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文　 摘　 采用化学镀和脉冲电镀在 ＣＦＲＰ 表面制备纳米晶镀层ꎻ通过对镀层 Ｘ 射线衍射结果的分析得到ꎬ
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０　 引言

随着空间天文光学和遥感技术的发展ꎬ新型反射

器将逐渐向大口径、轻量化的方向发展ꎮ ＣＦＲＰ 复合

材料以其热稳定性好、面内弹性模量高、工艺简单、热
膨胀系数低、制造成本低、以及良好的可设计性等ꎬ在
近些年越来越受到国内外反射器研究者的瞩目ꎬ成为

下一代反射器面板制备的理想材料[１－６]ꎮ
要使 ＣＦＲＰ 复合材料制备的反射器面板具备反

射功能ꎬ需要在其表面制备功能层ꎮ ２０ 世纪 ９０ 年

代ꎬＮＡＳＡ 通过在 ＣＦＲＰ 表面涂覆氰酸树脂ꎬ经由离

子抛光保证反射功能ꎮ 但是树脂的脆性以及吸湿蠕

变等缺点局限了该种工艺的应用ꎮ 相比较下ꎬ制备金

属层的工艺则使复合材料不但保留了其轻质高强的

特点ꎬ而且能够兼具电磁屏蔽、导电性等优异特性ꎬ因
而被更多地采用[７－９]ꎮ ２００３ 年ꎬ美国 ＡＴＫ 公司在

ＣＦＲＰ 基体表面镀细晶铜ꎻ２０１２ 年ꎬ日本太空发展署

在 ＣＦＲＰ 镜面基体上镀铝来制备反射镜镜面[１０]ꎻ而
国内在这方面的研究还不多ꎬ多处于反射镜镜体的试

制阶段[１１]ꎬ对 ＣＦＲＰ 反射镜表面金属层的研究还较

少ꎮ 本文将化学镀镍与脉冲镀镍技术联合应用于

ＣＦＲＰ 表面的金属化处理ꎬ在 ＣＦＲＰ 表面制备了纳米

晶复合镀层[１２－１４]ꎬ并对复合镀层表面形貌、纳米晶生

长速率和表面粗糙度变化规律进行了分析ꎮ
１　 试验

１.１　 材料

待镀试件为含有镍粉过渡层的 ＣＦＲＰ 基板ꎬ其制
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备和固化参考文献[１５]ꎬ通过在 ＣＦＲＰ 复合材料表

面添加含有镍粉的共固化过渡层而简化了化学镀工

艺ꎬ其过渡层中的 Ｎｉ 粉质量分数为 ５０％ꎮ 该过程中ꎬ
碳纤维选用的是日本东丽公司生产的 Ｔ３００ 编织布ꎬ
树脂为亨兹曼公司生产的环氧树脂 ＬＹ１５６４ꎮ 镍粉为

北京兴荣源科技有限公司生产ꎬ粒径为 ６.５ μｍꎮ
１.２　 脉冲镀液成分

试验中ꎬ化学镀液参考文献[１５]ꎬ电镀液在传统

瓦特型镀液基础上改进ꎬ其具体成分为:硫酸镍ꎬ２００
ｇ / Ｌꎻ氯化镍ꎬ６０ ｇ / Ｌꎻ硼酸ꎬ４０ ｇ / Ｌꎻ均为分析纯ꎬ天津

大茂生产ꎮ
１.３　 仪器设备

ＫＱ－５０Ｂ 超声波清洗机ꎬ昆山市超声仪器有限公

司ꎻＨＨ－２ 数显恒温水浴锅ꎬ国华电器有限公司ꎻＰＨＳ
－２５Ｃ ＰＨ 计ꎬ上海雷磁仪器厂ꎻＪＪ１０００ 电子天平ꎬ常
熟市双杰测试仪器厂ꎻ电化学沉积试验台ꎬ自制ꎻＥｍ￣
ｐｙｒｅａｎ ＸＲＤ 测试仪ꎬＰＡＮａｌｙｔｉｃａｌꎻＱ４５ 扫描电子显微

