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摘要: 采用电刷镀技术制备了含 n- SiO 2 / N i复合镀层,测试了镀层的抗接触疲劳性能, 探讨了在镀液中加入纳米铜颗粒

对镀层抗接触疲劳性能的影响。结果表明, n- SiO 2/ N i复合镀层接触疲劳寿命可达到一百万次以上;在镀液中加入纳米

铜后,镀层接触疲劳寿命大幅度降低。加入纳米铜后镀层结构呈连续的层状, 疲劳裂纹在层间萌生并沿层间扩展,导致

在较短循环周次内发生失效。
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Abstract: T he composite coating containing n-SiO2 part icles w as prepared by elect ro-br ush plat ing and

its co ntact fat igue life w as examined by taking account of the effect of n-Cu par ticles on it . The r esults

show ed that fatig ue life of the n-SiO2 / Ni composite co at ing could ex ceed a m illion cycles and incorpo-

r at ion of n-Cu par ticles into the plating elect roly te g reat ly decreased the co ntact fat igue life of the coat-

ing. It w as show ed that the st ructur e of the co at ing w as presented as a co nt inuous m ultilayer str uc-

ture, leading to the init iation o f fat igue cr acks betw een layers and the pr opagat ion alo ng the bounda-

r ies betw een the layers, and contact fatig ue failure in less cy cles.
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� � 电刷镀技术工艺灵活,镀层沉积速度快, 结合强度

高,适应范围广, 是机械零件修复和强化的有效手

段[ 1, 2]。一些研究者对电刷镀镍镀层的耐磨性进行了

研究,结果 [ 3- 5]发现,电刷镀镍镀层能够强化一些金属

基体和工件表面,大幅度提高基体的耐磨性, 因此得到

广泛的应用 [ 6]。由于很多用电刷镀镀层强化的零件要

承受接触疲劳载荷, 因此,研究镀层的抗接触疲劳性能

就很有必要。钢基体上化学镀镍磷镀层后其抗接触疲

劳性能明显下降 [ 7] ;快速镍电刷镀层、镍钨电刷镀镀层

抗接触疲劳性能的研究表明, 在同样的接触应力下,在

基体上沉积这些镀层后会明显降低其疲劳寿命
[ 8]
。因

此,单一镀层的抗接触疲劳性能较差。而电刷镀复合

镀层由于可综合基体金属镀层和添加相两方面的性

能,有望提高单一电刷镀层的性能。电刷镀复合镀层

的耐磨性研究表明 [ 9] , 硬质相的加入可大幅度提高镀

层的耐磨性,但在复合镀层抗接触疲劳性能研究方面

的报道不多。用具有特异理化性能的纳米颗粒材料获

得的纳米复合镀层, 有望能在一定程度上提高单一镀

层的接触疲劳寿命。因此,本工作利用电刷镀技术制

备了 n-SiO 2 / Ni和 n-Cu + n-SiO2 / Ni复合镀层, 分析

n-Cu对镀层组织与接触疲劳性能的影响。

1 � 实验部分

实验所用基体材料为调质 30CrMnSi。n- SiO 2 和

n-Cu的平均粒径分别约为 10, 50nm,它们在镀液中的

添加量分别为 20g/ L 和 0. 5g/ L。所用电刷镀镀液为

快速镍镀液,施镀前采用机械方法将纳米颗粒均匀分

散到快速镍镀液中。电刷镀电源型号为 DSD-75-S,电

刷镀工艺流程为:电净→活化→打底→镀复合镀层,镀

层厚度约为 70�m。
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用 �M T-30在镀层断面上测试显微硬度,载荷为

