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激光重熔喷射电沉积纳米结构镍涂层性能研究
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摘要 : 为了研究激光重熔工艺对用喷射电沉积方法在 45#钢基体表面制备的纳米结构镍涂层性能的影响 ,采用扫描
电镜和 X射线衍射仪对涂层表面形貌和晶粒尺寸进行了分析 ,并对涂层做了表面显微硬度测试和耐腐蚀性试验 ,对激光
重熔工艺对涂层性能影响进行了理论分析和实验验证。结果表明 ,在优选的工艺参数下 ,喷射电沉积制备的镍涂层由平
均尺寸为 13. 7nm的纳米晶颗粒组成 ;经过激光重熔后 ,熔融区内的晶粒尺寸明显减小 ,涂层与基体由机械结合变为冶金
结合 ,涂层的表面显微硬度和耐腐蚀性能得到明显的提高。这一结果对于促进激光加工技术在纳米材料的应用具有一
定的理论意义和实际价值。
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Research of la ser rem elting of jet electrodeposited nanocrysta lline n ickel coa ting
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Abstract: In order to study the effect of laser remelting on the p roperty of the nanocrystalline nickel coating p repared by jet
electrodepositing on the substrate of 45# carbon steel, the coatings’surface morphology and the size of crystal were analyzed with
scanning electron m icroscope and X2ray diffractometry, the m icrohardness and corrosion resistance of coatings were also tested,
and the effect of laser remelting were discussed in theory and experiment. The results showed that the average size of crystal of jet
electrodeposited nickel coating was 13. 7nm under the op timum p rocessing parameters. After laser remelting, the size of crystal of
coating was greatly dim inished, the bonding state between the coating and substrate becomes from mechanical combination to
metallurgical combination, and the coating’s m icrohardness, the corrosion resistance were obviously increased. This result has
certain theory and p ractical significance in p romoting laser p rocessing technique in the app lication of nano2materials.
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引　言

纳米结构涂层的制备与纳米结构块体制备一样已

经成为当前国际前沿研究的热点 [ 124 ] ,其中电沉积

法 [ 5 ]制备纳米结构涂层 ,因其沉积层致密、成分易于

控制等优点而备受关注。但传统的电沉积速度慢 ,近
年来发展的喷射电沉积 [ 6 ]使沉积速度提高几十倍 ,乃

至上百倍 ,为快速制备纳米结构涂层提供了新途径。
但是电沉积涂层与基体之间存在着明显的界面 ,影响

了涂层与基体的结合 ;另一方面 ,涂层存在疏松、孔隙
等缺陷 ,从而影响其耐腐蚀性能。而激光重熔技术 [ 728 ]

是将激光技术和热处理相结合的表面强化技术 ,能获
得与基体牢固结合的高性能表面涂层。

作者采用喷射电沉积方法制备了纳米结构镍涂

层 ,并用激光重熔工艺对涂层进行处理 ,用扫描电子显
微镜 ( scanning electron m icroscopye, SEM )和 X射线衍
射 (X2ray diffractometry, XRD )对涂层表面形貌和微观
结构进行研究和表征 ,考察了激光重熔处理对涂层显
微硬度和耐腐蚀性能的影响。

1　试验材料和试验方法

1. 1　试验材料

试验用基体材料为 45#钢 ,试样尺寸为 50mm ×
20mm ×10mm;喷射电沉积试剂为六水硫酸镍、六水氯
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化镍、硼酸、润湿剂和光亮剂等。

1. 2　涂层制备工艺和设备

喷射电沉积设备为根据喷射电沉积的工艺特点 ,
自行开发研制的系统 ,如图 1所示。

Fig. 1　Experimental device of jet electrodeposition system

试验中 ,采用了优选的喷射电沉积工艺参数 (关于
工艺参数的优化另外有较详细的讨论 ) ,具体如下 :采用
矩形狭缝喷嘴 ,电沉积溶液流量 150L /h,喷嘴运动速度
为 10mm / s,平均电流密度为 39. 8A /dm2 ;激光重熔采用
SLCF2X12×25型 CO2激光加工机 ,重熔前对涂层喷漆黑
化 ,重熔时 A r气保护 ,重熔工艺参数为激光功率 1500W ,
光斑直径 2mm,扫描速度 850mm /m in,搭接量 20%。