镜ꎬＦＥＩꎻＶＨＸ － ６００Ｅ 超景深光学显微镜ꎬＫｅｙｅｎｃｅꎻ
ＮＶ５０００ ５０２２Ｓ 轮廓仪ꎬＺｙｇｏꎮ
１.４　 样品制备

Ｎｉ 粉经超声波清洗后与树脂混合ꎬ并涂覆于

ＣＦＲＰ 基板上ꎬ借助真空 ＲＴＭ 技术共固化ꎮ 基板厚

度约为 ２ ｍｍꎬ过渡层厚度为 ０.１~０.２ ｍｍꎮ 试件固化

之后脱模ꎬ通过砂纸打磨的方法粗化表面ꎬ并经由除

油、酸化等工艺后进行化学镀ꎬ其制备流程见图 １ꎮ

图 １　 镀镍工艺流程图

Ｆｉｇ.１　 Ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ｐｌａｔｉｎｇ

化学镀之后ꎬＣＦＲＰ 表面已经形成了连续的金属

层ꎬ再通过脉冲电镀的方法在其表面制备纳米晶镀

层ꎮ 电镀前ꎬ首先用丙酮脱脂ꎬ随后用去离子水清洗ꎻ
再在稀释的硫酸溶液(１０ｗｔ％)中浸泡ꎬ最后使用去离

子水清洗ꎬ最终清洗后衬底仍然保持湿润状态时立即

进行电镀ꎬ采用的电镀设备为电化学沉积试验台ꎮ
为研究晶粒长大的机制以及镀层表面粗糙度、

ＰＶ 值的变化ꎬ试件的电镀时间分别设定为 ０.５、１.０、
１.５、２.０ 及 ２.５ ｈꎮ 其他关键工艺参数如下:电流密度

为 Ａ / ｍ２ꎬ占空比为 ０.４ꎬ频率为 ９００ Ｈｚꎬ温度为 ４０℃ꎮ
将粗化后的试件标记为 １＃ꎬ化学镀后试件标记为 ２＃ꎬ
电镀后的试件随时间的递增依次标记为 ３＃ ~７＃ꎮ
１.５　 性能测试与表征

通过超景深显微镜观测 ２＃及 ３＃ꎻ通过 ＸＲＤ 测试

仪对 ２＃及 ３＃ ~ ７＃的镀层表面进行物相分析ꎬ采用铜

靶ꎬλ＝ ０.１５４ ０６ ｎｍꎻ通过 ３Ｄ 表面轮廓仪测量 １＃ ~ ７＃

各试件表面粗糙度以及 ＰＶ 值ꎻ最后ꎬ利用 ＸＲＤ 测试

结果ꎬ结合 Ｄｅｂｙｅ－Ｓｃｈｅｒｒｅｒ 公式计算出 ３＃ ~ ７＃电镀层

纳米晶粒的大小ꎬ公式如下:

Ｄ ＝ Ｋλ
βｃｏｓθ

(１)

式中ꎬＤ 为晶粒大小ꎬＫ 为常数ꎬ本文中 Ｋ 取 ０.８９ꎬλ
为 Ｘ 射线波长ꎬβ 为衍射峰的半高宽ꎬθ 为布拉格衍

射角ꎮ
２　 结果与讨论

２.１　 化学镀与电镀后表面形貌变化

经过化学镀后ꎬ试件表面形成了 Ｎｉ－Ｐ 层ꎮ 颗粒

的直径为 ２ ~ ６ μｍꎬ但是镀层表面凹凸不平ꎬ颗粒起

伏较大(图 ２)ꎬ其中圆圈内为凸起部分ꎬ方框内为凹

陷部分ꎬ可见明暗区别明显ꎮ 试件在经过了脉冲电镀

之后ꎬ表面则形成了更加致密、“平坦”的金属 Ｎｉ 连
续镀层(图 ３)ꎮ

图 ２　 超景深显微镜下化学镀 Ｎｉ－Ｐ 镀层的表面形貌

Ｆｉｇ.２　 Ｕｌｔｒａ￣ｄｅｐｔｈ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎ ｏｆ Ｎｉ－Ｐ
ｅｌｅｃｔｒｏｌｅｓｓ ｐｌａｔｉｎｇ

图 ３　 超景深显微镜下电镀金属 Ｎｉ 镀层的表面形貌

Ｆｉｇ.３　 Ｕｌｔｒａ￣ｄｅｐｔｈ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃ ｏｂｓｅｒｖａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｕｌｓｅ
ｎｉｃｋｅｌ ｅｌｅｃｔｒｏｐｌａｔｉｎｇ

通过观测表面发现ꎬ电镀镀层表面颗粒呈现金字
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塔形状ꎬ与化学镀层相比较ꎬ表面颗粒尺寸更加均匀、
细小、连续ꎬ同时表面的起伏程度也更小ꎮ 从表面的

质量来看ꎬ将化学镀与脉冲电镀相结合的复合镀层明

显优于单一的化学镀镀层ꎮ
２.２　 试件的 ＸＲＤ 分析

化学镀选用的是含 Ｐ 为 ４ｗｔ％的镀液ꎬ镀层中 Ｐ
的质量分数较低ꎬ进入到镍晶格中的 Ｐ 原子有限ꎬ因
而镀层属于微晶结构ꎬ化学镀的 ＸＲＤ 测试图中衍射

峰呈现轻微的、不明显的宽化状态ꎮ 经计算ꎬ化学镀

层的结晶度为 ３０.６８％ꎬ可能是含有部分非晶态 Ｎｉ２Ｐ
的缘故ꎮ

图 ４　 化学镀 Ｎｉ－Ｐ 镀层的 ＸＲＤ 测试结果

Ｆｉｇ.４　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ Ｎｉ－Ｐ ｅｌｅｃｔｒｏｌｅｓｓ ｐｌａｔｉｎｇ