0. 5N, 加载时间 15s,测试结果为五个点的平均值。n-

Cu+ n-SiO 2 / N i和 n-SiO2 / Ni镀层的显微硬度分别为

H V610和 H V600。

接触疲劳实验在 JP-52 型接触疲劳试验机上进

行,试验机示意图见图 1(长度单位为 mm ) , 杠杆的放

大比为 1� 6。为使每一个滚珠对试样的接触应力尽

量接近, 在 8107止推轴承上均匀地安装 3 个 GCr15

滚珠。所用砝码重量为 70N,加在每个滚珠上的力分

别为 140N。实验按 GB10622 � 89 进行, 由于疲劳数

据具有一定的分散性, 因此对每一镀层, 测定 5 个试

样。用双参数威布尔函数处理这 5个试样的疲劳寿

命,得到的特征寿命作为被测镀层的疲劳寿命。

图 1 � JP- 52接触疲劳试验机原理图与试样简图

Fig. 1 � Sketches of JP-52 test machin e and samples

用扫描电镜( SEM )分析镀层的表面形貌和疲劳

断口形貌。镀层中纳米颗粒含量由扫描电镜自带的能

谱仪( EDS)测试。

2 � 实验结果与讨论

2. 1 � 镀层的表面形貌与断面组织

图 2示出了纳米复合镀层表面形貌的 SEM 照

片。由图可见, 镀层表面形态为典型的菜花头,一个菜

花头即为一个单元, 每个单元又由更小的单元组成。

n-SiO 2 / Ni复合镀层的表面形貌均匀, 而 n-Cu + n-

SiO 2 / N i复合镀层表面形貌比较细小, 但存在局部粗

大单元。

图 3为复合镀层的 EDS 谱线图, 其中图 3b, c分

别是图 2b中 A 区和 B 区的 EDS 能谱图。先由能谱

获得 Si元素的含量, 再换算为 n-SiO 2 的含量。成分

测试结果为: n-SiO2 / Ni中的 n-SiO 2 含量(质量分数,

下同)约为 1. 542% , n-Cu+ n-SiO2 / Ni中 n-SiO2 的含

量为 1� 540%, A 区和 B 区的 n-Cu 含量分别为

18. 16%和 30. 05%。

从 EDS的结果可知, 在镀液中同时加入 n-Cu 和

n-SiO 2 纳米颗粒,纳米铜颗粒不会影响 n- SiO 2 纳米颗

图 2 � 纳米复合镀层的表面形貌

( a) n-SiO 2 / Ni; ( b) n- Cu+ n- SiO 2/ Ni

Fig. 2 � Surface morphologies of n- SiO 2/ Ni

( a) and n-C u+ n-S iO2 / Ni ( b)

图 3 � 纳米复合镀层的成分 EDS谱线

( a) n- SiO 2/ Ni; ( b) , ( c) n-Cu+ n-SiO 2 / Ni

Fig. 3 � EDS of n-S iO2 / Ni ( a) and n-Cu+ n-SiO 2/ Ni ( b) , ( c)

粒在镀层中的沉积量。由于纳米铜颗粒是良好的导电

体,在沉积过程中更容易到达阴极表面,虽然镀液中纳

米铜含量仅为 0. 5%, 但在镀层中铜的含量达到 20%,

是 n-SiO2 纳米颗粒含量的 13 倍。因此, 镀层中的纳
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米颗粒含量得到大幅度的提高, 纳米颗粒对镀层的细

化作用也就更明显。因此,加入纳米铜颗粒后,镀层的

表面形貌( A区)在一定程度上得到细化。

由 A区和 B区的成分分析可知,在 B区铜的含量

高达 30 % ,而在 A 区只有 18. 16 %。因此,纳米铜在

沉积过程中在 B 区发生了富集。纳米铜不仅是良好

的导电体, 而且表面具有极高的活性。当它弥散分布

在阴极(基体)表面时, 镍离子可在纳米铜颗粒表面放

电而沉积,而且当纳米铜颗粒附在阳极(镀笔)上时,会

失去电子而成为铜离子, 它也可在已沉积的纳米铜颗

粒表面发生共沉积, 因而在局部区域存在铜的富集。

在铜富集处,尖端放电效应就越严重,晶粒就越容易长

大,因而镀层表面出现了较大的菜花头单元。

图 4 为复合镀层的断面 SEM 形貌。可见, n-

SiO 2 / N i镀层存在细小的树枝状晶, 晶粒内存在细小

的不连续薄层(图 4a )。而 n-Cu+ n-SiO 2 / N i镀层呈

连续的层状,纳米铜的加入使镀层呈致密化趋势, 但在

局部地区存在微小空洞。当导电的纳米铜颗粒弥散分

布在阴极表面时,阴极表面的电荷分布就更均匀, 提高

了镀层生长过程中的形核率并使镀层表面的晶粒生长

点呈均匀分布, 因而各处的生长比较均匀,消除了原有

n-SiO 2 / Ni镀层中的树枝状晶, 镀层呈连续的层状结

构(图 4b)。

图 4 � 纳米复合镀层的断面 S EM 形貌

( a) n-SiO 2 / Ni; ( b) n- Cu+ n- SiO 2/ Ni

Fig. 4 � SEM cr os s- sect ion m or phologies of n-SiO 2 / Ni ( a)

and n-Cu + n-S iO2 / Ni ( b)

