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电化学沉积镍基MoS2复合镀层及其宽温域摩擦性能

李文生，崔    帅，何    玲，李乾坤
(兰州理工大学 省部共建有色金属先进加工与再利用国家重点实验室，兰州 730050)

摘    要: 为了降低纯镍镀层的摩擦因数，研究镍基MoS2复合镀层适用温度范围，进一步提高金属机件在极端摩擦条

件下的服役寿命。采用电化学沉积法在45钢基体表面制备不同MoS2浓度的镍基固体润滑复合镀层。用复合电镀循环

伏安曲线法研究复合镀层的电化学沉积规律，采用XRD、SEM对复合镀层的组织结构及摩擦形貌进行分析探讨，对比

分析不同含量MoS2复合镀层的摩擦磨损性能及机制。结果表明：MoS2的加入促进了阴极极化，提高了镀层的结晶细

致程度；同时能显著降低镀层摩擦因数，在MoS2浓度为30 g/L的溶液中沉积的复合镀层在室温下的摩擦因数最低为

0.02~0.03；在400 ℃以下摩擦环境中，复合镀层摩擦因数保持在0.02~0.05之间，具有很好的润滑性能；温度超过400 ℃

时，MoS2将逐渐被氧化为MoO3，摩擦因数接近0.15，失去润滑效果。
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Electrochemical Deposited Ni-MoS2 Composite Coatings and Its Tribological Behaviour
in Wide Temperature Ranges

LI Wen-sheng, CUI Shuai, HE Ling, LI Qian-kun
(State Key Laboratory of Advanced Processing and Recycling of Nonferrous Metals, Lanzhou University of Technology,
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Abstract: In order to reduce the friction coefficient of pure nickel coating, and study the temperature range of Ni-based MoS2
composite coating to extend the life of metal parts in extreme friction conditions. A kind of solid lubrication coatings with
different MoS2 contained concentrations were prepared on the 45 steel substrate by electro-chemical deposition. The cyclic
voltammetry method was applied to investigate the electro-chemical depositing regulation of the composite coatings.
Microstructure, wear surface, tribological properties and wear mechanism of the composite coatings with different MoS2 were
researched by XRD and SEM. The results show that the addition of MoS2 can promote the cathode polarization and increase
the crystallinity of the coating. The friction coefficient of the composite coatings significantly decreases, and the lowest
friction coefficient at room temperature is about 0.02−0.03 with a MoS2 content of 30 g/L. The friction coefficient of the
composite coating changes from 0.02 to 0.05 under 400 ℃, which shows good lubrication performance. When the temperature
is up to 400 ℃, the friction coefficient continuously increases to 0.15, because MoS2 is gradually oxidized into MoO3, and the
lubrication ability is lost.
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0    引　言

随着国家对航空航天领域的重视与发展，拓

展高精密仪器如人造卫星、航空火箭等在极端摩

擦条件下的服役寿命尤为迫切。因常用的液体润

滑剂在真空、极端温度条件下的局限[1]，实现真

空、高温、高负荷、无油、强辐射和强腐蚀等苛刻

环境下工作机械零部件耐磨表面的固体润滑非常

重要 [2]。常用的固体润滑剂有MoS2 [3-5]、WS2 [6]、
BN、PTFE[7-9]，固体润滑剂具有良好的润滑性能以

及摩擦因数低等优点；镍镀层具有硬度高、耐磨

损、耐腐蚀等优点，被广泛应用于汽车、电子通

讯、航空航天等行业；实现镍与润滑颗粒的共沉

积，赋予复合镀层金属的塑形和机械强度的同

时，利用润滑颗粒的减磨性能进一步改善复合镀

层的摩擦特性是有效的固体润滑方法。

MoS2具有层状结构、较低的摩擦因数、优良

的附着性以及高的抗压强度，在低温和高真空环

境中具有高效润滑性能[10]，其作为润滑添加剂改

善摩擦副耐磨性已有广泛研究。查柏林[11]等人通

过超音速等离子喷涂制备了镍包二硫化钼镀层，

对比分析了镍包二硫化钼镀层与基体的结合强度

及镀层在室温时的摩擦性能，但由于温度高，MoS2
在喷涂过程中易于氧化，摩擦因数在0.25~0.35之
间变化，摩擦因数相对较高；林翠[12]等人采用化

学镀的方法在TC4钛合金表面制备了Ni-P-MoS2复
合镀层，研究了搅拌方式、表面活性剂对复合镀

层质量的影响。化学镀具有良好的均镀能力和化

学稳定性，但镀液制备复杂，时间长；孙建荣[13]

