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316不锈钢表面Ni/MoS2复合镀层的
制备工艺研究与组织分析*
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摘 要：本文通过对316L不锈钢表面复合电镀Ni/MoS2制备工艺进行探究，着重研究了单脉冲占空比变化对得到

镀层中MoS2颗粒固体颗粒含量及分布的影响规律，为制备激光、电子束、离子束等急冷急热重熔工艺制备“滚珠式”

MoS2-Ni基耐磨层，提供可行的技术方案。
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Study on Preparation Technology and Microstructure of Ni / MoS2

Composite Coating on 316 Stainless Steel
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Abstract: In this paper, the preparation process of Ni/MoS2 composite electrode position on 316L stainless steel surface was ex-

plored, and the influence of single pulse duty ratio on the content and distribution of MoS2 particles in the coating was studied emphati-

cally, which provided a feasible technical solution for the preparation of "ball-type" MoS2-Ni-based wear-resistant layer by laser, elec-

tron beam, ion beam or other rapid cooling and hot remelting processes.
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作为固体润滑剂之王，MoS2广泛应用于润滑摩

擦等领域，可添加在各种油脂里，形成绝不粘结的

胶体状态，能增加油脂的润滑性和极压性，也适用

于高温、高压、高转速高负荷的机械工作状态，延

长设备设备零部件的使用寿命[1]。

但由于其高温易升华、分解，难以采用激光熔

覆、热喷涂等方法制备含 MoS2固体颗粒的复合涂

层，在当前工业中，只能与油脂混合，作为不能应

用于液体环境中的MoS2润滑脂使用，限制了它的使

用范围[2]。

本文采用电镀技术方案，将 MoS2与 Ni 共沉积

至在 316L不锈钢基体表面，制备金属包覆MoS2颗

粒的Ni基镀层 [3]。进而为激光、电子束、离子束等

具备急冷急热特性工艺制备夹杂MoS2固体颗粒的重

熔层，提供高致密度的Ni金属镀层的约束力。实现

涂层 MoS2颗粒在 Ni 基包覆层外压条件及急速温升

温降高过冷度的双重保障下，在最终得到的重熔层

中实现“夹杂”提供保障[4]。同时，借助Ni基材料

热熔后高硬度的特性，实现MoS2在干摩擦副内“滚

珠”润滑结构，达到减小摩擦力，提高耐磨性，延

长产品使用寿命的目的 [5]。拓展 MoS2的使用范围，

为工业发展提供强大的助动力。本文的研究，对拓

展MoS2耐磨涂层的研究及应用范围有极为重要的研

究价值及意义。

Doi:10.3969/j.issn.1672-0105.2020.02.016



第20卷 第2期

1 电镀工艺

Ni/MoS2 复合镀层的电镀工艺流程设定如图 1
所示。

依照图1，进行Ni/MoS2电镀层的制备。基于复

合镀液中的固体MoS2的分布均匀性考量，应优先配

置镀液，且配置好的镀液，在存放过程中，应始终

配有机械或空气搅拌。

1.1 施镀前准备

为克服 316L 不锈钢基体 （基本尺寸 50×50×
5mm）在施镀过程中，容易存在结合不良的问题，

特别设定前处理工艺如下。

（1）使用 400#砂纸沿 90°方向，对试样进行打

磨，目的一是除去基体表面的油污及锈渍，二是提

升试样表面粗糙度的同时，确保表面微观形貌的均

匀性和一致性。

（2） 将试样置于烧杯中，倒入足量的 95%乙

醇，然后将烧杯置于超声波清洗机中，室温条件

下，超声震荡 10min，然后将试样取出，用去离子

水清洗。

（3） 将上述试样置于 30%的盐酸溶液，浸泡

5min，取出后用去离子水清洗待镀。

1.2 镀液配方及电镀条件

结合 MoS2的物理、化学特性及本文的研究内

容，为尽可能提高电镀效率及施镀后镀层中MoS2固

体颗粒分布的均匀性，预防杂质对符合镀层组织及

性能的影响，本文使用的镀液配方及工艺参数如表

1、表2所示。镀液配置过程中所使用的试剂纯度均

为分析纯。

