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化学镀 N i- P- WC复合镀层的微观结构研究
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摘 要:采用化学镀方法制备了 N i- P- WC复合镀层,并通过扫描电子显微镜的二次电子和背

散射电子成像模式以及特征 X射线衍射研究了该复合镀层的微观形貌和元素组成及含量。实验结果

表明:在 N i- P-WC复合镀层中,纳米 WC颗粒与 N i- P组织结合紧密, WC的总含量约 27w t. % ;与

N i- P镀层的光滑平整表面相比, N i- P-WC复合镀层表面存在由较多凸出的近球形晶粒所形成的

N i- P胞状组织,其平均粒径约为 2- 4 m。
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引 言

目前,在航天航空器的发动机零件、轴类等转动零

件、军用枪械等应用领域对 N i基镀层提出了更高耐磨

性的要求
[ 1]
。为提高 N i- P合金镀层的硬度,在化学镀

N i- P合金过程中引入的纳米硬质粒子主要涉及到
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[ 2]、SiC[ 3]、金刚石 [ 4]、B
4
C[ 5]、Si

3
N

4

[ 6]等。众所周

知,碳化钨的化学性质稳定,其硬度与金刚石相近, 具有

良好耐酸耐碱能力。尽管 WC硬质粉末在硬质合金领

域已获得广泛应用, 但采用化学镀获得 N i- P- WC耐

磨镀层的研究在国内外报道较少。

本文通过向 N i- P化学镀溶液中添加纳米 WC制

备了 N i- P- WC复合镀层, 研究了在添加纳米 WC粒

子前后复合镀层的微观形貌变化及成分分布。

1 实验部分

1 1 仪器及试剂

扫描电子显微镜 ( T escan3, 捷克 ); X射线能谱仪

( Bruker,德国 ) ;投射电镜 ( JEM - 100CX, 日本 );镀液试

剂均为分析纯; 纳米 WC (自制 ) ; 20碳钢 ( 10 10

1 5mm)。

1 2 工艺流程

1 2 1 试样前处理

将碳钢试样在砂纸 ( 100- 400# )上打磨光亮; 分别

称取 3gNaOH, 3g Na2CO3于烧杯中,加 60m l蒸馏水溶

解,再将样品放入烧杯中进行化学除油。最后将试样放

入到 20%的盐酸溶液中进行酸洗除锈。

1 2 2 化学镀工艺过程

将处理好的碳钢基体放入装有纳米 WC粉末的镀

液中进行化学镀。为防止 WC粉末沉降,在施镀过程中

进行连续机械搅拌。实验配方参数及施镀条件如表 1

所示。

表 1 制备 N i- P-WC复合镀层所使用的

配方参数及施镀条件

药品名称或施镀条件 参数值

硫酸镍 ( g /L) 25

次亚磷酸钠 ( g /L) 30

醋酸钠 ( g /L) 14

乳酸 (m l /L) 30

WC粉末 ( g /L) 10

PH 值 4- 5

温度 (  ) 83- 97

施镀时间 (m in) 60

机械搅拌速率 ( r/m in) 200- 300

2 结果与讨论

本实验在化学镀 N i- P- WC镀层中采用了前驱体

法
[ 7]
自制的纳米 WC粉末,其形貌如图 1所示。由图可

知, WC粉末属于不规则结构, 存在部分聚集体,其平均



图 1 纳米WC粉末的 TEM形貌

粒径小于 100nm。这种WC的细小粒径有利于通过化学

镀方法与 N i、P共沉积在基体材料表面。

2 1 镀层微观结构观察

纳米复合镀层的显微组织和结构决定着镀层的性

质,为了表征 N i- P- WC复合镀层的组织结构,我们利

用扫描电镜对 N i- P和 N i- P- WC镀层进行了研究。

从图 2( a)中的 SEM 形貌可知, N i- P镀层表面除了少

量直线型浅凹槽 (施镀前打磨试样留下的划痕缺陷所

致 )存在,表面较光滑、致密。整个表面由近似球状的细

小的胞状物组成, 其直径大小不一, 最大球形晶粒的直

径约 1 m - 2 m。从图 2( b)中 BSE形貌可知,除凹槽

等几何因素影响外, N i- P镀层表面颜色衬度基本一致,

说明其成分元素分布均匀。一般地,在背散射扫描模式

下,材料显微组织中的相的颜色衬度与其所含的元素的

平均原子序数有关;当一种相含有较多重金属元素时,

其图像的颜色衬度倾向于呈亮白色; 相反, 含有较多轻

质金属元素的相,其颜色衬度往往较灰暗
[ 8]
。

图 2 施镀 1h后 N i- P和 N i- P-WC镀层的表面形貌对比

由图 2( c)的 SEM 形貌可知, N i- P- WC复合镀层

表面是由粒径较大的近球形晶粒所形成的胞状组织和

分布其间的大量粒径小于 100nm的细小粉末颗粒组成。

与 N i- P镀层的平整光滑表面相比, N i- P- WC复合镀

层的表面存在较多凸出的聚集长大的近球形晶粒,这些

近球形晶粒的平均粒径约为 2 m - 4 m。分析图 2( d)

