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施镀时间对SiCp/Al复合材料化学镀Ni-P镀层的影响
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摘要： 采用化学镀的方法在激光选区熔化（SLM）技术成型的 SiCp/Al复合材料表面制备了 Ni-P镀层，研究了施镀时

间对镀层的表面形貌、截面厚度、沉积速率、相结构和显微硬度的影响。结果表明：化学镀 0.5～12 h时，镀层都呈胞

状形貌，且呈非晶态结构，为高磷镀层；随着施镀时间的延长，胞状组织逐渐变大，表面逐渐致密，镀层厚度逐渐增

大，但增长速率越来越小，显微硬度先增大后趋于稳定。施镀时间为 8 h 时的镀层表面平整、致密、连续，厚度可达

100 µm，显微硬度为653.4 HV，镀层与基体结合强度为77.2 N。
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Effect of plating time on electroless Ni-P coating of SiCp/Al matrix 

composites
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Abstract： Electroless Ni-P coating was prepared on the surface of SiCp/Al matrix composites by selec‐

tive laser melting （SLM）. The effects of electroless plating time on the microstructure， thickness， depo‐

sition rate， phase structure and microhardness of the coating were studied. The results show that the 

electroless plating coating is cellular morphology， amorphous structure and high phosphorus coating at 

0.5‒12 h. With the extension of plating time， the cellular structure becomes larger， the surface becomes 

denser and the thickness of the coating increases gradually， but the growth rate becomes smaller and 

smaller， and the microhardness first increases and then tends to be stable. When the plating time is 8 h， 

the surface of the coating is smooth， dense and continuous， the thickness can reach 100 μm， the 

micro-hardness is 653.4 HV， and the bonding strength between the coating and the substrate is 77.2 N.

Keywords： electroless Ni-P plating； SiCp/Al matrix composites； electroless plating time； hardness

铝合金AlSi10Mg由于具有流动性好、热裂倾向

小、气密性好以及收缩率小等显著优点，而且强度较

高、机械性能良好，在汽车、航空航天等领域得到了

广泛应用［1-3］。以AlSi10Mg为基体的新型碳化硅颗
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粒增强铝基（SiCp/Al）复合材料具有轻质、热导率

