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十二烷基硫酸钠对碳纤维表面镍镀层电沉积行为

的影响研究
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摘摇 要: 目的摇 研究十二烷基硫酸钠(SDS)对碳纤维表面镍镀层电沉积行为及镀层质量的影响。 方法摇 用
线性伏安法测定不同质量浓度的 SDS镀液电沉积镍的析出电位,用扫描电镜分析镍镀层表面形貌及镍在
电沉积初期的微观状态。 结果摇 未加入 SDS的溶液中,镍的析出电位为-0. 829 V;在 0. 1 ~ 0. 5 g / L SDS
的镀液中,镍的析出电位为-0. 792 ~ -0. 745 V;当 SDS 质量浓度为 0. 3 g / L 时,镍的析出电位最大为
-0. 745 V。 结论摇 镀液中添加少量 SDS 时有利于提高镍的析出电位,有利于镍在碳纤维表面形核析出,
镍镀层表面均匀致密,由细小的角锥状结构构成;过量的 SDS 会影响碳纤维表面吸附鄄脱吸附的平衡,碳
纤维表面存在未脱吸附的 SDS微区,镍在此区域的形核析出受到影响,镍镀层表面质量较差,由不均匀分
布的角锥状结构和垂直于基底的片层结构构成。 在实验溶液体系中 SDS最优添加量为 0. 3 g / L。
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Effect of Sodium Dodecyl Sulfate on Electrochemical Behavior of
Nickel Plating Electrodeposition

YANG Bin1, LIU Jing鄄xuan2, QI Liang2, XIAO Xiang鄄peng1, XIE Yi鄄gao2
(1. Institute of Engineering, Jiangxi University of Science and Technology, Ganzhou 341000, China;

2. School of Materials Science and Engineering, Jiangxi University of Science and Technology, Ganzhou 341000, China)

ABSTRACT: Objective To investigate the effect of sodium dodecyl sulfate (SDS) on the electrodeposition behavior and quality of
nickel coating on carbon fiber surface. Methods The electroplating nickel deposition potential for different concentrations of SDS
solution was measured using linear sweep voltammetry. The morphology of nickel plating surface in the beginning of the electro鄄
deposition of nickel was analyzed using scanning electron microscopy. Results The deposition potential of nickel in the solution
without additives was about -0. 829 V. When adding 0. 1 ~ 0. 5 g / L of SDS, the deposition potential of nickel in the solution in鄄
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creased to -0. 792 ~ 0. 745 V, and the maximum deposition potential( -0. 745 V) of nickel was 0. 3 g / L SDS in the additive.
Conclusion The results showed that adding a small amount of SDS solution was beneficial to improve the deposition potential of
nickel, which could promote the deposition of nickel plating. The surface of nickel coating consising of a pyramid shaped fine struc鄄
ture was uniform and compact, but excessive amount of SDS would affect the equilibrium of adsorption and desorption on the surface
of carbon fiber. There was a SDS micro area of non-desorption on the carbon fiber surface and the nucleation of precipitates in this
area was affected. The surface of nickel coating consisting of unevenly distributed pyramidal structure and lamellar structure vertical
to the base had poor quality. The optimal concentration of the SDS additive in the solution system should be 0. 3 g / L.
KEY WORDS: nickel coating; carbon fiber; sodium dodecyl sulfate; electrodeposition; linear sweep voltammetry; deposition po鄄
tential

摇 摇 碳纤维具有的比强度高、比模量高、密度小、耐高
温、耐辐射、耐疲劳性好、导电导热性良好、热膨胀系
数小等优良性能引起了人们的广泛关注,广泛作为增
强相与树脂、金属、陶瓷、混泥土等材料构成复合材料
使用

[1—3]。 金属基碳纤维复合材料不仅继承了碳纤
维的高比强度、高比模量和良好的韧性等优良性能,
又能保持基体金属的特性,成为近年来研究的热点,
在航空航天、生物材料和民用工业领域具有广阔的应
用前景