等人采用溅射法制备了MoS2/W复合薄膜，复合薄

膜结构致密，降低了MoS2对环境的敏感性。溅射

法对于靶材的要求严格，不适合大面积沉积。

电化学沉积法也是提高镀层耐磨、耐蚀、润

滑性能的另一有效手段，电沉积层具有高密度、

低孔隙率等优点且电化学工艺方法灵活。文中采

用电化学沉积法制备Ni-MoS2复合镀层，研究了

MoS2浓度对镍离子沉积影响规律及温度对复合镀

层摩擦性能的影响规律，并探讨复合镀层的适用

温度范围及磨损机制。

1    材料与方法

1.1    试验材料

采用化学分析纯六水合硫酸镍、氯化镍、硼

酸作为配制瓦特光亮镀镍的主要原料，溶液溶解

后采用NaOH(0.1 mol/L)和H2SO4(0.1 mol/L)调节

PH值达到要求，将试剂1-4丁炔二醇、香豆素、糖

精、十六烷基三甲基溴化铵(CTAB)添加到瓦特光

亮镀镍浴中，充分溶解后过滤，添加MoS2颗粒

( 10、20、30和40   g /L )   (平均粒径3~5  μm)，
将混合镀液充分搅拌。配制无水碳酸钠、磷酸三

钠和氢氧化钠、硅酸钠碱性溶液对纯镍片及喷砂

处理后的45钢片除油，并用蒸馏水洗净待用。配

制50%HCl(体积分数)溶液待用，用于去除45钢基

体表面氧化皮。

1.2    镀层制备

采用CS150电化学工作站，将预先配制好的混

合镀液放入电解槽中，用纯镍片作为阳极(90 mm×
10 mm)，喷砂45钢(90 mm×10 mm×2 mm)作为阴

极，采用DF-101集热式恒温加热磁力搅拌器，在

50 ℃水浴下磁力搅拌混合镀液，搅拌速率控制在

400 r/min，通过恒电流电解法在45钢基体上制备

镍基MoS2自润滑复合镀层。混合镀液及沉积工艺

参数如表1所示。

1.3    镀层组织和性能检测

采用CS150电化学工作站测试纯镍和复合电镀

循环伏安曲线(CV)，确定还原反应发生的电位范

围。工作电极为Φ 3 mm的玻碳电极，对电极是铂

电极，参比电极为饱和甘汞电极(SCE)，扫描速度

为10 mV/s。采用Quanta 450 FEG场发射扫描电子显

 

表 1    混合镀液及沉积工艺参数

Table 1    Mixed solution and deposition process parameters

Composition Parameters

NiSO4·6H2O / (g·L−1) 250

NiCl2·6H2O / (g·L−1) 45

H3BO3 / (g·L−1) 40

Saccharin / (g·L−1) 1

1,4-butynediol coumarin / (g·L−1) 0.3

Coumarin / (g·L−1) 0.1

CTAB 20 mg/g MoS2

pH 4.0

Temperature / ℃ 50

Current density / (A·dm−2) 4

Time / min 90

MoS2 / (g·L−1) 10, 20, 30, 40
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微镜(SEM)观察镀层表面、截面以及磨损形貌。采

