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摘　 要:基于修正的 Ｈｕｍｍｅｒｓ 法制备了 ＧＯ 颗粒ꎬ并对其进行了 ＸＲＤ、ＦＴ－ＩＲ、ＳＥＭ 和 ＴＥＭ 表

征ꎻ利用电沉积技术在铜基体上制备了 Ｎｉ / ＧＯ 复合镀层ꎬ通过改变镀液中 ＧＯ 的浓度研究其对

复合镀层摩擦磨损性能的影响ꎮ 结果表明ꎬ相比于纯 Ｎｉ 镀层ꎬ复合镀层的摩擦磨损性能有了

很大的提高ꎮ
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０　 引言

复合镀层是将一种或者多种固体颗粒均匀地分散在

基体金属中所形成的特殊涂层[１] ꎮ 通过改变微粒的种类

可以有效改善镀层的性能ꎬ采用 ＳｉＯ２
[２] 、Ａｌ２ Ｏ３

[３] 作为镍

基复合镀层微粒可以提高镀层的耐磨性和硬度ꎬ采用

ＰＴＦＥ[４] 可以提高镀层润滑性ꎬ不同性能的材料应用在复

合镀层中ꎬ可以显著地增强镀层的综合性能并进一步扩大

其使用范围ꎮ 传统的材料ꎬ由于其性能的限制ꎬ将其运用

于复合镀层时ꎬ往往只能提升镀层的单一特性ꎮ 因此ꎬ选
择具有多重性能材料作为镀层微粒成为复合镀层发展的

新趋势[５] ꎮ
石墨烯是一种只有一层原子层厚的准二维材料ꎬ具有

超高的机械强度、极大的比表面积、低的表面能和片层之

间低的剪切强度ꎮ 近年来ꎬ越来越多的研究表明ꎬ以石墨

烯为润滑材料添加在材料表面可以大幅度地降低摩擦和

磨损ꎬ增强耐腐蚀性ꎬ从而提高材料的性能并延长使用寿

命[６－７] ꎮ 但由于石墨烯存在易团聚、亲水性差等缺点ꎬ以
石墨烯作为复合镀层微粒ꎬ会影响其在镀层中的分布ꎬ从
而减弱石墨烯的强化作用ꎮ 氧化石墨烯(ＧＯ)是石墨经过

强氧化后超声剥离得到的具有多种含氧官能团的物质ꎮ
由于 ＧＯ 不易团聚ꎬ且具有亲水性ꎬ同时该材料也有较高

的强度和润滑性能ꎬ可以弥补石墨烯作为微粒在镀层中的

不足ꎮ 基于此ꎬ本文拟以 ＧＯ 为第二相微粒ꎬ采用复合电

沉积工艺制备 Ｎｉ / ＧＯ 复合镀层ꎬ通过改变镀液中 ＧＯ 的浓

度ꎬ探究其对复合镀层硬度及摩擦磨损性能的影响ꎮ

１　 实验

１.１　 镀层制备

本文采用改进的 Ｈｕｍｍｅｒｓ 法制备 ＧＯ[８] ꎬ在低温

(０℃)、中温(３５℃)、高温(≤９８℃)条件下对被Ｈ２ＳＯ４、
ＫＭｎＯ４氧化的石墨粉搅拌若干时间ꎬ再对过滤后的溶液进

行离心洗涤至中性ꎬ然后对烘干的 ＧＯ 进行长时间的球

磨ꎬ最后得到粉末状的纳米 ＧＯ 颗粒ꎬ将此颗粒作为复合

镀层的微粒ꎮ 采用电沉积法制备复合镀层ꎬ阳极为纯镍

板ꎬ阴极为 ϕ３０ｍｍ×３ｍｍ 的紫铜板ꎬ电镀时阴阳极间隔

５ｍｍ 左右ꎮ 首先对铜板进行打磨、抛光、超声清洗ꎬ确保

其表面粗糙度 Ｒａ≤１００ ｎｍꎬ以减小基体对复合镀层表面

质量的影响ꎻ再将 ＧＯ 微粒按照配比放入配置好的 Ｗａｔｔ
镀镍液中ꎬ溶液的 ＰＨ 值为 ４ ~ ５ꎬ超声分散 ３０ｍｉｎꎬ使 ＧＯ
颗粒能够均匀分散在溶液中ꎮ 电镀过程伴随磁力搅拌ꎬ速
度为 ４００ ｒ / ｍｉｎ、电流密度 ２ Ａ / ｄｍ２、电镀时间 ２ ｈꎮ 文中设