脉冲电镀初期ꎬ纳米晶在 Ｎｉ－Ｐ 镀层上形成了晶

核ꎬ并随着电镀时间的增加ꎬ晶粒不断长大ꎮ 电镀

０ ５ ｈ 后的镀层 ＸＲＤ 测试结果表明ꎬ镀层表面的晶粒

沿着 Ｎｉ[１１１]取向生长ꎻ衍射峰尖锐ꎬ结晶度高ꎬ如图

５ 所示ꎮ

图 ５　 电镀金属 Ｎｉ 镀层的 ＸＲＤ 测试图

Ｆｉｇ.５　 ＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ ｎｉｃｋｅｌ ｅｌｅｃｔｒｏｐｌａｔｉｎｇ

通过对电镀各个阶段的镀层表面 ＸＲＤ 测试与晶

粒大小的计算ꎬ发现镀层晶粒初期长大迅速ꎬ电镀 ０.５
ｈ 后的晶粒大小为 ５０.６ ｎｍꎬ但随着时间的增加ꎬ这种

增长渐渐放缓ꎮ 电镀层的晶粒尺寸从最初的 ５０ ６
ｎｍ 增加到 ２.５ ｈ 后的 ５２.９３ ｎｍꎬ其变化趋势如图 ６ 所

示ꎮ 在 ２.５ ｈ 内总的变化率为 ４.６％ꎬ镀层结构稳定ꎬ
晶粒的形核与长大也趋于平稳ꎮ

图 ６　 晶粒大小随电镀时间的变化

Ｆｉｇ.６　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｚｅ ｗｉｔｈ ｔｉｍｅ

２.３　 表面粗糙度变化

分别测量试件粗化、化学镀、电镀后的粗糙度值

发现ꎬ化学镀和电镀都分别减小了前一工艺步骤的粗

糙度值ꎮ 化学镀结束后ꎬ试件表面粗糙度从 １.５５ 减

少到 １.３４ μｍꎻ电镀结束后ꎬ粗糙度则由 １.３４ 减少到

了 ０. ９６ μｍꎮ 在整个工艺完成后ꎬ粗糙度减小了

３６％ꎬ其具体的变化趋势如图 ７ 所示ꎮ

图 ７　 复合镀工艺下试件 Ｒａ 值的变化

Ｆｉｇ.７　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ Ｒａ ｂｙ ｃｏｍｐｏｓｉｔｅ ｐｌａｔｉｎｇ

随着粗糙度 Ｒａ 的减小ꎬ试件表面变得相对更加

平整ꎬ这是由于经过砂纸粗化的试件会产生高低不平

的锯齿状表面ꎮ 当化学沉积开始进行时ꎬ首先在表面

形成均匀沉积的薄层ꎬ随着反应的进行ꎬ在锯齿状的

低谷处和尖峰处ꎬ镀层先后交汇而形成圆角ꎬ也就是

说试件表面的 ＰＶ 值减小了ꎬ图 ８ 印证了这种分析ꎮ

图 ８　 复合镀工艺下试件表面 ＰＶ 值的变化

Ｆｉｇ.８　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｓｕｒｆａｃｅ ＰＶ ｖａｌｕｅ ｂｙ ｃｏｍｐｏｓｉｔｅ ｃｏａｔｉｎｇ
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３　 结论

采用化学镀与脉冲电镀相结合的方法ꎬ在 ＣＦＲＰ
表面制备了纳米晶镀层ꎮ

(１)相较于单一的化学镀层ꎬ复合镀层表面的颗

粒更加均匀、细小ꎬ起伏更小ꎻ
(２)镀层晶粒尺寸为 ５０~５３ ｎｍꎮ 电镀 ０.５ ｈ 后ꎬ

晶粒尺寸为 ５０.１ ｎｍꎬ随着时间的延长ꎬ晶粒尺寸逐渐

增大ꎮ ２.５ ｈ 后ꎬ晶粒尺寸为 ５３ ｎｍꎮ 在 ２.５ ｈ 内总的

变化率为 ４.６％ꎬ镀层结构稳定ꎬ晶粒的形核与长大较

为平稳ꎻ
(３)随着工艺的进行ꎬ试件的粗糙度逐渐减小ꎮ

化学镀后ꎬ粗糙度由 １.５５ 减小至 １.３４ μｍꎻ脉冲电镀

后ꎬ粗超度由 １.３４ 减小至 ０.９６ μｍꎮ 整体粗糙度值减

小率为 ３６％ꎮ
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