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摘 要 本文采用盒相观察 能谱分析．x射线衍射分析等手段，着重研究了在中碳钢衬底上施镀的Ni—P一金刚石复合镀层经 

中 低温熟处理后，镀屡与衬底问的扩散阿题 结果表明．镀件经 200 800℃．存 I h的热处理后．镀屉与衬底阿盎生 n 

元素的相互扩散 元素在镀志时即有扩散现象 而 P 的扩散很弱 经 600℃， l h热处理后、由于扩散的彬响 镀屡内 

Ni元索呈梯度分布．镀件经800℃．1 h热处理后井空垮 扩散层巾主要形艘丁v(Ni Fe)相 
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ABSTRACT The e]ementa]diflusion between medium carbon steel substrute and electroless Nj—P— 

diamond composite coating WaS measured．The resu1ts show that the diflusion between the substrate 

and the coating takes place when the specimens are heat—treated under a lOW or mediunl temperature． 

an d sonletinles a diflusion Iayer iS formed DiflusionaI elenlents are Ni． and P in v,-hich P di ses 

weakly．F dimlses strongly and even before heat—treatment Fe ca,n also difluse W hen the specimen 

WS~,q heat—treated at 800℃ for 1 h and then ai~cooled．the phase fNi， 】is formed 

KEY W 0RDS Ni—P_diamond electrole~ composite coating．steel subsrate．diflusion 

利用表面处理技术可在衬底材料上获得沉积层 在高 

温加热时沉积层与衬底问会形成一定厚度的扩散层．从而 

影响到材料的电化学、机械及电子性能．在电子材料领域． 

通常需要控制或避免扩散层的形成，但在机械行业，由于 

扩散层的形成有助于提高沉积屡与衬底间的结合力．扩散 

层的形成是有利的 ．化学镀 Ni是发展最早 且应用十 

分广泛的一种表面处理技术．近年来，在普通化学镀 Ni 

的基础上．通过加入各种不同的硬质惰性粒子发展起来的 

具有高硬度、高耐磨性的复合镀层受到了人们的关注 在 

实际应用中，为进一步提高镀层的性能，无论是普通镀层 

还是复合镀层均需经过适当的热处理 J，而热处理就会带 
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来镀层与衬底闻扩散的问题 研究发现．在 190—21O℃ 

热处理 1 5 h 通过形成扩散层，可以提高 Al衬底与其上 

化学镀 Ni层的结合力 因此，是否发生扩散．形成扩散 

层，成为提高镀层与衬底间结合强度的一个关键因素，但 

对于更常见钢村底上化学镀 Ni或化学复合镀的问题，由 

于普遍认为扩散系数小，因而对于镀层与衬底问的扩散问 

题研究很少 本文采用爆轰合成的超细金刚石作为 Ni—P 

基化学复合镀层的复合粒子 研究了这种 Ni—P一金刚石 

化学复合镀层经热处理后的扩散问题． 

1 实验方法 

1．1 镀液组成及施镀工艺 

本实验采用的金刚石颗粒 (纳米级1由北京理工大学 

提供．采用炸药爆轰的方法合成．爆轰高压 P>20 GPa， 

温度 T>3000 K Ni—P一金刚石化学复合镀镀液的成 
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分组成如下： NiSO 25 g／1．NaPO~20 g／1 NaAc 

14 g／l 络和剂适量，稳定剂适量． UFD加八量 8 g／l 

温度 864-1℃． pH值 4 4—4．6． 

施镀工艺为 金刚石颗粒加入前经活化处理，采用磁 

力搅拌 基底材料为 20 lilm~30 inlil的中碳钢片，钢片 

经除油，酸洗后入槽施镀 

1．2 镀件热处理工艺及截面形貌观察 

镀件在箱式电阻炉中经 200，400，500．600 800 C． 

1 h的热处理，镀层截面经磨制、抛光后．用硝酸酒精侵 

蚀，在 MM一6卧式金相显微镜上观察镀层截面形貌． 

1．3 扩散层成分及结构分析 

用 EPM-810电于探针 x射线能谱仪对镀层截面进 

行成分分析：对经 800℃． 1 h处理的镀件．表面轻磨 

后．用 Rigaku D,／m0~x一3C型 x射线衍射仪 (Co虬 ) 

