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化学镀制备玄武岩纤维/镍核壳结构及其表征*

康玉清，袁轩一，曹茂盛

（北京理工大学 材料科学与工程学院，北京 100081） 

摘 要：采用简单易行的化学镀方法，在较低的温度下制备出一种新型的玄武岩纤维/镍核壳结构。SEM、 XRD、XPS

分析结果表明，金属 Ni颗粒吸附在玄武岩纤维表面，形成了一层均匀连续的镍壳层。通过对试验结果进行分析，得出

了制备玄武岩纤维/镍核壳结构的最佳温度和 pH值分别为 50 ℃和 10.0。文中对化学镀核壳结构的形成机理也进行了初

步分析。 
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Preparation and Characterization of Basalt Fibers /nickel core-shell Structures  
Synthesized by Electroless Plating 
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Abstract：Basalt fibers/nickel core-shell structures were synthesized by an electroless plating method at low temperature. The 

core-shell structures were characterized by means of SEM and their components were analyzed by EDS, XRD and XPS. The 

results showed that the surface of basalt fibers was coated by a continuous and uniform nickel shells. Especially, the optimal 

temperature and pH value of electroless plating, namely, 50℃ and 10.0, have been ascertained. The possible mechanism of the 

formation of basalt fibers/nickel core-shell structures was discussed. 
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0  引  言 

目前，核壳结构的制备技术已经被成功地应用
于多种材料。已有核壳结构的制备方法主要有：自
组装法，声化学法，气相沉积聚合法等[1~5]。由于
核壳结构表现出的独特的物理化学性质，有关它的
理论和实验的研究也将受到更广泛的关注[6,7]。 
玄武岩纤维是一种新型优质增强材料，目前已

经被用于制备陶瓷基[8~10]及树脂基[11~13]复合材料。
它具有弹性模量高、抗拉强度高、热稳定性及化学
稳定性好、绝缘性能和介电性能好等多种优点[14]，
在航空航天、石油化工、建筑、汽车等领域都有广
泛的应用前景。有研究表明，玄武岩纤维还具有一
定的吸波性能，若能对其进行进一步表面改性，可 
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能会有更好的吸波性能[15]，但是目前似乎尚未发现
相关方面的研究。文中采用化学镀的方法，在玄武
岩纤维表面沉积了一层完全包覆的镍颗粒层，获得
了玄武岩纤维/镍核壳结构，确定了制备该核壳结构
的最佳工艺参数，并对该结构的形成机理进行了初
步探讨。 

1  试验过程 

1.1  玄武岩纤维/镍核壳结构的制备 
玄武岩纤维可以分为连续纤维、短切纤维、粗

纱织物等几大类。试验所用原料为国产的短切玄武
岩纤维，其直径为 9 µm,长度为 1 cm，纤维的SEM
图像及成分如图 1所示。从图中可以看出，玄武岩
纤维的主要成分为Si和O，此外，还含有Al、Mg等
元素。用化学镀方法制备玄武岩纤维/镍核壳结构的
过程包括前处理工艺和化学镀镍。前处理工艺由亲
水处理、敏化、活化 3个步骤构成。制备过程如下：
将玄武岩纤维放入含有 10 %HF与 10 %HCl的混合
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溶液中浸泡 5 min，以对纤维表面进行亲水处理；
将亲水处理后的纤维用蒸馏水清洗后放入SnCl2敏
化液中敏化 5 min；之后用蒸馏水多次清洗，放入
PdCl2活化液中活化 5 min。将活化后的玄武岩纤维
清洗、干燥后即可进行化学镀镍。镀液的主要成分
如表 1所示。为了研究工艺参数对包覆效果的影响，
分别制备了不同温度和pH值下的两组样品。 

 
图 1  玄武岩纤维的 SEM图像 (插图是相应的 EDS谱) 

Fig.1  The SEM image of naked basalt fibers (The inset is 

the corresponding EDS spectrum) 

 
表 1  化学镀液的成分 

Table 1  Chemical composition of soution 

1.2  核壳结构的表征方法 
原玄武岩纤维及镀后得到的玄武岩纤维/镍核

壳结构的形貌用扫描电子显微镜（ SEM，
JSM–5600LV）观测；其成分用能量散射分析仪
（EDS，Gatan GIF 678）及 X 射线衍射分析仪
（XRD，Japan, Rigaku, D/max-RB, Cu-Ka）测定，
表面元素的成分及价态用X射线光电子能谱（XPS，
PHI 5300, Mg-Kα）测定。 

2  结果与讨论 

2.1  玄武岩纤维/镍核壳结构的表征 
图 2 是原玄武岩纤维及核壳结构的 XRD 图

谱。从图中可以看到，原玄武岩纤维的 XRD 图谱

中不存在镍的衍射峰，而在玄武岩纤维/镍核壳结构
的 XRD 图谱中，出现了镍的衍射峰 Ni(111)、 
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图2  原玄武岩纤维(1)及玄武岩纤维/镍核壳结构(2)的XRD

图谱 

Fig.2  XRD of the naked basalt fibers (1) and the basalt 

fibers/Ni core-shell structures (2) 

 
Ni(200)。这说明核壳结构中有Ni存在。图 3是玄武
岩纤维/镍核壳结构的SEM图像。从图中可以看出，
玄武岩纤维被一层均匀连续的镍层完全包覆，部分
纤维表面有颗粒状突起，这可能是由于镍是具有催
化活性的金属[16]，在反应过程中，包覆在纤维表面
的金属镍吸附了溶液中的镍颗粒而形成的。插图是
图 3中所选区域的EDS图谱。从中可以看出，选区
中含有大量的Ni，此外还含有Si、O等元素。 