1.3 镀液配制

为确保电镀过程中，镀液使用及补加量满足使

用要求，其中镀槽开槽药量约为 1 600mL，因此配

制镀液的总量为 2 000mL。结合表 1 计算得出，需

用精密电子天平称分别称取 600g NiSO4·7H2O，20g
NaCl，80g H3BO3，4g MoS2。

（1）量取 500mL去离子水置于 2 000mL烧杯，加

热至煮沸，先加入H3BO3，搅拌至完全溶解。

（2） 向上述溶液中，继续加入 500mL 去离子

水，然后分别依次加入 NiSO4·7H2O 及 NaCl，搅拌

至完全溶解。

（3）为使MoS2在溶液中均匀分布，必须在加入

前进行预润湿处理。本文采取的方式是取 50mL烧

杯，加入 MoS2 粉末，然后加入约 10mL95%乙醇，

搅拌，目的是使MoS2粉末表面完全润湿。待搅拌均

匀后，加入 30mL去离子水，继续搅拌，直至悬浊

液均匀后。置于设定温度为70℃的水浴锅中，保温

30min，保温过程中，需不停搅拌。目的一是使悬

浊液中的乙醇完全挥发，以防止其对施镀过程产生

影响；二是进一步强化MoS2颗粒的润湿效果，并防

止其出现团聚现象。

（4）将处理好的悬浊液倒入已配置的镀液中，

并对上述烧杯用适量的去离子水清洗，清洗后的

水，应倒入配置的电镀液中，以防止 MoS2 颗粒

流失。

（5） 向储存镀液的烧杯中，继续补充去离子

水，直至 2 000mL，而后继续搅拌至镀液完全混合

均匀后，用pH计对上述镀液的pH值进行检测，并

用适量 H2SO4 及 NaOH 的稀溶液将 pH 值调至 4~5
之间。

（6）镀液配置完成，在待用阶段，必须始终保

持搅拌状态，以防止二硫化钼发生团聚或沉淀。

1.4 施镀

（1）用已接至电镀电源两极的两条铜丝的另外

一端，分别连接纯Ni板（尺寸：150 mm×100 mm×
10 mm）及经前处理的316L不锈钢试样，连接位置

应尽可能靠近试样及纯Ni板的一端，并确认正极连

接纯Ni板，负极连接试样。

（2）将已连好的纯Ni板及试样分别置于矩形电

镀槽（150 mm×100 mm×150 mm）的长端两侧，并

使其正对。然后倒入已配置好的复合镀液（多余镀

表2 电镀条件

温度/℃
含量/

（g·L-1）

pH值

4~5

电流密度/
（A·dm-2）

5

施镀面
积/dm2

1

极间距/mm
130

电镀时
间/h
10

表1 镀液配方

试剂

含量/（g·L-1）
NiSO4·7H2O

300
NaCl
10

H3BO3
40

MoS2
2

图1 施镀工艺流程
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液应存放于烧杯中，继续用机械或空气方式进行搅

拌），确认液位高于试样上沿15mm以上后，开启空

气搅拌，然后确认连接Ni板的铜线应在液面以上，

并且不会被由空气搅拌吹起的镀液溅到。

（3）将电镀槽置于已开启并设定温度为45℃的

水浴锅内，用温度计测量镀液温度，待其升至40℃
以上后，开启电镀电源（本论文使用的电源为邯郸

市大舜电源设备有限公司生产的 SMD-D 系列单脉

冲电镀电源），并将电流调至 8.5A （试样侧边及背

面积按照 0.5倍的正面面积计算），施镀 10h。依照

表3设定的电流波形，分别制备5块Ni/MoS2复合镀

层试样。

表 3中不同占空比对应的导通时的电流密度如

表4所示。

（4）施镀过程中，用 pH计检测每隔 1h对镀液

的 pH 进行检测，如超出 4~5 的范围，应及时用

H2SO4或NaOH的稀溶液进行调节，同时应对镀液的

液位进行监控，确保试样上沿与镀液之间的距离在

10mm以上。药液每1h补充一次，其中去离子水与

药液交替进行，即 1、3、5、7、9次为去离子水补

充，2、4、6、8次为已配置好的镀液补充。

电镀完成后，将试样从镀液中取出，用去离子

水清洗干净，然后置于80℃的烘箱中，烘干时间为

1h。然后取出，并置于干燥皿中保存。

2 组织形貌分析

2.1 宏观形貌

图2为不同占空比条件下得到的Ni/MoS2复合镀

层宏观形貌。

从图 2中可以看出，在平均电流密度相同的条

件下，复合镀层随着电流短通时间比（断电时间/导
通时间）的增大，表面粗糙度越来越大，镀层颜色

表3 电镀电流选择

电流选择

导通时间/us
断电时间/us

占空比

直流

\
\
1

80
20
0.8

60
40
0.6

单脉冲

40
60
0.4

20
80
0.2

表4 电流波形对应的导通时的电流密度

占空比

导通电流密度/（A·dm-2）

1
5

0.8
6.25

0.6
8.33

0.4
12.5

0.2
25

a b c

d e

a占空比1；b占空比0.8；c占空比0.6；d占空比0.4；e占空比0.2

图2 Ni/MoS2复合镀层宏观形貌
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逐渐加深，且表面的光泽度也出现变差的趋势。当