� � 虽然加入纳米铜颗粒后,镀层表面形貌得到一定

程度细化, 但其镀层显微硬度并未有明显提高。这可

能是因为纳米铜的硬度较低, 且存在局部富集,抵消了

一部分细化作用。

2. 2 � 镀层的接触疲劳寿命
表 1为两种镀层在 140 N 载荷下的接触疲劳寿

命,可见, 两种镀层的接触疲劳寿命有一定分散性, 寿

命的最大值和最小值之比可达 10 以上。为了正确测

定镀层的寿命, 必须对多试样的寿命进行统计处理来

得到镀层的接触疲劳寿命。可将接触疲劳寿命视为随

机变量,用双参数威布尔函数进行处理,绘制接触疲劳

寿命(N )与失效概率( P( N ) )之间的关系曲线,如图 5

所示。由图可见, lnln[ 1/ ( 1- P (N ) ) ]和 lnN 的关系

接近线性分布, 因此用威布尔函数可从实验所得的试

样寿命统计出镀层的寿命。

从表 2可看出, 经统计处理后镀层的特征寿命 Vs

表 1 � 两种镀层在 140N载荷下的接触疲劳寿命

T able 1 � Contact fatig ue lives of nano- composite

coat ing s under load o f 140 N

Coat ing N / � 105 cycles

n-SiO 2/ Ni 1. 932 9. 744 9. 912 10. 332 23. 772

n-Cu+ n-SiO 2/ Ni 0. 504 0. 840 1. 260 1. 512 4. 040

图 5 � 镀层疲劳寿命( N )与失效概率 P( N )的关系

( a) n-SiO 2 / Ni; ( b) n- Cu+ n- SiO 2/ Ni

Fig. 5 � Relat ion b etw een contact fat igue lif e and failure

probabili ty � ( a) n-S iO 2/ Ni; ( b) n-Cu+ n-SiO 2 / Ni
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(失效概率为 63. 2%) , 中值寿命 L 50 (失效概率为

