

方法, 对磷化过程进行了优化, 实现了磷化膜质量与磷化件面积之间的线性关系, 磷化液连续循环

使用的性能也得到根本的改进.

关键词　磷化, T aguch i方法

磷化处理是金属表面转化处理工艺的一种. 它可以改变金属表面原有的性质而提供新的

物理特性或物理化学特性. 在许多化学表面处理中, 磷化处理占有重要的地位. 磷化膜的最大

用途是作为油漆底层, 增强油漆与金属基体的结合能力以及提高漆膜的耐蚀能力. 此外, 还可

以作为油脂或其它防腐材料的底层; 零件在有油或无油存在下接触面摩擦运动的润滑底层, 暂

时或短期的防锈层; 塑料或橡胶与金属粘接的底层等. 磷化还在拔丝、拔管、冷挤压加工等工业

中有着广泛的应用. 可以说, 正是由于磷化工艺在冷加工工业中的应用, 才使这一工业过程在

商业上获得了经济效益[ 11 ].

磷化的工业应用已有 80 年的历史. 但目前磷化工艺还存在着磷化液沉渣多, 性质不稳定

及难维护的问题, 特别是对磷化后处理有着重要影响的磷化膜微观结构形态还没有引起国内

同行的注意. 本研究工作表明, 从传统的磷化工艺中获得的磷化膜呈片状结构, 这对漆的吸附

以及吸附强度都是不理想的. 同时, 在钢铁件上的磷化膜常呈不均匀性, 严重时肉眼就可以观

察到. 基于这些问题, 本文首先对磷化液的组成进行了改进, 同时应用 T aguch i 方法, 对磷化过

程进行了优化设计, 最后获得了一个理想的磷化液组成和磷化工艺, 较好地解决了前面提到的

问题.

1　Taguch i方法
T aguch i 方法是由 Gen ich i T aguch i 博士于本世纪 40 年代末建立的, 并在日本工业界得

到广泛应用, 大约在 15 年前, 这种方法传入美国[ 2 ] , 成功地应用在集成电路的优化产生, 波峰

焊多参数过程的优化设计. 在我国, 尚未见到应用 T aguch i 方法的报道.

1. 1　Taguch i统计函数
产品的质量总是呈正态分布, 在 T aguch i 方法统计法中, 不仅关心质量的标准值, 还注意
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偏差的大小. T aguch i 提出的信噪比S öN (Signa l to no ise ra t io)是一个把产品标准值与偏差合

为一体的参数, 其定义为:

　S öN = 20 log (yθöSD ) (1)

其中 yθ 和 SD 分别为平均值与标准偏差.

根据实验类型的不同, T aguch i 把 S öN 分成三种情况: 越大越好 (L B ) , 正常最好 (N B ) 和

越小越好 (SB ).

在 SB 情况下, 由于理想输出的平均值趋近于零, 因而方程 (1)又可表示为

　S öN SB = - 20 log (SD ) (2)

其中 SD = (1ön)∑
n

i= 1
y 2

i

1ö2
(3)

根据质量特性的互反性, SB 问题可以转化为LB 问题, 其目标函数 S öN L B 可表达为

　S öN L B = - 10 log (1ön)∑
n

i= 1

(1öy 2
i ) (4)

在正常最好问题中, 理想输出值等于某一目标值, 平均值期望的平方 E (yθ) 2 等于 (Sm -

V e) ön

　S öN N B = 10 log ( (1ön) (Sm - V e) öV e) (5)

其中平均值变量 Sm 和样品方差V e 分别为

　Sm = ∑
n

i= 1
y i

2
n (6)

　V e= ∑
n

i= 1
y i- yθ 2 (n- 1) (7)

由于以上三种问题的目标值均为一个固定的数值, 通常称其为静态特性. 在动态情况下,

理想的输出 (y )应为某显著因素 (M )的函数.

　y = ΒM (8)

Β为相关因数. 此时, T aguch i 建议的目标函数为

　S öN Β= 10 log ( (1ör) (S Β- V e) öV e) (9)

其中 (S Β- V e) ör 为期望值的平方[E (Β) ]2, S Β 为 Β平方和, 即

　S Β= ∑
n

i= 1
M iy i

2 ∑
n

i= 1
M

2
i (10)

　r = ∑
n

i= 1
M

2
i (11)

1. 2　Taguch i方法实验设计

T aguch i 把影响一个工艺过程的因素分为: 控制因素, 显著因素和干扰因素.