 

图 3  玄武岩纤维/镍核壳结构的 SEM图像, 插图是选区

的 EDS谱 

Fig.3  The SEM image of the basalt fibers/Ni core-shell 

structures. The inset is the EDS spectrum of the selected area 
 

这也可以说明纤维表面的包覆层是镍。图 4是原玄
武岩纤维及核壳结构的 XPS全扫描图，插图是镍的
窄扫描图。图中氧元素的峰来自于玄武岩纤维中的
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二氧化硅及其它氧化物；碳元素的峰来自于测试环
境中的污染碳。从图中可以看出，在核壳结构的
XPS中可以看到镍元素的峰，而在原玄武岩纤维的
XPS中则没有镍峰存在。这说明核壳结构的表面层
含有镍元素。这一结果与以上的分析结果相符，证
实了玄武岩纤维/镍核壳结构的形成。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 4  原玄武岩纤维(1)及玄

图像 

Fig.4  XPS of basalt fibe

core-shell (2) 

2.2  核壳结构的形成机
玄武岩纤维的主要成

面润湿性较差。将其加入
生如下反应： 

SiF4HFSiO 42 +→+

生成的SiF4提高了玄
润湿性，使纤维表面均匀
化处理中Sn2+能够均匀吸
这是活化处理中在纤维
核的关键。活化处理是在

Pd2+与Sn2+反应在玄武岩纤维表面形成均匀的
Pd–Sn催化核，反应式如（2）所示： 

+++ +→+ 422 SnPdSnPd                 (2) 
反应为化学镀镍过程中镍颗粒沉积到玄武岩纤维
表面，形成均匀的镍壳提供了条件。 
众所周知，化学镀镍反应是一个自催化还原反

应，其方程式为： 
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将经过前处理的玄武岩纤维加入镀液中，镀液中的
镍离子在溶液与纤维的界面处被还原成金属镍颗
粒，这些纳米镍颗粒拥有较高的表面能易于团聚，
但是由于溶液中镍离子的浓度远远高于H2PO2

-的浓
度，被还原出来的镍颗粒会选择性吸附溶液中多余
的镍离子，而使镍颗粒带正电，使镍颗粒间不能团
聚形成较大的颗粒。当这些镍颗粒与玄武岩纤维相
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(a) 温度对镍

Fig.5  The effect of temper
(pH =10.0)；(b) the effect o
ing energ
武岩纤维/镍核壳结构(2)的 XPS

rs (1) and the basalt fibers/Ni 

理 
分是SiO2，与水溶液的界
HF亲水溶液中，通常会发

O2H2               (1) 

武岩纤维与水溶液的界面
分布一层水溶液，使得敏
附在玄武岩纤维表面[17]。
表面形成均匀的Pd–Sn催化

PdCl2的水溶液中进行的，

合能/E 遇时，镍颗粒上的一部分镍离子就会与玄武岩纤维
表面的Pd–Sn催化核反应，反应方程式如（4）所示
[18]。 

++ +→+ 22 PdNiNiPd                  (4) 
这样，金属镍颗粒沉积在玄武岩纤维表面，最终形
成了玄武岩纤维/镍核壳结构。 

2.3  最佳工艺参数的确定 
为了确定制备核壳结构的最佳工艺参数，分别

制备了不同温度和pH值时的两组样品。用能量散射
谱（EDS，Gatan GIF 678）来分析样品中镍的含量。
由于玄武岩纤维的主要成分是SiO2，一个SiO2中只
含有一个Si，因此，样品中Ni与Si的原子比可以近
似地表征核壳结构中Ni的相对含量。对EDS测试数
据进行分析，就可以得出温度和pH值对核壳结构中
Ni的相对含量的影响，如图 5所示。 
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图 5（a）是 Ni的相对含量随温度变化的曲线。
从图中可以看出，Ni的相对含量随温度的升高逐渐
增大，在 50℃左右时达到最大值，此后又逐渐减小。
这是因为化学沉积过程是吸热过程。温度太低，被
络合后的金属离子由于没有足够的能量而无法解
离出来；温度太高，又会导致镀液的自发沉积和分
解，使其稳定性变差，影响施镀效果。 
    图 5（b）是Ni的相对含量随pH值变化的曲线。
从图中可以看出，随着pH值的升高，Ni的相对含量
逐渐升高，在pH=10时达到最大值，此后又逐渐下
降。在化学沉积过程中，溶液中的H+愈多，愈不利
于Ni的沉积。因此，随着pH值的增加，沉积的镍原
子增加；但pH值太高又会加速镀液的分解，不利于
反应的继续进行。 
    以上试验结果可以得出，制备核壳结构的最佳
反应温度为 50 ℃，pH值为 10.0。 

3  结  论 

采用简单易行的化学镀方法，在玄武岩纤维表
面包覆了一层均匀连续的镍颗粒层。SEM、EDS、
XRD及 XPS分析证明了这种新型的玄武岩纤维/镍
核壳结构的形成。在前处理过程中，Pd–Sn 粒子沉
积在玄武岩纤维表面，为化学镀镍过程中镍颗粒沉
积到玄武岩纤维表面，形成均匀的镍壳提供了条
件。试验结果表明，制备玄武岩纤维/镍核壳结构的
最佳温度和 pH值分别是 50 ℃和 10.0。 
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