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第４２卷　第５期
２０１８年９月

激　　光　　技　　术
ＬＡＳＥＲＴＥＣＨＮＯＬＯＧＹ

Ｖｏｌ．４２，Ｎｏ．５
Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ，２０１８

　　文章编号：１００１３８０６（２０１８）０５０６２２０５

陶瓷表面激光无钯活化及其化学镀镍

崔开放，钟　良，龚　伟，代竟雄
（西南科技大学 制造科学与工程学院，绵阳 ６２１０００）

摘要：为了实现陶瓷基体表面无钯化学镀镍，以１０ｇ／ＬＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ和４５ｇ／ＬＮａＨ２ＰＯ２的混合溶液为活化液涂覆
于基体表面，利用激光扫描后使基体活化，再进行化学镀镍。研究了激光功率、光斑直径以及扫描速率对镀层覆盖率的

影响，通过扫描电镜观察了粗化、活化以及施镀后的微观形貌，并对活化及施镀后的基体表面进行了成分分析，对镀层结

合性、导电性以及可焊性进行了检测。结果表明，当以激光功率为３Ｗ、光斑直径为２ｍｍ、扫描速率为５ｍｍ／ｓ对基体进行
扫描时，基体表面生成一层平均直径为０．１μｍ的Ｎｉ微粒；施镀后，镀层覆盖率为１００％；镀层微观表面平滑、致密，晶胞
直径均在１０μｍ以上；镀层中Ｐ的质量分数为０．０７７１，为非晶态结构，具有良好的耐磨性和耐腐蚀性能；镀层具有较强的
结合性和良好的可焊性，电阻率为７．６７×１０－５Ω·ｃｍ，为良导体。该工艺成本低、无污染，能实现陶瓷基体表面局部化学
镀镍，通过对激光的运动控制，能够使基体表面沉积各种精细图形，具有一定的实用价值。

关键词：激光技术；表面工程；无钯活化；陶瓷；化学镀镍
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引　言

陶瓷材料具有优越的综合性能，广泛应用于各个

行业，但其表面可焊性较差，在电子行业的应用受到很

大限制，因此，需要对其进行表面金属化改性［１３］。

化学镀是陶瓷表面金属化最常用的方法，由于陶

瓷不具有催化活性，化学镀前必须进行活化［４６］。传统

的钯活化法成本高、污染大，以镍作催化剂的活化工艺

成为当前研究热点［７９］。ＬＩ等人［１０］将陶瓷片放入由

ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ，ＮａＨ２ＰＯ２，Ｈ２Ｏ和Ｃ２Ｈ６Ｏ混合配制的活
化液中浸渍一段时间，通过热处理使镍盐被还原为活

性中心，化学镀后得到覆盖完整、均匀、致密，镀层与陶

瓷结合良好的镀层。ＬＩ等人［１１］用镍盐、适量 ＮＨ３·
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第４２卷　第５期 崔开放　陶瓷表面激光无钯活化及其化学镀镍 　

Ｈ２Ｏ、稳定剂和蒸馏水等配制成ＰＨ值为８左右的活化
液，将基体浸入活化液２０ｍｉｎ，然后在２００℃～２５０℃温
度下热处理２０ｍｉｎ，使镍盐在陶瓷表面的微孔中分解
为具有很高催化活性的物质，然后化学镀镍，得到光

亮、完整且结合力良好的 ＮｉＰ合金镀层。ＦＵ等人［１２］

研究了以Ｎｉ（Ａｃ）２，ＮａＨ２ＰＯ２和ＣＨ３ＯＨ的混合溶液作
为活化液的工艺，该工艺要求在１６５℃ ～１７０℃活化
３０ｍｉｎ，而且要求镀液中含有水合肼作还原剂。虽然以
镍为催化剂的活化工艺已经有了初步进展，但都存在

活化时间长、可操作性差、无法进行局部活化等问题。

为了解决上述问题，本文中以 ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ和
ＮａＨ２ＰＯ２混合配制活化液，涂覆于陶瓷基体表面，常
温干燥后形成活化层，利用激光对基体进行扫描，在激