[4—6]。 但碳纤维与许多金属基体的润湿性很
差,当复合材料承受一定载荷时,容易造成碳纤维剥
落和脱离

[7]。 因此如何提高碳纤维与基体金属之间
的结合力,是制备金属基碳纤维复合材料的关键。 为
了改善碳纤维与基体金属间的润湿性及化学相容性,
最常用的方法就是对碳纤维表面进行金属化预处理,
而电镀法是材料表面金属化处理的一种常见方法,该
方法具有设备简单、镀速快、成本较低、污染小等优
点,在工业上也得到了广泛的应用。 镍作为一种镀层
金属与碳纤维具有较好的结合质量,因此电镀镍技术
被广泛运用于碳纤维表面金属化预处理的相关研究

当中

[7]。
在碳纤维表面电镀镍的预处理过程中,镍镀层的

质量将直接决定预处理效果的好坏。 因此制备一层
结构致密,且与碳纤维基底结合良好的镍镀层,是众
多研究者的目标。 电镀添加剂是电镀溶液中具有特
殊作用的一种成分,它能显著改善镀液的电化学性能
和镀层力学物理性能。 有机添加剂在硫酸盐、氯化
盐、Watts镀镍液中均表现出明显的效果。 Lupi 等[8]

在硫酸盐和氯化盐的混合镀液中添加高浓度的硼酸

作为缓冲剂,在此镀液中通过直流电沉积得到高纯
镍。 Borikar[9]研究了在氨水鄄硫酸盐镀液中添加丙酮
和 CTAB对镍镀层表面形貌、电流效率、晶粒大小的
影响,结果表明在高浓度的 CTAB 情况下,镀层表面
形貌随着丙酮浓度增大而有所改善,同时晶粒大小也
随之降低。 十二烷基硫酸钠(SDS)是一种阴离子型

表面活性剂,常作为防针孔剂、雾化剂和润湿剂用于
电镀镍的研究当中,起到减少镀层针孔、麻点和镀液
与阴极之间的表面张力等作用

[10—12]。 本文针对碳纤
维表面镀镍这一特殊的研究体系,通过阴极线性伏安
曲线和镀层表面形貌综合分析十二烷基硫酸钠对碳

纤维表面镍镀层的电沉积行为的影响。

1摇 实验

本实验的研究体系选用日本东丽 T700S 型碳纤
维,每次电镀一束碳纤维,每束碳纤维含单丝 24000
根,每根单丝直径约为 7 滋m,长度为 10 cm。 未经任
何处理的碳纤维表面通常会有一层有机胶和有机杂

物,此类有机物对碳纤维的镀层质量会有严重的影
响,而且碳纤维表面光滑、活性差,具有疏水性,难以
直接电镀,因此在电镀之前需要对其进行镀前处
理

[13]。 本文将碳纤维放入箱式电阻炉中,在 400 益
下去胶 30 min,再将去胶后的碳纤维置于质量分数为
65%的 HNO3 中粗化 30 min,用去离子水反复冲洗至
中性后烘干作为阴极材料。

镀液组成为:NiSO4·6H2O 200 g / L、NiCl2·6H2O 60
g / L、H3BO3 40 g / L和 SDS 分别为 0. 1、0. 3、0. 5 g / L。
其中,NiSO4·6H2O 作为主盐,提供电镀过程中所需
要的镍离子;NiCl2·6H2O 为防阳极钝化剂,起到防
止阳极钝化的作用,同时提供镍离子和氯离子,氯离
子可以增加镀液的导电性;H3BO3 为 pH 缓冲剂,镀
液 pH过高或过低都会对镀层质量起到相应的影响,
而加入硼酸可以将镀液 pH 稳定在合适的范围[14]。
电镀采用直流电沉积法,电流密度为 0. 4 A / cm2, 沉
积时间为 22. 5 min, 电沉积过程中将电解槽置于恒
温水浴锅中,温度为 50 益,在无任何搅拌的条件下进
行。

实验由 Autolab鄄PGSTAT302N电化学系统实现电
沉积以及镀液阴极线性伏安曲线的测定,采用传统的
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三电极体系,以 Pt电极为辅助电极,以镀前处理后的
碳纤维为研究电极,以饱和甘汞电极(SCE)为参比电
极,文中电位值均相对于参比电极。 采用 ZESS鄄SIG鄄
MA场发射扫描电镜对碳纤维表面镀层形貌和镍在电
沉积初期的微观状态进行观察,镀层的成分用 X射线
能谱仪标定。

