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环氧树脂表面化学镀镍层制备及结合力评价
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摘　要：采用化学镀的方法在环氧树脂表面制备镍镀层。观察了镀层表面和横截面形貌，研究了温度对镀层的表面形
貌、沉积速率和结合力的影响，以及镀液 ｐＨ值对镀层质量和沉积速率的影响，并对镀层与基体的结合力进行了评价。
结果表明，环氧树脂化学镀镍的沉积速率随温度的升高而增大，但温度不宜太高，温度太高会增大镀层内部应力，降低

镀层结合力。最佳施镀温度为３５℃，镀液的最佳 ｐＨ值为１０，制备的镀层表面平整、均匀致密，镀层沉积速率为 １２μｍ／ｈ，
镀层与基体的结合力可达 ２２．０６Ｎ。
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０　引　言

环氧树脂是一种具有良好粘接、电气绝缘、

耐腐蚀、高强度等性能的热固性高分子材料，广

泛应用于电子产品行业，作为电子器件和集成电

路的封装材料
［１］
。但环氧树脂是电绝缘体，对电

磁波没有任何屏蔽作用，为了使其具备电磁屏蔽

功能，就必须对其进行金属化、导电化处理。化

学镀作为塑料表面金属化的有效手段，其镀层均

匀性好而且具有良好的耐腐蚀性、耐磨性和电

学、磁学性能
［２６］
，但是其镀层制备工艺参数直接

影响镀层质量和镀层结合力与镀层的服役性能

密切相关。目前，对环氧树脂表面化学镀的研究

主要集中于工艺优化、镀液成分设计以及镀层质

量与性能评价等方面
［７９］
。文中研究了环氧树脂

表面低温化学镀镍的制备工艺，考察温度对镀层

的表面形貌、沉积速率和结合力的影响，以及镀

液 ｐＨ值对镀层的质量和沉积速率的影响。

１　试　验

１．１　试验材料及镀层制备方法
采用环氧树脂薄板作为基体材料，其主要成

分为邻甲酚醛环氧树脂，尺寸为：５０ｍｍ×５０ｍｍ
×２ｍｍ。在施镀之前，需要对环氧树脂薄板进行
前处理，前处理工艺为：除油（ＮａＯＨ７０ｇ／Ｌ，
Ｎａ３ＰＯ４３０ｇ／Ｌ，Ｎａ２ＣＯ３１５ｇ／Ｌ，６０℃，３０ｍｉｎ）→水
洗→粗化（ＨＦ１５０ｍＬ／Ｌ，Ｈ２ＳＯ４６００ｍＬ／Ｌ，６０℃，
５ｍｉｎ）→水洗→敏化（ＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ１０ｇ／Ｌ，ＨＣｌ
４０ｍＬ／Ｌ，２５℃，１０ｍｉｎ）→水洗→活化（ＰｄＣｌ２
０．２５ｇ／Ｌ，ＨＣｌ１０ｍＬ／Ｌ，２５℃，５ｍｉｎ）→水洗→还
原（ＮａＨ２ＰＯ２·Ｈ２Ｏ１０ｇ／Ｌ，３０℃，１０ｍｉｎ）→水洗。

用碱性化学镀液，镀液主体成分：ＮｉＳＯ４·６Ｈ２Ｏ
３０ｇ／Ｌ，ＮａＨ２ＰＯ２·Ｈ２Ｏ３０ｇ／Ｌ，Ｎａ４Ｐ２Ｏ７·１０Ｈ２Ｏ
６０ｇ／Ｌ，Ｎ（ＣＨ２ＣＨ２ＯＨ）３１００ｍＬ／Ｌ。
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施镀过程中，用恒温水浴锅控制镀液温度，