光热效应作用下 Ｎｉ２＋被还原，形成催化核心。化学镀
后得到均匀致密，结合性良好的 ＮｉＰ合金镀层，并通
过对激光运动控制，实现了陶瓷基体的局部化学镀镍。

１　实　验

１．１　实验材料
基体采用普通陶瓷片（宜兴市亿中陶瓷科技有限

公司），规格为１０ｍｍ×１０ｍｍ×３ｍｍ。
１．２　工艺流程

除油→常温干燥→粗化→水洗→活化液涂覆→常
温干燥→激光扫描→水洗→化学镀→水洗→常温干
燥。

１．２．１　前处理　前处理工艺包括除油、粗化和活化，
具体工艺步骤如下：（１）除油：将基体放入无水乙醇，
常温下用超声波清洗 １０ｍｉｎ，取出，常温放置 ５ｍｉｎ～
８ｍｉｎ；（２）粗化：将基体浸入浓 ＨＦ溶液１ｍｉｎ，取出，用
清水洗净，常温干燥；（３）活化：以１０ｇ／ＬＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ
和４５ｇ／ＬＮａＨ２ＰＯ２混合配制活化液，涂覆于基体表
面，常温放置８ｍｉｎ～１０ｍｉｎ使基体表面形成活化层；用
ＢＬ４７３型蓝光激光器（北京中科思远光电科技有限公
司）对基体进行扫描，功率为 １Ｗ～５Ｗ，光斑直径为
１ｍｍ～５ｍｍ，扫描速率为１ｍｍ／ｓ～１０ｍｍ／ｓ。

除油的目的是除去外来的油脂、手印等污垢，使后

一步的化学粗化过程能快速、均匀地进行，同时也能延

长粗化液的使用寿命［１３］；粗化是为了使基体表面呈微

观粗糙不平的状态，从而增大了镀层与基体的接触面，

为镍催化核心提供附着点，有利于化学镀顺利进行，提

高镀层与基体的结合力［１４１５］；活化使基体表面附着一

层均匀的镍微粒，为化学镀镍反应提供催化核心。

１．２．２　化学镀镍　化学镀镍配方如表１所示。ＰＨ值

　　 Ｔａｂｌｅ１　Ｆｏｒｍｕｌａｏｆｅｌｅｃｔｒｏｌｅｓｓｎｉｃｋｅｌｐｌａｔｉｎｇ

ｄｒｕｇｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ ２５ｇ／Ｌ

ＮａＨ２ＰＯ２ ２５ｇ／Ｌ

Ｃ３Ｈ６Ｏ３ ２５ｇ／Ｌ

ＣＨ３ＣＯＯＮａ １５ｇ／Ｌ

Ｎａ３Ｃ６Ｈ５Ｏ７·２Ｈ２Ｏ １０ｇ／Ｌ

ａｃｃｅｌｅｒａｔｏｒ ３ｇ／Ｌ

ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ ０．５ｍｇ／Ｌ

ｓｕｒｆａｃｅａｃｔｉｖｅａｇｅｎｔ ７ｇ／Ｌ

为４～５，温度为８０℃，时间为９０ｍｉｎ。
１．３　性能表征

采用ＵＩｔｒａ５５型高分辨冷场发射扫描显微镜分析
系统观察各阶段镀层形貌，并对活化后基体进行能谱

分析。

采用ＸＰｅｒｔｐｒｏ型Ｘ射线衍射仪对镀层晶态结构
进行分析。

采用热震法［１６］检测镀层结合力。将镀镍后的基

体放入２００℃的烘箱中３０ｍｉｎ，然后迅速放入０℃的冰
水中，若镀层无开裂、脱落现象，视为合格。

通过恒温烙铁对基体进行常规可焊性实际焊接试

验以检测其焊接性能［１７１８］，用２７０℃恒温烙铁和焊锡
点焊基体表面镀层部位，观察镀层锡润湿性能，待焊锡

冷却，拉动若干次，若镀层完整，则说明镀层具有良好

的可焊性。

采用ＰＭ１８Ｃ型数字万用表测量镀层电阻。在镀
层上截取１０ｍｍ×１ｍｍ的试样，利用晶相显微镜测出
其厚度，根据下式计算镀层电阻率：

ρ＝ＲＳＬ （１）

式中，ρ为电阻率，单位为Ω·ｃｍ；Ｒ为试样电阻，单位
为Ω；Ｓ为试样截面积，单位为 ｃｍ２；Ｌ为试样长度，单
位为ｃｍ。

２　结果与讨论

２．１　激光参量对镀层覆盖率的影响

为了使活化液中有足够反应的Ｎｉ２＋和Ｈ２ＰＯ
－
２，选

取ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ和 ＮａＨ２ＰＯ２的浓度分别为１０ｇ／Ｌ和
４５ｇ／Ｌ。覆盖率为陶瓷表面金属层的面积与陶瓷总面
积的比值，计算公式如下：