高、耐热冲击性能好、高比钢度、良好抗磁抗震性、低

膨胀系数以及适中的密度等一系列性能特点，被看

做是当代比较有应用价值的复合材料之一［4-5］。激

光选区熔化（SLM）成型技术是近年来最为先进的

增材制造技术之一，此方法是利用高功率密度的激

光对粉末逐点、逐线、逐层熔化，显著缩短了零部件

制造周期［6］。通过激光选区熔化（SLM）成形的

SiCp/Al复合材料具有较高的综合性能，已广泛应用

于国防军事、航空航天、民用、电子封装等领域［7-9］，

但通过此技术成型的 SiCp/Al复合材料仍存在硬度

低、耐磨性差、难加工等缺点，而化学镀正是解决这

些问题的有效途径。

化学镀是材料表面改性技术的重要方法之

一［10］，其成本低、设备简单、镀层均匀，并可用于复杂

形状物体，因此受到学者们的广泛研究［11-13］。化学

镀时间是影响镀层厚度、硬度、表面形貌等的关键因

素，而目前关于化学镀时间的研究较少，尤其是以

SLM所成型的SiCp/Al复合材料为基体。本文采用

化学镀的方法在激光选区熔化（SLM）技术成型的

SiCp/Al 复合材料表面制备 Ni-P 镀层，并研究施镀

时间对镀层微观形貌、厚度、硬度、结合力等方面的

影响。

1　实验部分

1.1　材 料

本实验采用的实验原料为激光选区熔化

（SLM）技术所制备的SiCp/Al复合材料。SiCp/Al复

合材料的基体为 AlSi10Mg，平均粒径为 30 µm，形

状近似球形颗粒；增强颗粒为SiC颗粒，平均粒径为

10 µm，形状为多角颗粒状。

实验所需的原材料如表1所示。

1.2　实验方法

采用二次浸锌前处理工艺对 SiCp/Al复合材料

进行前处理，具体工艺步骤及条件如表 3所示，每一

个步骤之间必须用去离子水将试样冲洗干净，避免

上一道工序的残留液进入下一道工序。碱性预镀和

化学镀均在水浴锅中进行，施镀1 h后再将试样换入

同等浓度的另一个新的镀液中，直至完成设定的施

镀时间。

1.3　性能测试

1.3.1　表面形貌和截面厚度

通过 Quanta 400F 型扫面电子显微镜对镀层的

微观形貌进行观察和分析，利用EDS能谱仪对镍磷

镀层的成分进行分析。

用亚克力粉将试样镶嵌后再利用粗糙度为

240#、600#、1000#、1500#的金相砂纸打磨截面，进而通

过扫面电子显微镜检测镀层厚度，在镀层截面上取

5处不同的点进行测量，取其平均值。

1.3.2　显微硬度

采用型号为 402MVD 显微维氏硬度计试样进

行硬度测试，实验设定加载力为 100 g，持续时间为

15 s，共测试5个数据点并求其平均值。

1.3.3　相结构

通过XRD-6000型X射线衍射仪对镀层相结构

进行检测及分析，衍射射线源为Cu靶Kα，仪器转速

度为 1000 °/min，重复性精度可达±0.001 °，功率

为 2 kW（40 kV×50 mA），扫描范围为 20~80 °，扫描

速度为4 °/min。

1.3.4　结合强度

采用 WS-2005 涂层附着力自动划痕仪并结合

热震试验测试镀层与基体的结合力。自动划痕仪是

采用声发射模式，施加动载荷的方法，通过声发射信

号与载荷变化的对应曲线，获得镀层与基体的结合

强度（镀层破坏瞬间的临界载荷），实验设定加载速

率 60 N/min、试验载荷为 100 N，划痕长度为 5 mm，

往复次数为2。

表1　实验原材料

Tab.1　Experimental raw materials

材料名称

AlSi10Mg

SiC

平均粒径/µm

30

10

纯度/（wt.%）

99.9

99.9

形状

近似球形

多角形颗粒

表2　AlSi10Mg合金的化学成分

Tab.2　Chemical composition of AlSi10Mg alloy

元素

含量/（wt.%）

Si

9.0～11.0

Mg

0.27

Cu

＜0.01

Mn

0.01

Fe

0.12

Ni

＜0.01

Zn

＜0.01

Ti

0.012

Sn

＜0.01
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按照 GB/T5270—1985 标准进行热震实验，试