用EDS对镀层进行元素分析。

采用HT-1000高温往复摩擦磨损试验机测试镀

层在25、100、200、300和400 ℃时的摩擦磨损性

能。对偶件为GCr15钢球，直径为6 mm，硬度为

62~66 HRC。载荷为20 N，频率为5 Hz，摩擦时

间为10 min，滑移距离为5 mm。采用体积磨损量

定量表征复合镀层的耐磨性能，在同一摩擦条件

下进行摩擦，测定磨痕的表面轮廓，计算磨痕的

体积，重复稳定后取3次平均值，用于表示复合镀

层的磨损量。

2    结果与讨论

2.1    复合镀层的形貌和结构

图1是MoS2颗粒浓度为0、10、20、30和40 g/L

条件下，与镍共沉积制备镍基自润滑复合镀层的

表面及截面形貌。如图1(c1)(c2)所示，MoS2浓度为

30 g/L时，镀层表面最均匀，镀层最致密。因为

CTAB作为一种阳离子表面活性剂，MoS2颗粒在

水溶液中表面带负电荷[14]，CTAB阳离子表面活性

剂的加入会中和MoS2表面的负电荷，Ni2+和阳离

子活性剂吸附在MoS2表面，使得MoS2表面形成带

正电的离子氛，在静电作用下，带有同种电荷的

颗粒之间相互排斥，使得颗粒彼此分散，能够有

效的防止微粒团聚，在电场作用下容易向阴极移

动，因此随着MoS2颗粒浓度的增加，复合镀层越

来越致密，MoS2浓度为10 g/L时，复合镀层最疏

松，浓度为30 g/L时，镀层最致密。但活性剂含量

过多时会出现饱和吸附，颗粒表面双电层受到压

缩，使得分散效果和分散稳定性变差 [15]。因此，

MoS2颗粒浓度为40 g/L时，Ni-MoS2复合镀层变得

疏松，表面平整性变差。

图2为纯Ni镀层和Ni-MoS2复合镀层在不同

MoS2浓度下的XRD衍射图谱。纯镍镀层为晶态结

构，不含其它物质，电沉积镍镀层中Ni相为FCC

面心立方结构，主要晶面有(111)、(200)、(220)和

( 311 )。添加MoS 2后，XRD衍射图谱中出现

MoS2衍射峰，且只出现MoS2和Ni的衍射峰，无其

它杂质衍射峰。随着MoS2浓度的不断增加，镍的

(111)、(200)、(220)和(311)晶面衍射峰的强度逐渐

减小，半高宽增加。衍射峰的宽化说明其晶粒尺

寸减小。当MoS2浓度从10 g/L增加到30 g/L时，MoS2
晶面衍射峰(002)强度逐渐增加，但浓度为40 g/L

时，MoS2晶面衍射峰(002)强度稍有下降。衍射峰

相对强度与各晶面之间存在对应关系。

随着镀液中MoS2含量的增加，镀层中Mo、

S元素的质量分数的变化如图3所示。从图3中可以

看出，镀层中MoS2含量逐渐增加，MoS2颗粒会对

镍结晶边界起到钉扎作用，抑制镍的结晶，进而

使得镍的晶粒尺寸减小。

 

 
图 1   Ni-MoS2复合镀层表面及横截面形貌

Fig.1   Surface and cross section morphologies of Ni-MoS2
composite coatings
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2.2    复合镀层的循环伏安曲线

图4为纯镍和Ni-MoS2复合电镀阴极循环伏安

曲线。可以看出，在电位−2.0~−0.5V范围内，随

着电位的逐渐负移，电流都经历先不变后增加最

后减小的趋势，出现一个还原峰，该峰为Ni2+被还

原成Ni+或Ni[16]。而MoS2复合电镀还原峰的位置相

对纯镍还原峰出现负移现象，且随着MoS2浓度升

高，电位负移程度逐渐增加，因为MoS2颗粒的吸

附与Ni的结晶生长存在竞争机制，随着MoS2浓度

的升高，有更多吸附CTAB的MoS2颗粒优先占据

Ni结晶位置，增大了电极表面的真实面积，使得

电极表面局部电流密度减少，同时增大了阴极扩

散长度，阻碍了镍的结晶，从而使镍离子在阴极

表面沉积时需要更大的极化，所以阴极电极电位

负移。但阴极极化能够提高镀层结晶细致程度，

与XRD衍射图谱分析相一致。

2.3    复合镀层的摩擦性能

图5为纯Ni镀层和MoS2浓度为10、20、30和

40 g/L的Ni-MoS2复合镀层在25 ℃条件下的摩擦因

数曲线。可以看出，纯镍镀层的摩擦因数约为Ni-

MoS2复合镀层的10倍，且随着MoS2浓度的增加，

Ni-MoS2复合镀层的摩擦因数先降低后增加，在

MoS2浓度为30 g/L时摩擦因数达到最低。因为随

 

 
图 2   纯镍镀层和不同MoS2浓度下Ni-MoS2复合镀层的XRD图谱

Fig.2   XRD patterns of the Ni and Ni-MoS2 composite coatings as
a function of MoS2 bath concentration
 

 

 
图 3   不同MoS2浓度下复合镀层的元素含量

Fig.3   Element content of the composite coatings versus the MoS2
bath concentration
 

 

 
图 4   纯镍和Ni-MoS2复合镀层的阴极循环伏安曲线

Fig.4   Cathode cyclic voltammetry curves of pure Ni and Ni-MoS2
composite coatings
 

 

 
图 5   纯镍镀层和不同MoS2浓度下Ni-MoS2复合镀层在25 ℃下

的摩擦因数曲线

Fig.5   Friction coefficient of Ni and Ni-MoS2 composite coatings
as a function of MoS2 bath concentration at 25 ℃
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着MoS2浓度的增加，镀层中MoS2含量增加，在摩