测定扩散层的相结构． 

2 实验结果与讨论 

2．1 扩散层形貌观察及成分分析 

图 1为镀件镀态及经 200 400，800℃、 1 h的 

热处理后镀层截面的形貌，从图中可_儿 镀件镀态时及经 

200 ℃， 1 h的热处理后没有形成町观察到的扩散屡， 

但经 400℃． 1 h的热处理后．镀层与衬底的界面处形 

成了一条很细的白亮带，说明此时已有扩散层生成，但此 

时扩散层很窄．约为 1／zln；继续升高温度，经 800 C， 

1 h热处理后镀层与对底处扩散层增厚。在光学显微镜下 

刮其厚度约为8 m 如图 2d所示．为了进一步说明扩散 

层的存在。我们对经 800℃． 1 h处理后的镀件截面进 

行了戚分点分析。结果示于表 1中 由表可见．此时实际 

发生扩散的区域厚度超过 10 m， 衬底作为基准，离衬 

底不同距离处的成分分析表明，随着与衬底距离酌增大， 

含量逐渐减少，Ni含量遂渐增加，呈现出明显的梯度 

特征。有力地说明了扩散层的存在．然而，由表 1可见， 

P元素的扩散很弱，在扩散层中含量极少．只在接近镀层 

的微区内有少量的扩散发生 由此说明．镀层与基底间的 

扩散主要是 Ni，Fe元素间的互扩散，P元素几乎不发生 

扩散 这是由J Ni，Fe元素的原子半径相近．相互问较容 

易形成固溶体 而 P与 Fe的原子半径相差较大， P在 

中的固溶度是很低的．因而不容易向 Fe中扩散 

由表 1可见． Fe Ni元素相互间的扩散是很明显 

的，当然与此时镀层经受了 800℃的较高温处理密切相 

关 而截面形貌的观察表明，经 400℃， 1 h的热处理 

可观察到扩散层．而低于此温度经 1 h热处理在金相截面 

上则观察不到扩散层．是否低温热处理但就没有扩散发生 

呢 为了说咀这一问题，我们对镀件进行了截面线扫描分 

析，结果示于图 2 由图可见 即使是镀态的镀件， Fe元 

素的扩散已经发生，只是Ni没有扩散 (图2a)在界面处 

成分线垂直降落， 这可能与化学镀施镀时的较高温度有 

图 1 同温度热处理后镀层的截面 貌 

Fig．1 The cross section m icrographs of Ni—P—diamond coating under different heat-treatments 

(a)as—p[atittg (b)200 C， 1 h 【c)400 C． 1 h (d)800 c 1 h 
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衰 1 离村底不同距离处各点的戚分 (镀件经 800 c 

l h热处理 

Table 1 The composition in the diffusion layer at differ· 

ent dlsta~ces h0m the ubBtra~e fheaz-treated 

und盯 800 ℃ forl h1 

3 

5 

7 

l0 

71 52 

5611 

39 74 

27 87 

77 91 0 57 

43 40 0 49 

59 89 0 37 

70 40 1 73 

田 2 镀层截面成分线分布 

Fig．2 The tln~ distribution of e~elilertts on the cross 

tion of the coatings 

(a)a pI Lng (h)200 c， l I 

(c1 600℃， 1 h 

关；而经过 200℃， l h的处理后 不仅存在 的扩 

散， i也开始扩散 这可以从界面处倾斜的线分布特征 

看出，但此时镀层内Ni的分布基本还是均匀的 (图 2b)； 

而镀件经 600℃， 1 h的处理后，不仅加剧了这两种元 

素的扩散、并且镀层内Ni元素的线分布呈现出明显的坡 

度特征 (图 2c)，这与表 1中对经 800 c处理后的扩散层 

点分析结果相类似 这显然是扩散所造成的． 

由上述分析可见．中碳锕衬底上的化学复合镀层与衬 

底间的扩散是存在的 主要是 Ni． 元素的扩散，尤以Fe 

元素的扩散最为显著 即使是在镀态或 200℃ 1 h的处 

理也会导致 的扩散发生．而 Ni在镀件经200 c，1 h 

的处理后也开始扩散，更高温度的处理导致扩散加剧，并 

使镀层内 Nj的分布呈现坡度特征 

2 2 扩散层结构分析 

对扩散层的成分分析表明．扩散层中的元素主要是Ni 

和 Fe 扩散层中 Nj含量约 20％～70％．在此基础上 

我们试图分析扩散层的相结构．考虑到 X射线的入射深 

度，如果扩散层很窄，扩散层的衍射很弱，衍射结果受到 

衬底的影响，衬底相会成为主要相 为便于研究，选择经 

800℃， l h热处理后的镀件，将其表面轻磨，露出扩散 

层．进行 X 射线衍射分析，同时对基俸也进行了结构分 

析，结果示j：图 3．由图可见 镀层与衬底间 Ni Fe元素相 

互扩散主要形成了 (Nj，Fe)相．而衬底相主要是n—Ire 

由 Fe Ni台金相图 可知，当 Ni含量约为 5％一75％ 

时，800 c保温时确_日1形成2(Ni，Fe)相．但它是一种高 

温相 考虑到试样处理时采用空冷，说明此时-~(Ni，Fe)相 

保留了下来，X射线衍射分析结果与相图分析相符台 

围 3 扩散层的 XRD 图 

Fig．3 The XRD diffraction p~ttern of the diffusion layer 

aftertreatment at 800 ℃ for1 h 

3 结论 

(1)在中碳钢基体上施镀的 Ni-P一金刚石镀层经 

低、中温热处理后 镀层与衬底间将发生 Ni Fe元素的 

相互扩散， P的扩散很弱 
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(21镀态时 Fe的扩散已发生，镀件经 200℃， 1 h 

热处理后， Ni开始扩散； 400℃， 1 h热处理后开始 

形成明显的扩散层；600℃． ¨】热处理后 Ni Fe元素 

的扩散加剧，并使得镀层内 Ni的分布呈现梯度特征，经 

800℃， 1 h的热处理所行成的扩散层超过 10 m 

(31经 800℃， 1 h的热处理、空冷后的镀件．其镀 

层与衬底间形成的扩散层主要是1(Ni， )相，与相图分 

析结果相符． 
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