用搅拌器控制搅拌速度并及时补充镀液主盐成

分，使镀液成分保持在设定的范围内，并定期调

整镀液的 ｐＨ值，使 ｐＨ值始终保持在１０左右。

１．２　镀层性能测试及分析
用 ＰｈｉｌｉｐｓＱｕａｎｔａ２００型扫描电子显微镜观

察镀层表面形貌，用 ＯＬＹＭＰＵＳＰＭＧ３型金相显
微镜观察镀层横截面形貌，选取 ５个点测出镀层

厚度并计算平均值，然后除以施镀时间作为镀层

的沉积速率（μｍ／ｈ）。
用 ＲｅｖｅｔｅｓｔＳｃｒａｔｃｈＴｅｓｔｅｒ大载荷划痕仪测试

镀层结合力。仪器加载的起始截荷 ０．９Ｎ，终止
载荷４０Ｎ，载荷增加速率 ７８．２Ｎ／ｍｉｎ，加载方式
为线性步进，压头为 Ｒｏｃｋｗｅｌｌ型金刚石，曲率半
径２００μｍ，压头运动速度 ６ｍｍ／ｍｉｎ，划痕长度
３ｍｍ。

图 １不同温度下制备的镀层的表面形貌

Ｆｉｇ．１ＳＥＭｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｃｏａｔｉｎｇｓｐｒｅｐａｒｅｄａｔｖａｒｉｏｕｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

２　试验结果及分析

２．１　温度对镀层表面形貌的影响
在２５℃ ～４５℃范围内、每隔５℃设置一个

温度，在 ５个不同温度条件下制备化学镀镀层
（依据图 ２中温度与镀层沉积速率的关系，控制
镀层厚度在 １５μｍ左右），采用扫描电镜观察各
镀层的表面形貌，结果如图１所示。

从图 １可以看出：当施镀温度为 ２５℃时，
镀层表面极为粗糙且有较多孔洞；施镀温度为

３０℃时，镀层表面较为平整，出现“菜花状”的
胞状结构，但胞状结构大小不均匀且不够致密；

施镀温度为 ３５℃时，镀层表面平整，致密均匀；
施镀温度为 ４０℃时，镀层表面均匀、平整，但有
细微裂纹产生。这一方面是因为基体与镍镀层

的热膨胀系数不同，热膨胀系数大的基体产生

压应力，而热膨胀系数小的镍镀层产生拉应力。

另一方面，最初沉积的化学镀镍层并不是连续

的原子层，而是呈零星状的分散状态，当表层被

新的粒子所覆盖时，会发生原子重排而改变原

子间距，进而产生内应力
［１０］
，当应力大于镀层

沉积金属抗拉强度时即产生裂纹；施镀温度为

４５℃时，镀层表面极为粗糙、裂纹的数量明显
增加且深度、宽度均较大，说明镀层内部有很大

的应力。

试验中还发现，当施镀温度高于 ４５℃后，化
学镀变得极不平稳，不能形成完整镀层而且镀液

易分解。而施镀温度低于 ２５℃后，环氧树脂置
于镀液后无任何反应，说明在此温度下，化学镀

反应不能发生。由此可见，温度对环氧树脂化学

镀镍有很大的影响，当施镀温度为 ３５℃时，可获
得无裂纹的致密镀层。

０７
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２．２　温度对镀层沉积速率的影响
温度是影响化学反应动力学的重要参数，是

影响化学镀镀层沉积速率的最大因素
［１１］
。为考

察温度对环氧树脂化学镀镍沉积速率的影响，分

别在不同的温度下进行化学镀反应，施镀时间均

为９０ｍｉｎ。试验中发现，当施镀温度为 ２５℃时，
试样放入镀液约 ２０ｍｉｎ后才有较为明显的镀层
产生，在整个反应过程中，氢气的析出量少，说明

镍沉积量少，沉积速率低。施镀温度为 ３０℃时，
试样放入镀液１０ｍｉｎ左右即发生镀层沉积，反应
到４０ｍｉｎ左右时，氢气析出量达到高峰，这说明
与２５℃相比，在 ３０℃施镀时，镍沉积量多同时
沉积速率较高。施镀温度为 ３５℃时，试样放入
镀液５ｍｉｎ左右即有镀层出现，２０ｍｉｎ后氢气析
出量达到高峰，说明镍沉积量与沉积速率进一步