50% ) ,额定寿命 L 10(失效概率为 10%) 和双参数威

布尔函数的 b值, 它反映镀层接触疲劳寿命的数据分

散性大小。可见,纳米铜的加入使镀层的接触疲劳寿

命明显降低, n-Cu+ n-SiO 2 / Ni镀层的 Vs , L50和 L 10

分别降低到 n-SiO2 / Ni 镀层的 14. 8%, 15. 2% 和

16� 2%。而 b值相差不大, 说明镀层的接触疲劳寿命

分散度接近。

表 2 � 镀层接触疲劳寿命的统计处理结果

T able 2 � Life resulted from statist ical tr eatment

Coat ing
Vs / � 105

cy cles

L50/ � 105

cycles

L10/ � 105

cycles
b

n-SiO 2/ Ni 13. 42 11. 05 4. 08 1. 893196

n-Cu+ n-SiO 2/ Ni 1. 99 1. 67 0. 66 2. 032959

2. 3 � 镀层疲劳失效机理分析

图 6 示出了镀层疲劳失效后滚道及其截面的

SEM 照片。由图可见,镀层的疲劳裂纹在滚道表面萌

生,沿亚表层扩展, 最后发生剥落断裂。n-SiO 2 / Ni镀

层的滚道上有显著塑性变形, 而 n-Cu+ n-SiO 2 / Ni镀

层的滚道面呈显著的脆性断裂特征。这是因为, n-

SiO 2 / N i镀层表面形貌平整均匀, 相同接触应力时承

受单元较多,使单个菜花头单元承受的接触应力较小,

裂纹不容易萌生。即使 n- SiO 2 / Ni镀层内部也是细小

的薄层结构,但整个镀层由若干小的单元构成,使这些

层状结构不连续, 在与基体平行的面上方向性很弱,裂

纹扩展路径较长, 因而疲劳寿命较长。加入纳米铜后,

镀层局部区域得到细化,但也存在有铜元素富集的较大

菜花头单元,这些菜花头单元承受较大的载荷,容易成

为镀层的薄弱区。同时, 纳米铜加入后镀层的组织呈

连续的层状结构,在接触应力的作用下,裂纹在表层萌

生后,将以较快的速度沿层间扩展(图 6d)。因而在相

同载荷下,纳米铜的加入降低 n-SiO 2 / Ni镀层的寿命。

图 6 � 镀层滚道和断口截面的 SEM 照片 � ( a) n-S iO2 / Ni; ( b) , ( c) , ( d) n- Cu+ n- SiO 2/ Ni

Fig. 6 � Fracture m or phologies of the n-S iO2 / Ni coat ing t rack surface ( a) , n- Cu+ n- SiO 2/ Ni coatin g t rack su rface

( b) an d cros s- sect ion ( c) , ( d)

� � 从图 6c 可见, 疲劳裂纹垂直贯穿整个镀层,裂纹

扩展倾角即裂纹与滚道面夹角为 90�。根据O� Reg and

等的研究结果[ 10] ,接触疲劳裂纹为 II型裂纹,裂纹的

扩展驱动力随裂纹扩展倾角的增大而增大。由于 n-

Cu+ n-SiO2 / Ni复合镀层的裂纹扩展倾角为 90�, 达
到最大, 因此, 该镀层的裂纹扩展驱动力也最大, 其

结果是裂纹的扩展速率很快。由图 6d 可见裂纹平行

于镀层滚道面, 沿镀层的层间扩展, 使裂纹的扩展距

离最短, 最后断裂区呈脆性断裂。因此, n- Cu + n-

SiO 2 / N i复合镀层的裂纹扩展速率快, 其疲劳寿命就

很短。

3 � 结论

( 1)镀液中加入纳米铜颗粒能在一定程度上细化

n-SiO 2 / Ni镀层表面形貌,使 n-SiO 2 / Ni镀层断面组织

(下转第 41页)
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N-Zr O2 , P-ZrO2 , S-Zr O2 试样, 这与上述对试样承受

热震温差及热应力的分析结果是一致的。由图 2可

见, 氧化锆 (标记为+ ) 与钛酸铝 (标记为+ + ) 的

晶粒呈交错镶嵌结构, 材料不易形成热震裂纹的扩展

断裂, 因而具有较高的抗弯强度、断裂能和抗热震性

能。有望作为冶金连铸用氧化锆定径水口的更新

材料。

3 � 结论

( 1) 采用二氧化钛、�-氧化铝、氧化锆原料, 以

SiO 2-Mg O, Mg O-Fe2O 3 为复合添加剂,采用直接合成

法可以制备出低热膨胀系数的 A TZ 材料。

( 2)随试样中 N-ZrO 2 含量的提高或随着 ZrO 2 稳

定程度增加, AT Z 材料 RT ~ 1000 � 的热膨胀系数逐

步降低,这与普通的多相材料热膨胀系数的计算结果

相悖。

( 3)综合性能较为理想的 AT Z-5试样, 其抗弯强

度为 39� 15M Pa, 吸水率为 3� 28%, 热膨胀系数为

4� 46 � 10
- 6

/ � , 抗热震性能优良,其能够承受的热震

温差是原 P-ZrO 2 试样的 1. 62倍。
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发生从大量的树枝状结构到层状结构的转变,但表面

形貌存在局部粗大现象。

( 2)在 140N 载荷下,纳米铜颗粒的加入大幅度降

低 n-SiO2 / Ni镀层的接触疲劳寿命。

( 3)失效分析表明, 镀层寿命降低的原因是 n-Cu

+ n-SiO2 / Ni镀层的疲劳裂纹扩展驱动力达到最大,

疲劳裂纹沿 n-Cu+ n-SiO 2 / Ni镀层的层间扩展, 呈脆

性断裂。
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