1. 3　分析及测试手段

采用 LEO21530VP型 (Oxford)扫描电子显微镜观
察涂层的表面形貌。X射线衍射被用来表征涂层的平
均晶粒尺寸 ,衍射实验在 XD25A型 X射线衍射仪上进
行 ,衍射条件 :靶材为铜靶 ( Kα,λ = 0. 154178nm ) ,电
子加速电压为 40kV ,电流为 60mA,扫描速度为
4°/m in,步宽为 0. 01°。
显微硬度是在 HVS21000A型显微硬度计上进行

测试 ,测量时加载载荷为 100N,保载时间为 15 s,试样
显微硬度为 5点平均值 ,测量点之间的间距为 2mm。

通过失重试验来测试涂层耐腐蚀性能 (所有结果均
为 3个试样的平均值 ) ,腐蚀介质 HCl的质量分数为
0. 1,腐蚀总时间为 68h。用腐蚀速度作为评定试样耐腐
蚀性高低的标准 ,腐蚀速度为腐蚀前后试样的质量差
(腐蚀失重 )与试样腐蚀表面积和腐蚀时间乘积的比值。

2　测试结果与分析

2. 1　喷射电沉积纳米结构镍涂层的组织形貌

图 2为给定工艺条件下喷射电沉积镍涂层的表面
形貌。可以看到 ,涂层表面的结合较致密 ,涂层表面由
大部分为 10nm～20nm的纳米晶颗粒组成 ,呈胞状结
构 ,这些胞状结构在沉积过程中会累积长大生成新的
胞状组织 ,这与电沉积的岛状生长理论是相符的 [ 9 ]。

X射线衍射被用来表征涂层中的平均晶粒尺寸。
图 3为该涂层的 X射线衍射图 ,根据 X射线衍射图曲

线中的 (111)和 (200)衍射峰的半峰全宽 ,利用谢乐公
式 [ 10 ]计算出纳米晶镍的平均晶粒尺寸为 13. 7nm,这
与 SEM图观察到的晶粒尺寸相符合。

2. 2　激光重熔后涂层的组织形貌

图 4所示为激光重熔后试样横截面的金相图 ,其
　

Fig. 4　SEM morphology of cross section of nickel coating after laser remelt2
ing

上存在 3个区域 :重熔区、相变硬化区和回火区。激光
重熔后涂层组织结构的变化是由于激光快速加热和快

速冷却加工特点所引起的。当激光扫描照射试样时 ,
涂层从熔化状态急剧冷却 ,晶核来不及长大 ,在重熔层
中形成致密、细小的晶体结构 ,因此 ,提高了喷射电沉
积层的致密度 ;另一方面 ,采用激光表面重熔可以使涂
层与基体的结合由机械结合转变为冶金结合 [ 11212 ]。

2. 3　显微硬度分析

表 1为基体及涂层的表面显微硬度 ,可知作为基
　 Table 1 M icrohardness of substrate and coatings

p rocessing m icrohardness/HV

non2p rocessing ( substrate) 243. 4

jet electrodepositing 520. 6

jet electrodepositing + laser remelting 672. 5

体的 45#钢硬度最低 ,经过激光重熔的涂层硬度最高 ,
比原喷射电沉积涂层提高约 30%。原因是 :在金属和
合金中 ,硬度和晶粒尺寸满足霍尔 2佩奇公式 : H =

232
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H0 + kd - 1 /2 ,其中 , H为硬度测量值 , H0为本征值 , k为

与材料有关的参数 , d为晶粒平均直径 ,可知晶粒尺寸
越小材料硬度越高 ,喷射电沉积由纳米晶组成 ,因此硬
度较高。而激光重熔能使涂层表面组织细化 ,在重熔
层中形成致密、细小的晶体结构 [ 13214 ] ,另外在激光重
熔过程中基体也有部分熔化 ,与涂层形成镍基合金 ,从
而明显提高了涂层的硬度。

2. 4　涂层耐腐蚀性能分析
图 5为基体及在两种工艺条件下涂层的腐蚀速

度 2时间曲线图。从图中可以看出 ,基体材料本身的耐
　

Fig. 5　Curves of corrosion rate versus time

腐蚀性能最差 ,经过喷射电沉积后 ,试样的耐腐蚀性能
有了较大的提高 ,再通过激光重熔 ,促使材料的耐腐蚀
性能得到进一步提高。另外 ,喷射电沉积涂层在腐蚀
26h后其腐蚀速度有所提高 ,这可能与腐蚀介质的渗
入有很大关系 [ 15 ]。