提高。当施镀温度超过 ４０℃后，试样放入镀液
片刻即有大量氢气析出，整个反应过程中氢气析

出量很大，反应剧烈。图 ２为不同温度下镀层的
沉积速率，从图中可以看出，镀层沉积速率随着

温度的升高而增大。这是因为随着温度的升高，

离子扩散速度加快，反应活性增强，因而提高了

镀层沉积速率，使得在相同施镀时间内，在较高

温度条件下制备的镀层厚度较大
［１２］
。

图 ２温度对镀层沉积速率的影响

Ｆｉｇ．２Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｎｉｃｋｅｌｃｏａｔｉｎｇｄｅｐｏｓｉｔｒａｔｅｗｉｔｈｔｈｅ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

２．３　镀液 ｐＨ值对镀层沉积速率的影响
保持施镀温度为 ３５℃，改变镀液的 ｐＨ值，

考查镀液 ｐＨ值对化学镀的影响，实验结果如表
１所示。从表中可以看出，在 ｐＨ＜８．５的条件
下，化学镀无反应发生；当 ｐＨ＞１０．５后，镀层粗
糙，不完整；只有在９．０＜ｐＨ＜１０．５时，才可以在

环氧树脂表面制备出结构连续的镀层。环氧树

脂在 ｐＨ不同的镀液中施镀 ９０ｍｉｎ后所得镀层
的横截面形貌如图 ３所示。测量得出，镀液
ｐＨ＝１０时，所得镀层最厚，厚度约为 １８μｍ；镀液
ｐＨ＝９时，所得镀层最薄，仅为 ８μｍ左右。镀液
ｐＨ值与镀层沉积速率的关系如图 ４所示，从图
中可以看出，当 ｐＨ＜１０时，镀层沉积速率随着
ｐＨ的增大而增大；当 ｐＨ＞１０时，镀层沉积速率
随 ｐＨ的增大而减小；镀液 ｐＨ＝１０时，镀层沉积
速率最高，可达１２μｍ／ｈ。

表 １ｐＨ值对化学镀镀层生成的影响

Ｔａｂｌｅ１　ＥｆｆｅｃｔｓｏｆｐＨｖａｌｕｅｏｆｐｌａｔｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎｓｏｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ

ｏｆｅｌｅｃｔｒｏｌｅｓｓｐｌａｔｉｎｇｃｏａｔｉｎｇｓ

ｐＨ 现象

ｐＨ＜８．５ 无镀层产生

８．５＜ｐＨ＜９．０ 不易形成完整镀层

９．０＜ｐＨ＜１０．５ 镀层完整，光亮致密

１０．５＜ｐＨ＜１１ 镀层粗糙疏松

ｐＨ＞１１ 镀层不完整且镀液易分解

２．４　温度对镀层结合力的影响
镀层结合力是考察镀层质量的一项重要指

标，实验中，控制镀液 ｐＨ值为 １０，分别在不同的
温度下制备化学镀层，依据图 ２中温度与镀层沉
积速率的关系，控制镀层厚度在 １５μｍ左右。得
到镀层后，分别用 ＲｅｖｅｔｅｓｔＳｃｒａｔｃｈＴｅｓｔｅｒ大载荷
划痕仪测试镀层结合力。划痕试验法是一种广

泛应用于测量硬质薄膜与基体界面结合强度的

检验方法
［１３］
，划痕试验是在载荷恒定增大的方式

下，保持压头匀速直线划刻镀层直至镀层完全破

坏，通过监测整个过程中声发射信号、摩擦力信

号、划痕形貌等变化，标定出镀层破坏时的临界

载荷值，并以此临界载荷值作为评价镀层结合力

的参数。图 ５、图 ６分别为施镀温度为 ３５℃时，
镀层结合力测试结果和镀层被破坏后的划痕形

貌，从图中可以看出，当载荷较小时，镀层的划痕

较窄，摩擦力，摩擦因数、声发射信号都比较稳

定，此时镀层的破坏主要是轻微的塑性变形。随

着载荷的增加，当压头划过后，划痕宽度也明显

变宽。当载荷达到 ２２．０６Ｎ时，声发射信号突然
增大，摩擦力和摩擦因数信号也同时出现“拐

点”，划痕形貌显示镀层被大面积剥离。说明在
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图 ３镀液 ｐＨ值不同时，制备的镀层的横截面形貌