擦过程中，摩擦副首先与镀层上的微凸体高点接

触，微凸体高点磨损产生的MoS2微屑填充轮廓，

MoS2能够形成转移膜，即在镀层与对磨件之间形

成一层润滑膜，避免了金属之间的直接接触，

使得摩擦发生在转移膜之间，进而降低摩擦因数。

但MoS2过量时，摩擦过程中润滑膜厚度增加，会

出现润滑剂分子堆积，产生粘弹性摩擦阻力，因

此摩擦因数升高[17]。另外，MoS2浓度为30 g/L时，

Ni-MoS2复合镀层表面最光滑，气孔率最小。

图6为MoS2含量对复合镀层硬度及磨损率的

影响曲线。可以看出，随着MoS2浓度的增加，复

合镀层硬度逐渐减小；Ni-MoS2复合镀层的磨损率

先减少后增加，MoS2浓度为20 g/L时，复合镀层

的磨损率最小，40 g/L时磨损率最大。因为MoS2
含量过少时，不足以保证润滑膜的形成和稳定，

复合镀层虽具有很高的硬度，但摩擦因数最大，

导致镀层具有很大的磨损率；MoS2含量过高时，

镀层中起支撑和粘结作用的Ni相含量相应降低，

镀层硬度过低，导致磨损率增大[18]。

图7是MoS2浓度为30 g/L时Ni-MoS2复合镀层

在25、100、200、300和400 ℃的摩擦因数。从图

中可知，随着温度的升高，在25~200 ℃之间，摩

擦因数显著降低，在300~400 ℃之间，随着温度

升高，摩擦因数逐渐升高。

图8为复合镀层在25、100、200、300和400 ℃

温度下的摩擦形貌。随着温度的升高，复合镀层

表面裂纹、脱落快速扩展。在25、100和200 ℃

下，复合镀层表面光滑，镀层表面只有轻微的裂

纹、犁沟和细小划痕。但100 ℃和200 ℃摩擦表面

要比室温下的摩擦表面平滑，在300 ℃和400 ℃

下，摩擦表面出现了较大裂纹、犁沟和大面积的

脱落现象。

在25~200 ℃之间摩擦因数显著降低，主要是

因为随着温度的升高，会促进分子间的运动，从

而加快在镀层与对偶件之间形成转移膜，使得摩

擦发生在MoS2镀层之间，阻止金属与金属之间的

直接接触，进而降低摩擦因数[19]；另外室温时空

气湿度较高，在室温时空气湿度达到56%，MoS2
在潮湿环境中润滑性能下降 [20]，随着温度升高，

空气中的水分蒸发，空气湿度降低，因此摩擦因

数降低；在300~400 ℃之间摩擦因数逐渐升高，

因为在315 ℃以上，MoS2逐渐被氧化成MoO3，并

且随着温度升高，氧化程度逐渐增加。图9为复合

镀层在不同温度下的XRD衍射谱图，在400 ℃

时，MoS2晶面衍射峰(002)强度下降，并且衍射图

中出现了MoO3、Ni3S2、NiO衍射峰，说明随着温

度的升高，MoS2颗粒逐渐被氧化，进一步反映出

镀层中MoO3的存在和复合镀层中MoS2含量的变

化趋势。同样对400 ℃摩擦表面进行EDS能谱分析

得出，磨削中氧的含量增加，MoS2逐渐被氧化，

 

 
图 6   MoS2含量对复合镀层硬度及磨损率的影响

Fig.6   Effects of MoS2 content on hardness and wear rate of
composite coatings
 

 

 
图 7   MoS2浓度为30 g/L时，Ni-MoS2复合镀层在不同温度下的

摩擦因数曲线

Fig.7   Friction coefficient curves of the Ni-MoS2 composite coatings
at different temperatures with MoS2 bath concentration of 30 g/L
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氧化成了MoO3，MoO3是硬质颗粒[21]，附着于摩

擦表面将成为磨粒，在摩擦过程中会撕裂镀层表

面，产生犁沟。从摩擦形貌可以得出复合镀层磨

损机理主要是氧化磨损、疲劳磨损和磨粒磨损。

3    结　论

(1) 电化学沉积法制备的Ni-MoS2自润滑复合

镀层，在对偶件GCr15，20 N载荷条件下摩擦因数

在0.02~0.05变化，相比纯镍镀层具有很好的自润

滑效果。当MoS2浓度为30 g/L时，复合镀层表面

形貌最为平整，摩擦因数最低为0.02~0.03。
(2) 添加MoS2能够使得Ni离子还原电位产生负

移，且随着浓度增加，还原电位逐渐负移，反映

了MoS2颗粒在复合沉积体系中促进了阴极极化，

可提高镀层结晶细致程度。

(3) Ni-MoS2复合镀层400 ℃以下摩擦因数维

持在0.02~0.05之间，仍然具有很好的润滑效果。

随着温度继续升高，MoS 2将逐渐被氧化成

MoO3，摩擦因数达到0.15，润滑效应降低。
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