计了 ＧＯ 浓度为 ０、０.５、１、１.５、２ ｇ / Ｌ ５ 组实验ꎬ以研究不同

浓度下镀层摩擦磨损性能的变化ꎮ

１.２　 性能表征

分别采用 ＸＲＤ、ＦＴ－ＩＲ、ＳＥＭ、ＴＥＭ 对所制备的 ＧＯ 颗

粒进行表征ꎬ再与 ＧＯ 的典型特征相比较分析ꎮ 采用销－
盘摩擦磨损实验机对镀层摩擦性能进行评价ꎮ 上试样为
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ϕ８ｍｍ 的 ３０４ 不锈钢球ꎬ下试样为复合镀层ꎬ实验在干摩

擦条件下进行ꎬ载荷 ２ Ｎꎬ线速度 ０. １ｍ / ｓꎬ试验时间为

３０ｍｉｎꎮ 随后采用三维形貌仪对磨痕进行测量ꎬ并计算出

平均磨损率ꎮ

２　 结果与讨论

２.１　 ＧＯ 的表征

在复合电沉积中ꎬ采用粒径小、亲水性好、强度高的微

粒ꎬ可以有效提高镀层的强度和抗磨损性能[９] ꎮ 从图 １ 中

可以看出ꎬ相比于石墨ꎬＧＯ 的 ＸＲＤ 图谱在 ２θ＝ ９.６２°处出

现了 ＧＯ 的典型衍射峰且其强度值较大ꎬ表明石墨的氧化

程度高ꎬ由布拉格公式可以计算出其层间距为 ０.９１ ｎｍꎬ较
石墨的层间距有所增大ꎬ这是由于石墨在经过强氧化作用

后接入官能团的缘故ꎻ在 ２θ＝ １９.２５°、２７.１２°处出现比较微

弱的衍射峰是未被完全氧化的石墨的特征峰ꎮ
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图 １　 ＧＯ 和石墨的 ＸＲＤ 图谱

图 ２ 为 ＧＯ 的 ＦＴ－ＩＲ 谱图ꎬ其在 ３ ３８０、１ ７２０、１ ６１５、
１ ２３０、１ ０４０ ｃｍ－１ 处的吸收峰对应的基团分别为 － ＯＨ、
－Ｃ＝Ｏ、－Ｃ＝Ｃ、－Ｃ－Ｏ－Ｃ、－Ｃ－ＯＨꎮ 石墨在 １ ０６７ ｃｍ－１处出

现吸收峰是因为吸收了空气中 Ｈ２Ｏ 的缘故ꎮ 测试结果表

明ꎬ石墨在经过氧化后存在大量含氧官能团ꎬ而这些官能

团有助于提升 ＧＯ 的亲水性ꎬ从而能够使 ＧＯ 均匀分散在

镀镍溶液中ꎮ
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图 ２　 ＧＯ 和石墨的 ＦＴ－ＩＲ 图谱

图 ３ａ)和图 ３ｂ)分别为 ＧＯ 的 ＳＥＭ、ＴＥＭ 图ꎮ 可以看

出所制备的微粒为少层 ＧＯꎬ其褶皱现象也表现得较为不

明显ꎬ大的比表面积有利于在基体表面形成均匀覆盖的薄

膜ꎬ以提高镀层的润滑性能ꎮ 由表征结果可知ꎬ本实验所

制备的颗粒具有 ＧＯ 的典型特征ꎬ能够满足复合电镀的条

件ꎬ少层 ＧＯ 能够较好地沉积在基体金属表面ꎬ增强与 Ｎｉ
的协同作用ꎬ从而有利于提高复合镀层的综合性能ꎮ

 