影响偏差的因素称为控制因素, 如图 1. 控制因素与输出特性之间呈非线性关系. 当控制

因素位于较高的水平 (A 2) 时比位于较低水平 (A 1) 有着更小的偏差. 因而, 控制因素的鉴别和

水平确定就成为参数设计中最重要的任务之一.

不影响偏差的因素被称为显著因素. 它被用来将平均值调整到指定的目标值. 显著因素与
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它的输出特性之间呈线性关系. 磷化过程磷化时间对以磷化膜厚度为输出响应时即为一个显

著因素.

在实验过程中难以控制的因素称为干扰因素. 将干扰因素并入参数设计是很关键的. 如图

2, 控制因素在高水平A 2 时对干扰因素N 变化的灵敏度大于低水平A 1, 说明控制因素在A 1

下具有更为稳定的输出特性.

图 1　控制因素与输出之间的非线性关系
F ig. 1　T he non linear rela t ionsh ip betw een con tro l

facto r (A ) and its ou tpu t charcterist ic

图 2　控制因素 (A ) 与干扰因素 (N ) 相互作用下的
输出态性

F ig. 2　T he ou tpu t chacterist ic in the p resence of
the in teract ion betw een con tro l facto r (A )
and no ise facto r (N )

根据各影响因素的性质, T aguch i 动态实验设计所规定的方案如图 3 所示, 为达到减少实

验次数和取得最好的 S öN Β 值, 对控制因素的正交设计, 其相应的 T aguch i 正交表有: L 12

(211) ,L 18 (21×37)和L 36 (211×312).

1. 3　Taguch i方法与传统OA 设计的区别
传统的OA 设计中只研究输入参数和响应参数之间的因果关系, 它假设在因素所处的各

　图 3　动态 T aguch i设计实验安排
　F ig. 3　T aguch i experim en tal layou t fo r dynam ic
system

水平下, 响应参数的偏差保持不变, 这显然有

悖于图 1 和图 2 所揭示的事实. T aguch i 方法

注重在生产过程中减小偏差, 它是通过在干扰

因素存在的情况下, 将输出特性转换成一种能

够在实验过程中衡量偏差大小的 S öN Β 来实

现的. 选取了较高的 S öN Β 值, 就意味着选择

了具有较低偏差的生产工艺. 因而从 T aguch i

设计中得出的实验方案更有利于获得质量稳

定的产品. 对 T aguch i 方法有兴趣的读者可以

进一步阅读文献[3 ].
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2　Taguch i 方法在磷化过程的应用

2. 1　磷化过程
　　除油→清水漂洗→除锈→清水漂洗→浸 1% 草酸→清水漂洗→磷化→清水漂洗→热风吹干

2. 2　评价磷化膜质量的点滴液
10% CuSO 4·5H 2O 40 mL ; 10% N aC l 20 mL ; 0. 1N HC l 1 mL

2. 3　磷化膜剥离液

C rO 3 50 g; H 2O 1 000 mL ; 温度 75 ℃

2. 4　传统的磷化液配方[4 ]

马日夫盐 30 göL ; Zn (NO 3) 2　70 göL ; N aF 3 göL ; N aNO 3　1 göL

2. 5　新磷化液组成

M n2+ 　0. 06～ 0. 20 m o löL ; Zn2+ 0. 20～ 0. 40 m o löL ; PO 3-
4 0. 30～ 0. 75 m o löL ;

酸度调节剂W 21　0. 003～ 0. 01 m o löL ; 加速剂W 22　0. 02～ 0. 05 m o löL
其中W 21 为对磷化过程要求的 FA 和 TA 有理想调节作用的酸度调节剂. W 22 为磷化加

速剂和磷化膜微观结构调整剂.