Ｆｉｇ．３ＭｅｔａｌｌｏｇｒａｐｈｉｃｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆｔｈｅｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅｃｏａｔｉｎｇｓｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈｖａｒｉｏｕｓｐＨｖａｌｕｅｓｏｌｕｔｉｏｎｓ

图 ４镀液 ｐＨ值对镀层沉积速率的影响

Ｆｉｇ．４ＴｈｅｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｐｌａｔｉｎｇｒａｔｅｗｉｔｈｔｈｅｐＨｖａｌｕｅｏｆｐｌａｔ

ｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎ

图 ５镀层与基体结合力测试结果

Ｆｉｇ．５Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｏｆｐｌａｔｉｎｇａｄｈｅｓｉｏｎｔｅｓｔ

图 ６镀层被破坏后的划痕光学形貌（２００×）

Ｆｉｇ．６Ｔｈｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｐｌａｔｉｎｇａｆｔｅｒｓｃｒａｔｃｈｔｅｓｔ（２００×）

此载荷下，压头已将镀层完全破坏，此载荷

即为镀层与环氧树脂界面附着失效的临界载

荷
［１４１５］

。而当载荷继续增大时，压头与环氧树脂

直接接触，使环氧树脂塑性变形快速增大，故声

发射强度和摩擦力均处于较高的状态。但由于

镀层自身的影响相对降低，因此声发射强度和摩

擦力增大的趋势变缓。

图７给出了在不同施镀温度条件下所制备
的镀层与基体结合力的变化曲线。从图 ７可以
看出，当温度低于３５℃时，镀层结合力随着温度
的升高而增大；当温度大于 ３５℃时，镀层结合力
随着温度的升高而减小；在 ３５℃时，镀层结合力
最好，临界载荷达到 ２２．０６Ｎ。这主要是因为施
镀温度为３５℃时，镀层表面平整，均匀致密，内
应力小，所以结合力大；而温度低于 ３５℃后，由
于镀层表面粗糙疏松，组织不够致密，因而结合

力变小；温度高于３５℃后，镀层表面裂纹数量增
多且深度、宽度加剧，说明镀层内部应力较大，所

以镀层结合力减小。
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图 ７温度对镀层结合力的影响

Ｆｉｇ．７Ｔｈｅｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｐｌａｔｉｎｇａｄｈｅｓｉｏｎｗｉｔｈｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

３　结　论

（１）环氧树脂化学镀镍的沉积速率随着温
度的升高而增大，但温度不宜太高，温度太高会

使镀层裂纹增多，内部应力增大，结合力减小。

施镀温度应控制在３５℃，在此温度条件下，化学
镀反应平稳，镀层沉积速率较高，制备的镀层表

面平整，组织均匀致密且内部应力小。

（２）环氧树脂化学镀镍时，应控制镀液 ｐＨ
值为 １０，在此 ｐＨ下，镀液稳定，制备的镀层完
整、均匀致密且沉积速率高（当温度为 ３５℃时，
镍沉积速率可达 １２μｍ／ｈ）。若镀液 ｐＨ值高于
或低于１０，均会造成镀层质量的下降和沉积速率
的降低。

（３）采用 ＲｅｖｅｔｅｓｔＳｃｒａｔｃｈＴｅｓｔｅｒ大载荷划痕
仪测试了环氧树脂镀层结合力。结果表明，在施

镀温度为３５℃，镀液 ｐＨ值为１０的工艺条件下，
制备的镀层的结合力可达２２．０６Ｎ。
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