对腐蚀 78h后试样的微观结构进行放大观察分
析 ,发现未进行激光重熔的试样腐蚀凹坑均匀出现在
试样的表面 ,由此可推断试样的腐蚀大多在试样的表
层 (见图 6a) ,而激光重熔后试样 (见图 6b)的腐蚀程
　

Fig. 6　SEM morphology of jet electrodeposited nickel coatings after corro2
sion (400×)
a—non2laser remelting　b—laser remelting

度较轻 ,说明激光重熔能有效提高试样的耐腐蚀性能。
造成这样的原因可能是 :喷射电沉积涂层有疏松、孔隙
等缺陷的存在 ,腐蚀液可以深入基体内 ,正是由于这些
缺陷的存在 ,增大了腐蚀发生的区域 ,也就加快了腐蚀

速度。而激光重熔处理使涂层表面组织细化 ,减少了点
蚀坑的数量 ;消除了表层中的疏松、孔隙等缺陷 ,提高了
沉积层的致密度与结合强度 ,阻止了腐蚀介质渗入 ,减
少了阳极溶解 ;促使沉积层中合金元素均匀分布 ,减少
了沉积层中微电池数目 ,从而提高了耐腐蚀性能 [ 16217 ]。

3　结　论

(1)在优选的工艺参数下 ,喷射电沉积制备的纳
米结构镍涂层的结合较致密 ,平均晶粒尺寸为
13. 7nm。

(2)喷射电沉积镍涂层经过激光重熔后 ,形成重
熔区、相变硬化区和回火区 ,重熔层中形成致密、细小
的晶体结构 ,涂层与基体由机械结合变为冶金结合。

(3) 45#钢基体、喷射电沉积镍涂层和激光重熔喷

射电沉积镍涂层的表面显微硬度分别为 243. 4HV,
520. 6HV和 672. 5HV ,激光重熔后涂层硬度比原喷射
电沉积涂层提高约 30%。

(4)基体材料本身的耐腐蚀性能最差 ,经过喷射
电沉积后 ,试样的耐腐蚀性能有了较大的提高 ,再通过
激光重熔 ,涂层的耐腐蚀性能得到进一步提高。
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斑中心位置标准差很小 (在 0. 2个像素以下 ) ,而此时
重心法由于选择用于计算重心的阈值和区域的波动 ,
使测试值相对不稳定 ;当光斑小到一定程度后 ,由于空
间矩算法采用的模板具有一定大小 (如 5 ×5) ,空间矩
算法失效 ,而恰此时重心法具有了极高的定位精度。

并且两种算法的均值差别极小 (0. 01p ixels) ,故可以综
合两种算法 ,即设定适当的光斑半径 ( R = 5p ixels)为
阈值 ,以此为判据来选择不同的检测算法 ,就可以大大
地提高探测精度。

表 2中只列出了水平方向 ,垂直方向雷同。
Table 2　Mean and RMS statistics of the laser spots’center coordinates

sequence number L I1 L I2 L I3 L I4 L I5 L I6

method

gravity method
mean /p ixel 144. 00 144. 00 144. 00 144. 01 144. 04 144. 05

RMS/p ixel 0. 00 0. 01 0. 27 0. 59 0. 65 0. 46

special moments
mean /p ixel NaN 144. 00 144. 00 144. 01 144. 04 144. 04

RMS/p ixel NaN 0. 12 0. 13 0. 13 0. 07 0. 13

　 通过比较两种亚像素检测算法 ,最终归纳检测流
程如图 6所示 ,首先对读入的光斑图像进行直方图统
　

Fig. 6　The flow chart for detecting the laser angle of arrival

计 ,从而得到图像的灰度值分布 ,由此设置阈值 T ,估
算图像处理的光斑半径和中心。由光斑半径判断所采

用的亚像素检测算法 ,进而对光斑进行精确定位。最
后将由图像信息转化成的激光到达角输出。

4　结　论

光斑精确定位是成像型激光探测系统中的一项关

键技术。作者根据试验总结了探测系统中光斑定位的

特点 ,提出针对不同大小的光斑分别使用重心法和基
于空间矩的综合检测方法。这种方法在在激光动态变

化 50dB时仍能使光斑定位精度在 0. 2个像素以内 ,大

大提高了系统的激光定向精度和动态范围。
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