a) SEM                              b) TEM 

图 ３　 ＧＯ 的表面形貌图

２.２　 镀层的摩擦磨损性能

图 ４ 为不同浓度 ＧＯ 镀层的摩擦系数曲线图ꎮ 可以

看出ꎬ当镀液中微粒的浓度为 ０.５ ｇ / Ｌ 时ꎬ镀层的摩擦系数

比纯 Ｎｉ 镀层高ꎬ其原因可能是因为 ＧＯ 具有高的杨氏模

量ꎬ阻碍了镀层表面润滑膜的形成[１０] ꎬ而复合镀层表面粗

糙度的增加也将使摩擦系数进一步提高ꎮ 随着 ＧＯ 浓度

的增大ꎬ摩擦系数相应减小ꎬ当镀液中 ＧＯ 浓度为 １.５ ｇ / Ｌ
时ꎬ摩擦系数最低ꎬ相较纯 Ｎｉ 镀层下降了 ２１％ꎮ 这是因为

ＧＯ 具有较低的剪切强度及优异的润滑性能ꎬ作为第二相

颗粒沉积在基体表面时ꎬ能够很大程度上减小摩擦副接触

时产生的阻力ꎬ使得摩擦系数降低ꎮ 与镀层硬度变化规律

相似ꎬ当 ＧＯ 的浓度继续增大时ꎬ摩擦系数反而有所提高ꎬ
可能是由于 ＧＯ 浓度增大导致微粒在镀层中的团聚加剧ꎬ
阻碍了摩擦副之间的相对运动ꎮ 此外ꎬ镀层表面粗糙度的

提高也会对摩擦系数的增加造成一定影响ꎮ
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图 ４　 不同 ＧＯ 浓度镀层的摩擦系数

图 ５ 为不同 ＧＯ 浓度镀层的表面磨损率ꎮ 总体而言ꎬ
Ｎｉ / ＧＯ 镀层的磨损率相比于纯 Ｎｉ 镀层有了极大的降低ꎬ
且随着镀液中 ＧＯ 浓度提高其磨损率减小ꎮ 由于纯 Ｎｉ 镀
层表面强度低ꎬ在干摩擦下承载能力差ꎬ当摩擦副在一定

的载荷作用下相对运动ꎬ会使接触位置发生塑性变形或剪

切甚至软化和剥落ꎬ因而表现出较为严重的粘着磨损ꎮ 当
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ＧＯ 作为复合电镀的第二相微粒时ꎬ镀层的磨损机制由粘

着磨损转变为磨粒磨损ꎬ磨痕的深度和宽度有了明显的减

小ꎬ并且随着镀液中 ＧＯ 浓度的提高ꎬ其磨损得到改善ꎮ
这主要是因为镶嵌在镀层中的 ＧＯ 微粒具有极高的强度ꎬ
提高了基体的承载能力和抗塑性流变能力ꎬ表面硬度的增

加也使得抗磨性能提高[１１] ꎻ此外ꎬＧＯ 作为固体润滑剂分

散在镀层表面ꎬ能够防止摩擦副的直接接触ꎬ使得磨损量

明显减小ꎮ 当 ＧＯ 浓度上升到 ２ ｇ / Ｌ 时ꎬ其磨损率有所增

加ꎬ造成该现象的原因可能是随着 ＧＯ 微粒浓度的增大ꎬ
其在镀层中的分散有所变化ꎬ从而对镀层耐磨性能有所降
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图 ５　 不同 ＧＯ 浓度镀层的表面磨损率

３　 结语

采用电沉积技术以 ＧＯ 为第二相微粒制备了 Ｎｉ / ＧＯ
复合镀层ꎬ并对其性能进行了测定ꎬ通过分析其摩擦磨损

机理ꎬ可以发现:
１) 利用修正的 Ｈｕｍｍｅｓｒ 法制备 ＧＯꎬ通过多种表征

手段表明原始石墨中插入了数种含氧官能团ꎬ增强了 ＧＯ
的亲水性且能够不易团聚ꎬ使用所配制的 ＧＯ 进行复合电

镀ꎬ可以较好地分散在镀层的表面ꎬ进而得到性能良好的

镀层ꎮ
２) 使用 ＧＯ 作为微粒与 Ｎｉ 共沉积ꎬ相比于纯 Ｎｉ 镀层ꎬ

由于 ＧＯ 本身具有的高强度、良好的润滑性能ꎬ可以显著

地减小复合镀层的摩擦系数及增强其耐磨性ꎮ
３) 只有当使用的微粒浓度在一定范围内ꎬ复合镀层

才能表现出最优性能ꎮ 当 ＧＯ 添加量过少导致复合镀层

中的 ＧＯ 含量少ꎬ不能完全发挥出其对镀层的强化提高作

用ꎻ而当 ＧＯ 使用量过高时ꎬＧＯ 在镀层中的分布发生变

化ꎬ会减弱对镀层摩擦磨损性能的增强作用ꎮ
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