Ｃ＝
Ｓ１
Ｓ２
×１００％ （２）

式中，Ｃ为覆盖率，单位为％；Ｓ１为金属层面积，单位为

３２６
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　 激　　光　　技　　术 ２０１８年９月

ｃｍ２；Ｓ２为陶瓷总面积，单位为ｃｍ
２。

２．１．１　激光功率对镀层覆盖率的影响　取激光功率
为１Ｗ～５Ｗ、光斑直径为２ｍｍ、扫描速率为５ｍｍ／ｓ对
基体进行扫描，激光功率对镀层覆盖率的影响如图１
所示。从图中可以看出，当激光功率为３Ｗ～４Ｗ时，
镀层覆盖率为１００％；激光功率小于３Ｗ时，镀层覆盖
率随激光功率的增加而增大，这是由于激光功率逐渐

升高使激光能量逐渐达到活化层中所有 Ｈ２ＰＯ
－
２ 还原

Ｎｉ２＋所需的活化能，从而使镀层覆盖率逐渐增加；激光
功率大于４Ｗ时，镀层覆盖率开始下降，这是由于激光
功率的增加使光斑能量过大，瞬间高温会对陶瓷基体

表面造成破坏，并使活性 Ｎｉ微粒氧化而失去活性，从
而使覆盖率下降。因此，为了节约能源，激光功率取为

３Ｗ。

Ｆｉｇ１　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｌａｓｅｒｐｏｗｅｒａｎｄｃｏｖｅｒａｇｅ

２．１．２　光斑直径对镀层覆盖率的影响　取激光功率
为３Ｗ、光斑直径为１ｍｍ～５ｍｍ、扫描速率为５ｍｍ／ｓ对
基体进行扫描，光斑直径对镀层覆盖率的影响如图２
所示。从图中可以看出，当光斑直径大于２ｍｍ时，镀
层覆盖率开始下降，这是由于激光能量小于活化层中

所有Ｈ２ＰＯ
－
２ 还原 Ｎｉ

２＋所需的活化能，只有部分 Ｎｉ２＋

被还原。因此，激光光斑直径取为２ｍｍ。

Ｆｉｇ２　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｓｐｏｔｄｉａｍｅｔｅｒａｎｄｃｏｖｅｒａｇｅ

２．１．３　扫描速率对镀层覆盖率的影响　取激光功率
为３Ｗ、光斑直径为２ｍｍ、扫描速率为１ｍｍ／ｓ～１０ｍｍ／ｓ，
扫描速率对覆盖率的影响如图 ３所示。从图中可以

　　

Ｆｉｇ３　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｓｃａｎｎｉｎｇｒａｔｅａｎｄｃｏｖｅｒａｇｅ

看出，当扫描速率为１ｍｍ／ｓ～５ｍｍ／ｓ时，镀层覆盖率
为１００％；扫描速率大于５ｍｍ／ｓ时，镀层覆盖率开始下
降，这是由于扫描速率越大，光斑在局部区域停留的时

间越短，难以为活化层提供充足的反应能量，从而使覆

盖率降低。因此，扫描速率取为５ｍｍ／ｓ。
２．２　镀层形貌及成分分析

图４为基体粗化后表面微观形貌。图中平均直径
为１０μｍ的孔为基体结构，其周围所分布的微孔为基
体粗化所致。基体粗化后，亲水性明显提高，同时为活

化液中活性离子的吸附提供了有利条件。

Ｆｉｇ４　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｆｔｅｒｍａｔｒｉｘｒｏｕｇｈｅｎｉｎｇ

图５为基体活化后表面微观形貌。从图中可以看
出，基体表面附着大量微粒状结构，平均直径为

０．１μｍ。图６基体表面活化能谱图。从图中可以看
出，除基体所含有的元素外，还出现了Ｎｉ峰和Ｐ峰，质
量分数分别为０．００５４和０．００３１，说明活化层中发生
了无催化剂的化学镀镍反应，生成的活性Ｎｉ微粒附着
在基体表面，使基体活化。