2. 6　磷化过程的 T aguch i 设计
控制因素与信号因素的水平如表 1 所示.

表 1　实验L 18 (21×37)的控制因素与信号因素水平设置

T ab. 1　Facto rs and levels fo r A rray L 18 (21×37)

　控制因素 水平 1 水平 2 水平 3

A 浸草酸时间 (s) 60 40

B 磷化时间 (m in) 30 20 15

C 磷化温度 (℃) 60 40 50

D W 21 (mo löL ) 0. 015 0. 010 0. 005

E W 22 (mo löL ) 0. 068 0. 047 0. 027

F M n2+ (mo löL ) 0. 158 0. 140 0. 105

G Zn2+ (mo löL ) 0. 423 0. 740 0. 265

H H 2PO 2-
4 (mo löL ) 0. 846 0. 740 0. 530

　信号因素 水平 1 水平 2 水平 3

M 试片面积 (cm 2) 7. 23 9. 31 11. 13

根据L 18 (21×37) 正交表安排控制因素实验, 依公式 (7, 8, 9, 10, 11) 计算 S öN Β, 膜重量和

磷化试片的面积分别对应于式 (8) 中的 y 和M , 膜重量通过磷化膜在剥离前后的重量差求取.

计算所得的 S öN Β 和硫酸铜点滴后磷化膜出现粉红色斑点的时间列于表 2.
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表 2　正交表, S öN Β 和硫酸铜点滴后磷化膜出现粉红色斑点的时间 ( t)

T ab. 2　A rray, S öN Β　and tim e of p ink speck le adven t after dropp ing CuSO 4　test so lu t ion

N o A B C D E F G H M 1 M 2 M 3 S öN Β t (s)
1 1 1 1 3 2 1 2 2 1 2 3 - 10. 26 172
2 1 2 1 1 1 2 1 1 1 2 3 - 9. 49 130
3 1 3 1 2 3 3 3 3 1 2 3 - 10. 59 95
4 1 1 2 2 1 3 1 2 1 2 3 - 14. 17 152
5 1 2 2 3 3 1 3 1 1 2 3 - 10. 74 145
6 1 3 2 1 2 2 2 3 1 2 3 - 9. 47 92
7 1 1 3 1 3 3 2 1 1 2 3 - 9. 70 167
8 1 2 3 2 2 1 1 3 1 2 3 - 10. 42 151
9 1 3 3 3 1 2 3 2 1 2 3 - 10. 89 85

10 2 1 1 1 1 1 3 3 1 2 3 - 10. 17 135
11 2 2 1 2 3 2 2 2 1 2 3 - 10. 72 57
12 2 3 1 3 2 3 1 1 1 2 3 - 9. 83 110
13 2 1 2 3 3 2 1 3 1 2 3 - 9. 12 75
14 2 2 2 1 2 3 3 2 1 2 3 - 10. 92 105
15 2 3 2 2 1 1 2 1 1 2 3 - 12. 00 62
16 2 1 3 2 2 3 3 1 1 2 3 - 12. 50 200
17 2 2 3 3 1 2 2 3 1 2 3 - 13. 88 80
18 2 3 3 1 3 1 1 2 1 2 3 - 11. 99 120