的 BSE形貌可知, N i- P- WC复合镀层表面存在大量

粒径小于 100nm的细小粉末颗粒, 其颜色衬度呈亮白

色。根据 BSE成像原理,可判断这些纳米粉末就是伴随

N i和 P元素沉积到基体表面的 WC颗粒;而颜色呈灰色

的胞状组织是原子序数较小的 N i- P组织。

通过磨削抛光 N i- P- WC镀层的表面, 可以更清

楚地观察到纳米 WC颗粒在 N i- P组织中的分布,如图

3的 BSE形貌所示。研究发现,复合镀层表面布满了纳

米WC颗粒,且纳米WC颗粒与基体结合紧密,说明大量

的纳米 WC颗粒已经通过化学镀较好沉积进入到了 N i

- P组织中。另外在复合镀层表面出现了 WC粉末团聚

的现象,这可能是因为纳米 WC颗粒密度大且比表面能

高, 在镀液中极易团聚和沉降, 即使在施镀时不断进行

搅拌也不能将它们完全的分散。因此, 有必要在以后的

实验中采用超声波振荡和对WC进行表面改性来改善

镀液中 WC颗粒的分散性。
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图 3 施镀 1h后 N i- P-WC镀层经过

磨削抛光后的 BSE形貌

2 2 镀层表面元素分析

表 2 Ni- P镀层和 Ni- P-WC镀层的元素组成及含量

元素组成及含量 (w t. % )
试样名称

N i- P镀层 N i- P- WC镀层

N i 78 83 63 60

P 11 35 7 88

W - 15 86

C - 11 34

Fe 9 82 1 32

为了分析 N i- P-W C镀层中元素分布,我们利用 X

射线能谱仪分别测定了 N i- P镀层 (图 2b所示区域 )和

N i- P- WC镀层 (图 2d所示区域 )的元素组成及含量,

如表 2所示。在 N i- P镀层中, 主要由 N i和 P元素组

成,而且 P元素具有较高浓度,其质量百分含量为 11 35

w t. %。另外,在 N i- P镀层还检测到 Fe元素的存在。

根据 X特征射线能穿透基体的最大深度 (约十几微米 ) ,

可知镀层厚度较薄, 致使基体材料中 Fe元素的特征 X

射线信号能够被能谱仪检测到。在 N i- P- WC镀层中,

N i和 P作为镀层基本元素,其总含量大于 70 w t. % ,同

时有微量的 Fe元素 ( 1 32 wt. % )存在。值得注意的是,

在镀层中检测到较多 W和 C元素的存在, WC的总含量

约 27 w t. %。结合图 2( d)和图 3中的 BSE形貌可知,大

量的纳米 WC颗粒已经通过化学镀过程沉积到 N i- P

镀层中,形成了 N i- P- WC复合镀层。

3 结 论

( 1 )通过化学镀的方法制备了 N i- P- WC复合镀

层,其中 WC的总含量约 27 w t. %。

( 2 )与 N i- P镀层的光滑平整表面相比, N i- P-

WC复合镀层表面存在较多凸出的近球形晶粒所形成的

N i- P胞状组织,其平均粒径约为 2 m - 4 m。

( 3 )纳米 WC颗粒与 N i- P镀层结合紧密,但 WC

粉末存在局部团聚。
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Abstrac:t N i PWC com pos ite coat ingsw ere prepared by electro less platingm ethod( EPM ). The surface topography o f

N i PWC coatings was invest igated by SEM and BSEm ode and the elemental composit ion and amountwerem easured byEDS.

T he results show that nanoW C pow ders w ith 27 w t. % have com bined intmi ately w ith N i P system in N iPWC com pos ite

coatings. Compared w ith the smooth surface ofN iP coatings, there is a cellularN i P structure in the form of convex sphere

like crystalline w ith the average s ize of 2 4 m in the surface ofN i PWC compos ite coatings.

Key words: N iPWC composite coatings; electro less plating; m icrostructue; elemental com pos ition
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