2摇 结果与讨论

2. 1摇 线性伏安曲线
摇 摇 采用动电势扫描法对不同质量浓度 SDS 镀液进
行阴极线性伏安曲线的测定,SDS质量浓度分别为 0、
0. 1、0. 3、0. 5 g / L,扫描范围为-0. 65 ~ -1. 00 V,扫描
速率为 2. 5 mV / s,结果如图 1 所示。 可以看出,无
SDS的镀液中镍的析出电位为-0. 829 V,加入 SDS的
镀液中镍的析出电位明显增大,当 SDS 质量浓度为
0. 1、0. 3、0. 5 g / L 时,相对应镍在阴极处的析出电位
分别为-0. 791、-0. 745、-0. 773 V。 从金属电沉积热
力学的角度分析,通常析出电位越正,镀液中的镍离
子越容易在阴极表面还原析出从而形成镍镀层。 因
此,在镀液中加入适量的 SDS有利于镍在碳纤维表面
的沉积。 此外,从图 1 中可知当添加剂为 0. 3 g / L时,
镍的析出电位最大( -0. 745 V),最有利于镍的电沉
积。

图 1摇 碳纤维在加入不同浓度 SDS的溶液中所测得线性伏安曲线
Fig. 1 Linear sweep voltammograms for varying concentrations of

SLS during nickel electro鄄deposition on carbon fiber sub鄄
strate

2. 2摇 镀层宏观表面观察及 SEM表面分析

在不同 SDS质量浓度的镀液中进行直流电沉积,
所得镍镀层的宏观表面观察情况列于表 1。 当溶液
不含 SDS时,镍镀层碳纤维整体呈现暗银色,表面镀

层厚度不均匀的现象较为明显,部分区域甚至未能实
现镍的沉积,呈现为碳纤维的黑色,这可能是由于电
沉积过程中析出的氢气吸附在阴极表面使镍难以沉

积在阴极表面,造成不均匀的现象;当 SDS 质量浓度
为 0. 1、0. 3 g / L 时,镍镀层呈现亮银色,表面镀层平
整光滑,无明显缺陷;当 SDS 质量浓度为 0. 5 g / L时,
表面镀层整体颜色发白,金属光泽有显著的下降,而
且镀层粗糙,有部分区域出现起皮的现象,这可能是
因为 SDS含量过大,在镍的沉积过程中,吸附在碳纤
维表面,来不及脱附便夹入镀层,使镀层内应力增加,
从而使镀层脆性增加,出现起皮的现象[15]。 从镀层
的宏观表面观察可以看出,添加剂 SDS的含量并非越
高越好,这一结果与图 1 中线性伏安曲线所得到的结
果相一致。

表 1摇 不同添加剂条件下沉积的镍镀层的表面特征
Tab. 1 The surface luster of nickel coatings deposited in

baths containing different additives
SDS质量

浓度 / (g·L-1)
析出电

位 / V 镀层颜色 外观质量

0 -0. 829 暗银色 镀层不均匀

0. 1 -0. 792 亮银色 平整光滑、无明显缺陷
0. 3 -0. 745 亮银色 平整光滑、无明显缺陷
0. 5 -0. 768 银白色 表面粗糙、起皮

图 2 为不同含量 SDS 镀液中所沉积的镍镀层的
SEM图像。 从图 2a和图 2c中可见,SDS 对镀层表面
及结构特征具有极大的影响。 当镀液中加入 0. 1、0. 3
g / L的 SDS时,所制备的镍镀层表面均匀、致密。 镀
层表面呈现镍镀层常见的角锥状结构,这是镍在沉积
过程中自由生长所形成的特征结构。 通过对比图 2b
和图 2d可发现,SDS 质量浓度为 0. 3 g / L 时,其碳纤
维表面镍镀层的角锥状结构相对较为细小。 这可能
是因为 SDS质量浓度为 0. 3 g / L 时,镍在碳纤维表面
的析出电位较高,易在其表面形核析出。 因此,在有
限的阴极面积内较多的形核点分布必然导致其晶体