样在炉温为 220 °C环境中保温 1 h，然后将其迅速浸

没于室温水中 10 min，重复上述操作 3次，观察镀层

表面是否出现气泡、脱落等现象。

2　结果与讨论

2.1　对镀层表面形貌的影响

图 1 为 SiCp/Al 复合材料在不同施镀时间下的

表面形貌，其中图 1（a）为化学镀镍 0.5 h后的扫描照

片，可以看到，镍磷颗粒形状近似于球状，以原子团

簇的形状沉积在 SiCp/Al复合材料表面上。由于镀

镍时间较短，SiCp/Al复合材料表面Ni沉积较少，颗

粒较小，镀层不均匀，同时也存在一些孔洞和缝隙，

包覆不完全，且不均匀致密。与施镀时间 0.5 h的显

微形貌照片相比，1 h后的 SiCp/Al复合材料表面 Ni

沉积较为均匀，但仍包覆不均匀。化学镀镍4 h后的

镀层表面较为均匀致密，无明显缺陷，胞状组织较为

均匀，与镀镍时间较短的表面形貌相比，6 h后的胞

状结构明显变大。从施镀10 h和12 h后的表面形貌

照片可以看到，镀层致密、连续、均匀，趋于平整，且

胞状结构更大，晶界模糊。从化学镀镍磷合金的生

长机理可知，镍磷颗粒先在锌晶粒处沉积，同时在基

体的缺陷处、锌晶粒间和首先沉积的镍颗粒处沉

积［14-15］，随着化学镀的进行，镍具有的自催化作用使

其在已长大的颗粒处继续沉积，大颗粒之间逐渐融

合，使镀层表面越来越光滑、越均匀，晶界逐渐模

糊［16-17］，最终呈现出图1所示的形貌。

2.2　对镀层相结构的影响

为进一步确定Ni-P镀层的结构，对经不同施镀

时间下的试样进行XRD测试，如图 2所示。可以看

到，化学镀 0.5 h 后还存在 Al 衍射峰，当化学镀 2 h

后，在 2θ=45 °附近出现漫散射衍射峰，通过能谱分

表3　预处理及化学镀工艺步骤及条件

Tab.3　Steps and conditions of pretreatment and electroless plating process 

操作步骤

打磨

除油

浸蚀

一次浸锌

硝酸除退

一次浸锌

碱性预镀

化学镀

试剂成分

—

丙酮

Na2CO3

Na3PO4

NaOH

HNO3

HF

H2O

ZnO

NaOH

C4O6H4KNa

FeCl3

HNO3

同一次浸锌

NiSO4∙6H2O

NaH2PO2

Na4P2O7

NH3∙H2O

NiSO4∙6H2O

NaH2PO2

C6H8O7

C3H6O3

NaAc

NaF

C4H2O3

浓度/（g·L-1）

—

—

30

40

3

3∶1（体积比）

1∶1（体积比）

1∶1（体积比）

20

120

50

2

—

—

25

25

50

25

25

30

10

15

20

1

1

条件

240#、600#、1000#、1500#金相砂纸

室温，8 min

75 ℃，2 min

室温，5 s

室温，40～50 s

室温，3 s

—

45 ℃，3～4 min，pH=10±0.1

88 ℃，0.5～12 h，pH=4.5±0.1
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析，发现 Ni-P 合金镀层中磷和镍质量分数分别为

12.16 %和 87.84 %。已有文献报道［18-19］，对于高磷组

分（>10 %）的合金，只能形成非晶的Ni-P固溶结构。

随着化学镀时间的延长，Al峰几乎消失，Ni峰明显。

施镀 6 h 后，无其他峰出现，2θ=45 °处的衍射峰较

宽，呈漫散射分布，即镀层为非晶态结构。磷含量较

多时，P 原子进入到 Ni 晶格中，使得 Ni晶格发生一

定程度的畸变，形成非晶态的固溶物，所以呈现出非

晶态的特征［20］。30 min和 1 h的化学镀并不是完全

的非晶态结构，可能是由于镀层较薄，镀覆不均匀。

2.3　对镀层厚度及沉积速度的影响

不同施镀时间下镀层的截面形貌如图 3 所示，

从图 3可以看到，化学镀镍 2 h 时，镀层厚度约为

35 μm；当镀镍时间为 4 h 时，镀层厚度为 60 µm 左

右；镀镍时间为 6 h时，镀层厚度为 75 µm左右；镀镍

时间为 8 h时，镀层厚度为 100 µm左右；而当镀镍时

间为 10 h，镀层厚度可达 120 µm；当化学镀时间为

12 h，镀层的厚度约为 135 µm。也可以从图 3 中看

到，镀层与基体结合较为紧密，厚度均匀，无裂纹、脱

落、孔隙等缺陷出现。

为了能更加明显地看出沉积速度随镀镍时间的

变化关系，做出如图 4 所示的变化曲线图。可以看

到，当化学镀时间为 1 h 时，沉积速率最大，为

17.5 µm/h左右，而当化学镀时间为 10 h时，沉积速

（a）　0.5 h

（d）　3 h

（g）　8 h

（b）　1 h

（e）　4 h

（h）　10 h

（c）　2 h

（f）　6 h

（i）　12 h

图1　不同化学镀时间后的镀层表面形貌图

Fig.1　Surface morphologies of electroless plating under different plating time
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率为 12.0 µm/h左右，即随着施镀时间的延长，镀层