Ｆｉｇ５　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙａｆｔｅｒｍａｔｒｉｘａｃｔｉｖａｔｉｏｎ

４２６
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第４２卷　第５期 崔开放　陶瓷表面激光无钯活化及其化学镀镍 　

Ｆｉｇ６　Ｓｕｒｆａｃｅｅｎｅｒｇｙｓｐｅｃｔｒｕｍａｆｔｅｒｍａｔｒｉｘａｃｔｉｖａｔｉｏｎ

图７为镀层表面微观形貌。从图中可以看出，镀
层表面平滑，晶胞直径均在１０μｍ以上，组织致密，结
构紧凑。

Ｆｉｇ７　Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｃｏａｔｉｎｇ

图８为镀层表面能谱图。图中只有Ｎｉ峰和Ｐ峰，
说明基体被完全覆盖。Ｎｉ和 Ｐ的原子数分数分别为
０．８６３３和０．１３６７，计算得出镀层中 Ｐ的质量分数为
０．０７７１，为中磷化学镀层。

Ｆｉｇ８　Ｓｕｒｆａｃｅｅｎｅｒｇｙｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆｃｏａｔｉｎｇ

图９为镀层 Ｘ衍射图谱。图中衍射峰均呈弥散
　　

Ｆｉｇ９　Ｘｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐａｔｔｅｒｎｏｆｃｏａｔｉｎｇ

状态，表明镀层结构为非晶态，具有良好的耐磨性和耐

腐蚀性能［１９２０］。

２．３　性能检测
２．３．１　结合性检测　图１０为热震试验后样品实物
图。将在最优工艺下施镀后的陶瓷基体放入２００℃电
烘箱中加热３０ｍｉｎ，然后迅速取出放入冷水中，重复实
验３～４次，检测后样品表面光滑，无开裂、起包现象，
说明镀层与基体表面结合力良好。

Ｆｉｇ１０　Ｓａｍｐｌｅｐｈｙｓｉｃａｌｍａｐａｆｔｅｒｂｉｎｄｉｎｇｔｅｓｔ

２．３．２　导电性检测　利用万用表测得试样电阻为
０．３Ω，用晶相显微镜测得试样厚度为９．４７μｍ。根据
（１）式计算得到镀层电阻率ρ＝７．６７×１０－５Ω·ｃｍ，导
电性良好。

２．３．３　常规可焊性检测　图１１为常规可焊性检测前
后对比图。以浸锡法对镀层进行点焊测试，观察锡焊

点与镀层的润湿性均表现为良好且无明显差异；进行

焊点拉脱强度测试，以强力拉拔使焊点脱落观察脱落

点情况，焊点与基材分离，表明焊接强度良好。

Ｆｉｇ１１　Ｃｏｎｔｒａｓｔｄｉａｇｒａｍｏｆｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｗｅｌｄａｂｉｌｉｔｙｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｔｅｓｔｉｎｇ

３　结　论

（１）将１０ｇ／ＬＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ和４０ｇ／ＬＮａＨ２ＰＯ２混

合溶液涂覆于基体表面，常温干燥８ｍｉｎ～１０ｍｉｎ，利用
激光对基体进行均匀扫描。在激光热效应作用下，

Ｎｉ２＋被Ｈ２ＰＯ
－
２ 还原为平均直径为０．１μｍ的 Ｎｉ微粒，

使基体得到活化。

（２）激光最优参量如下：激光功率为３Ｗ，光斑直
径为２ｍｍ，扫描速率为５ｍｍ／ｓ。以最优参量对基体进
行扫描，镀层覆盖率为１００％。

（３）镀层中Ｐ的质量分数为０．０７７１，为中磷镀层，

５２６
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　 激　　光　　技　　术 ２０１８年９月

晶体结构为非晶态，具有良好的耐磨性和耐腐蚀性能。

通过对镀层结合性、导电性以及可焊性的检测表明，镀

层具有较好的综合性能。

（４）该工艺成本低、活化时间短、可操作性强，通
过对扫描路径的控制能够实现基体的局部活化，同时

能在基体表面成型各种精细图形，具有一定的使用价

值。
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