占空比为 0.2时，由于瞬间电流密度达到 25A/dm2，

致使其边缘效应及其严重，有凸台式的镀层出现。

上述现象的产生，是由于在电流导通时，基体表面

会有 Ni 沉积，由于复合镀液中的 MoS2的颗粒尺寸

在 38μm~45μm 区间内，当导通通流密度过小时，

导致阴极表面沉积速度过慢，当其小于空气搅拌对

镀液产生的对流影响时，使得MoS2颗粒无法在试样

表面与Ni实现共沉积；当电流密度增大时，由于阴

极表面 Ni 沉积速率大于阴极表面附近的 MoS2颗粒

受到的液体对流的影响，使得其与Ni快速共沉积至

试样表面，而由于MoS2颗粒颗粒本身的颗粒尺度，

导致镀层出现表面粗糙度增加的现象；当电流密度

过大时，由于镀层而在试样表面产生导通MoS2颗粒

真空，而 Ni 沉积始终高速进行，在此条件及 MoS2
颗粒尺度的双重影响下，最终在镀槽中出现微观的

近远阴极，导致近阴极处电流线分布不均，近阴极

处生长速度高于远阴极处，而MoS2颗粒更容易在高

电流密度冲击下沉积，最终导致镀层表面出现颗粒

状凸起的现象。

随着电流密度的升高，在镀层中由于MoS2颗粒

与Ni在共沉积过程中，不可避免的会产生空隙，而

随着共沉积的进行，镀层中的空隙形成封闭或半封

闭空间，包覆在内的镀层，在后期的清洗过程中，

无法清洗干净，而镀层经烘干后，半封闭孔中镀液

的水分被挥发，其中含有的镀液组分却保留下来，

导致图2中镀层颜色加深现象产生。

2.2 微观组织

Ni/MoS2复合镀层的截面的微观组织如图 3 所

示。镀层中夹杂的尺寸在为30~50μm的黑色颗粒即

为固体MoS2颗粒。在微观组织试样的制备过程中，

由于占空比为0.2及0.4电流波形条件下得到的复合

镀层极为疏松，无法制得表面光滑的金相试样，因此

导致其在高倍光学显微镜的条件下，无法观察，仅能

采用低倍镜金相观察。

从图 3 中可以看出，当导通电流密度≤6.25A/
dm2时，由于导通的电流密度较小，在沉积的镀层

中未发现有 MoS2颗粒夹杂；当导通电流密度达到

8.33A/dm2 后，镀层中出现固体 MoS2 颗粒夹杂存

在；当导通电流密度达到 12.5A/dm2时，较 8.33A/
dm2相比，镀层中的固体MoS2颗粒，又出现减少现

象，这是由于断电时间过长，镀层发生返刻蚀现

象，再加上镀液对流，将部分沉积到镀层中的固体

a b c

d e

A占空比1；b占空比0.8；c占空比0.6；d占空比0.4；e占空比0.2

图3 Ni/MoS2复合镀层微观组织

75



浙江工贸职业技术学院学报 2020年06月

MoS2颗粒带出镀层。当导通电流密度达到 25A/dm2

时，由于过高的电流密度，导致复合镀层中MoS2以

团聚形式存在于复合镀层中，其原因是 MoS2与 Ni
共沉积过程中，导通电流密度、空气搅拌生产的液

体对流对固体颗粒沉积速率产生相互影响，当导通

电流密度小于液体对流时，无法在镀层中实现固体

颗粒沉积，只有当导通电流密度大于或等于液体对

流时，才能实现固体颗粒与Ni的共沉积，而当电流

密度过大时，由于流动到阴极区的未沉积固体MoS2
颗粒来不及离开，就被后继的高速运动的Ni2+冲击

至基体表面，进而出现 MoS2颗粒在镀层中的团聚

现象。

由表 5 可以看出，即占空比大于一定阈值时，

熔覆层的厚度基本变化不大，当低于该阈值时，镀

层厚度呈现非线性的急剧提升。这是由于在平均电

流密度及电镀时间相同的情况下，在相同面积的基

体材料上面，得失电子的数目基本相当，镀层厚度

主要由不导电固体MoS2颗粒的加入及镀层的致密度

共同决定。

3 结论

本文采用电镀工艺，通过对工艺参数、电镀液

配制等各个环节进行研讨，在 316L 不锈钢表面成

功制备出 Ni/MoS2复合电镀层。通过对得到电镀层

的组织形貌进行分析，得到结论如下。

（1）平均电流密度相同的情况下，导通时电流

密度越大，固体 MoS2颗粒与 Ni 共沉积效率越高，

但当导通电流超过一定值时，会导致复合镀层中固

体颗粒出现团聚现象，引起复合镀层的厚度显著增

加，并会对镀层的致密度产生较大的影响。

（2）当导通电流密度小于液体对流时，无法在

镀层中实现固体颗粒沉积，只有当导通电流密度大

于或等于液体对流时，才能实现固体颗粒与Ni的共

沉积，而当电流密度过大时，由于流动到阴极区的

未沉积固体MoS2颗粒来不及离开，就被后继的高速

运动的Ni2+冲击至基体表面，进而出现MoS2颗粒在

镀层中的团聚现象。

（3） 其他条件不变的情况下，占空比为 0.6
时，得到的复合镀层中，二硫化钼分布最均匀。

表5 复合镀层的平均厚度

占空比

厚度/μm
1

145
0.8
148

0.6
123

0.4
480

0.2
1414
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