结构的生长受到抑制,即角锥状特征结构相对较小。
此外,从图 2e和图 2f中可见,SDS质量浓度为 0. 5 g /
L时, 碳纤维表面镍镀层在表面角锥结构呈现不均匀
分布的状态,此外在这些角锥间隙还存在着特殊的垂
直基体生长的片层结构。 这类片层在外力的作用极
易被破坏,因此这种表面不均匀且难以维持稳定的镀
层不能满足的碳纤维表面金属化预处理的要求。 为
了分析这种非理想镀层形成的原因,本文通过观察不
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图 2摇 不同添加剂浓度的溶液中制备的镍镀层表面形貌的 SEM 图像
Fig. 2 SEM morphology of nickel electrodeposited in solutions containing different additives

同 SDS质量浓度的镀液中,镍镀层在沉积初期的状态
对其进行分析。
2. 3摇 添加剂对镍镀层析出的影响

图 3 为添加剂 SDS 质量浓度为 0. 1、0. 5 g / L 在
沉积时间为 25 s时的表面状态。 镍在碳纤维表面沉
积初期主要的过程为在晶核形成后的三维自由生长,
晶粒持续长大直至两个晶粒相互接触抑制晶粒长大。
SDS质量浓度为 0. 5 g / L 时,单位面积的晶核明显比
0. 1 g / L 时多。 SDS 属于阴离子型表面活性剂,在电
沉积镍的过程中 SDS 吸附在阴极表面,可降低固液
相、固气相界面的表面张力,同时带负电荷的阴极表
面将降低双电层效应对镍离子传导的影响,镀液中的
镍离子将优先在吸附有 SDS 的边界区域形核析出
(如图 4b所示)。 因此,SDS 浓度增大有利于镍的形
核析出。 这与图 1 中线性伏安曲线所得到的结果一
致。 此外,SDS质量浓度为 0. 5 g / L 的镀液中沉积的
晶粒在碳纤维表面分布并不均匀,碳纤维表面存在部
分未沉积镍晶粒的微区。 当镀液中 SDS含量增大时,
碳纤维表面吸附鄄脱吸附的平衡发生变化,碳纤维表
面未脱吸附的局部微区增大(如图 4c 所示),这些局
部微区即图 3b 中未沉积镍晶粒的区域。 因此,添加
过量的添加剂 SDS(0. 5 g / L)将导致所沉积得到的镀

层表面均匀性降低,不利于形成均匀致密的镍镀层。

图 3摇 不同添加剂浓度下沉积的镍镀层的 SEM 照片镍镀层
在沉积初期的状态

Fig. 3 The SEM photos of nickel coatings deposited in baths con鄄
taining different additives in short time
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图 4摇 含有 SDS溶液中镍镀层的沉积过程示意图
Fig. 4 Diagram of nickel plating process on carbon fiber surface

in SDS鄄containing solution

3摇 结论

1) 在碳纤维表面电沉积镍时,加入 SDS 会大大
减小镍的析出电位,SDS质量浓度为 0. 3 g / L时,镍的
析出电位达到最大( -0. 745 V),最有利于实现镍在
碳纤维表面的电沉积。
2) 当 SDS质量浓度为 0. 1、0. 3 g / L 时,可以获

得均匀致密的镍镀层;当 SDS 质量浓度为 0. 5 g / L
时,镀层表面出现特殊的垂直基体生长的片层结构,
此类结构极易被外力破坏,不是理想的镍镀层。
3) SDS含量过大会影响碳纤维表面吸附鄄脱吸附

的平衡,降低镀层表面的均匀性,不利于形成均匀致密
的镍镀层。 综上所述,SDS最适合的质量浓度为0. 3 g /
L。
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面形成泡状球形氧化物,是导致涂层抗氧化性降低的
原因之一。
3) NiCoCrAlY 粘结涂层氧化 100 h 时的氧化速

率为 17. 2134 mg / cm2,K17 镍基高温合金的氧化速率
为 21. 8346 mg / cm2,NiCoCrAlY粘结涂层显著提高了
K17 的高温抗氧化性。
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