厚度逐渐增大，沉积速度逐渐减小。若将试样放入

镀液中沉积更长的时间，有可能会获得更大的

厚度。

2.4　对镀层结合力的影响

评价镀层质量好坏的一项重要指标就是镍磷镀

层与基体的结合力，镀层与基体之间的结合力将直

接影响镀层的性能。采用热震法对不同时间下镀层

图2　不同化学镀时间下Ni-P镀层的X射线衍射图谱

Fig.2　X-ray diffraction patterns of Ni-P coating under different electroless plating time

（a）　2 h

（d）　8 h

（b）　4 h

（e）　10 h

（c）　6 h

（f）　12 h

图3　不同化学镀时间下镀层截面厚度SEM图

Fig.3　The SEM morphologies of coating section thickness under different electroless plating time
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的结合力进行测定，即对经过不同化学镀时间的试

样在热处理炉中加热到 220 ℃，保温 1 h，然后放入

冷水中急冷 10 min，重复操作 3 次。肉眼观察到镀

层没有起皮、脱落等现象，再通过 WS-2005 涂层附

着力划痕仪对不同施镀时间所得到的镀层结合力进

行测试，如图 5所示。可以看到，在不同化学镀时间

下，镀层与基体的结合良好，结合强度高达 70.0 N，

施镀时间为 8 h时，结合强度高达 77.2 N。镀层与基

体的结合力主要由前处理工艺决定，化学镀之前经

二次浸锌前处理工艺（除油、浸蚀、一次浸锌、硝酸除

退、二次浸锌、碱性预镀）后，镀层与基体的结合力

提高。

2.5　对镀层硬度的影响

镀层显微维氏硬度与施镀时间的关系见图 6。

施镀 1 h 后，镀层硬度平均值为 388.2 HV；施镀 2 h

后，镀层硬度平均值为 448.6 HV，较施镀 1 h的镀层

厚度有明显的提高；施镀 8 h后，镀层硬度平均值为

653.4 HV，当施镀时间 12 h 时，镀层硬度平均值为

685.6 HV。即随着施镀时间的延长，镀层显微硬度

在 388.2～685.6 HV 之间呈先增大后趋于稳定的趋

势，这和镀层的厚度随施镀时间的延长发生变化有

关，当施镀时间短时，镀层较薄，且镀覆不均匀，存在

孔隙等缺陷，抵抗塑性变形的能力较弱，同时得到的

显微硬度实际为镀层和基体的综合硬度，所以相对

较低。随着施镀时间的延长，镀层逐渐加厚，Ni 由

小颗粒慢慢聚集长大，大颗粒在 SiCp/Al 复合材料

表面上横向堆积生长，慢慢将表面的孔洞、裂缝填

满，表面的 Ni层逐渐变得均匀致密，提高其抵抗塑

性变形的能力，硬度增大。

图4　沉积速率随化学镀时间的变化

Fig.4　Variation of deposition rate with electroless plating 

time

（a）　1 h

（c）　3 h

（e）　6 h

（b）　2 h

（d）　4 h

（f）　8 h

图5　不同化学镀时间下镀层的结合强度

Fig.5　Bonding strength of electroless plating under 

different plating time

图6　不同化学镀时间下镀层的显微维氏硬度

Fig.6　Micro Vickers hardness of coating under different 

plating time
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3　结 论

（1）施镀时间对镀层的表面形貌、厚度、显微硬

度都有较为明显的影响，随着施镀时间的延长，表面

胞状物组织逐渐变大，镀层逐渐加厚，但增厚的速率

逐渐减小，显微硬度呈先增长后平稳的趋势。

（2）在本次研究中的化学镀工艺条件下，获得的

镀层为非晶结构，属于高磷镀层，且镀层与基体的结

合强度高。施镀时间为 8 h时就可得到 100 µm厚的

镀层，此时镀层硬度为 653.4 HV，结合强度为

77.2 N。

（3）延长施镀时间可提高镀层表面形貌的质量

并增加镀层厚度，减少镀层表面的孔洞等缺陷，使镀

层表面更加致密、均匀。
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