　图 4　磷化膜 SEM 照片

(a)和 (b)传统磷化液所形成的磷化膜

(c)和 (d)新磷化液所形成的磷化膜

　F ig. 4　SEM of phophating film s

3　结果与讨论
3. 1　磷化膜防腐性能与微观结构

从表 2 可以看出, 从新磷化液中获得的

磷化膜硫酸铜点滴出现粉红色斑点的时间

在 57～ 200 s 之间, 而传统磷化液在 50 ℃

下, 磷化 30 m in, 其点滴时间仅有 15 s. 这表

明新的磷化液比传统磷化液所形成的磷化

膜有着更好的耐腐蚀性能, 从两种磷化液所

得的磷化膜 SEM 照片 (图 4)可以看出, 传统

磷化液中获得的磷化膜结构稀疏, 呈不均匀

片状树枝状晶体, 而新的磷化液中获得的磷

化膜致密, 均匀且呈柱状或球状.

这种优良的磷化膜结构除了具有优良

的防腐效果外, 还增加了基体的有效表面

积, 有利于油漆的吸附, 增强油漆与基体之

间的结合力.

3. 2　利用 S öN Β 优化磷化工艺
依表 2 的实验结果, 做出各因素水平与

S öN Β 的关系, 如图 5, 根据产生最高 S öN Β,
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得出最好的磷化工艺组合为A 1B 3C1D 1E 3F 2G1H 3.

3. 3　磷化膜质量与磷化面积成线性关系的实现
在 3. 2 得出的最佳磷化工艺条件下, 获得的磷化膜重量与磷化试片面积之间的关系如图

6, 表明获得均匀磷化膜的工艺已经实现了.

图 5　各因素水平下磷化膜质量的 S öN Β

F ig. 5 　Coating w eigh t S öN Β　 ra t io s. T he sub2
scrip ts rep resen t levels

图 6　磷化膜质量与磷化面积的关系

F ig. 6　Pho sphates coat ing w eigh t as a function of

coating p late area

3. 4　本磷化液的维护性能
本文提出的磷化液使用过后, 看不出任何沉淀, 静置 48 h, 底部仅出现少许沉淀物, 连续

添加使用 14 个循环后, 亦能获得优良如初的磷化膜. 而传统磷化液使用一次即出现大量沉淀,

过滤后补加量大, FA 和 TA 不易恢复到原始值, 其可操作性极差.

4　结　论
应用 T aguch i 方法, 可以在干扰因素存在情况下, 以最小的偏差获得最好的目标值. 利用

T aguch i 方法中 S öN Β 值获得了最佳磷化工艺, 实现了磷化膜与磷化试片面积之间的线性关

系. 有机加速剂W 22 和酸度调节剂W 21 的联合使用, 不仅可减少磷化过程的沉淀物而且可获

得微观结构优良的磷化膜. 本文提出的磷化液比传统磷化液可操作性好, 其应用前景将十分乐

观.

A pp lica t ion of T aguch iM ethod to Pho sphate Coat ing

W ei Zidong
(D ep a rtm en t of Chem ica l E ng ineering , S hand ong U n iversity of T echnology , J inan　250061)

Guo H etong
(D ep a rtm en t of A pp lied Chem istry , T ianj in U n iversity , T ianj in　300072)
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A bs tra c t　T he p rob lem s encoun tered in pho sphat ing such as un stab ility of pho s2
phat ing bath, too m uch sludge in pho sphat ing and the poo r m icroco sm ic fo rm at ion of pho s2
phat ing film s have been so lved by im p roving the pho sphat ing bath com po sit ion and pho s2
phat ing p rocedu res. A s far as the non2linear rela t ion sh ip betw een the coa t ing w eigh t and ge2
om etric area of coa t ing in the pho sphat ing of the steel is concerned, the T aguch iM ethod is
u sed to op t im ize the pho sphat ing p rocess. T he linear rela t ion sh ip betw een the coa t ing w eigh t
and geom etric area of coa t ing is fina lly ob ta ined. T he opera t iona l p roperty of the p resen t
pho sphat ing bath is a lso dram atica lly im p roved by the adop t ion of new pho sphat ing com po si2
t ion.

Ke y w o rds　Pho sphat ing, T aguch i m ethod
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