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摘要：本文采用热处理工艺和表面活性剂对石墨表面进行改性处理，采用氢还原包覆工艺制备镍包石墨粉末，对
比了不同石墨热处理工艺和表面活性剂的添加对镍包石墨粉末表面形貌和物理性能的影响。研究表明 ,在热处理
温度 500℃，采用醇类活性剂表面处理石墨后，通过加压氢还原工艺制备的镍包石墨粉末具有较好的表面包覆完
整性和优异的粉末松装密度和流动性。
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Abstract: The graphite surface was modified by heat treatment process and surfactant, and nickel-coated graphite 

powder was prepared by hydrogen reduction coating process. The effects of different graphite heat treatment 

processes and surfactant addition on the surface morphology and physical properties of nickel-coated graphite 

powder were compared. The results showed that when the graphite was treated with alcohol-based surfactants at 

the heat treatment temperature of 500℃ , the nickel-coated graphite powder prepared by the process of pressurized 

hydrogen reduction exhibited good surface coating integrity and excellent powder packing density and fluidity.
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0 引言

为提高航空发动机效率，各类可磨耗涂层材

料应用于减少和控制压气机、涡轮机叶尖与机匣

之间的间隙。其中镍包石墨涂层材料主要用于热

喷涂制备涡轮压缩机和汽轮机可磨耗涂层，已成

为应用广泛的商业化可磨耗封严涂层材料 [1-3]。石

墨由于具有典型的层状结构，摩擦系数小，在涂

层中可起到减磨和自润滑的作用，但石墨在喷涂

使用过程中由于高温容易导致氧化和烧蚀损失，



·    42   · 热  喷  涂  技  术 12卷

造成封严涂层失效 [4,5]。采用化学包覆方法在石墨

表面包覆镍金属层作为保护层，可以防止石墨氧

化和烧损，同时能够提高热喷涂涂层与基体材料

的结合强度，含量约为 50~80 wt.%的镍成分在涂

层中可以起到耐高温和耐腐蚀作用 [5]。对于镍包

石墨粉末，石墨表面包覆镍金属层的完整性和连

续性是决定包覆粉末使用性能的关键 [6-8]。

加压氢还原包覆工艺是制备镍包石墨粉末的

核心工艺，通过硫酸镍还原析出，在石墨颗粒表

面形成镍金属包覆层 [6]。由于天然石墨多为片状

结构，表面光滑且多附着油脂，亲水性差，因此，

氢还原工艺过程在石墨表面形成的包覆层通常不

完整，难以实现完全包覆，在热喷涂过程中，暴

露在焰流中的石墨易氧化脱碳，降低涂层的可磨

耗性能。为了解决石墨包覆层完整性的问题，徐

露露等 [9]采用 NaOH溶液清洗石墨粉末进行除油

处理，采用 SnCl2进行敏化 ,发现石墨表面镍镀层

的生长时间主要在化学镀过程的90~120 min之间，

金属镍沉积在具有活化中心的区域，随着反应的

进行逐步扩大石墨表面的包覆面积。罗虞霞等 [10]

采用机械化整形处理石墨表面，机械化处理后的

天然石墨制备的镍包石墨中镍包覆层更完整和均

匀，获得的涂层硬度值更高且分布更均匀。

本文采用热处理工艺对石墨粉末进行表面改

性，一方面去除石墨粉在加工过程中带入的油脂，

另一方面在石墨粉表面通过微氧化达到表面粗糙

化的效果，增加石墨粉末表面与镍溶液的润湿性，

有利于还原出来的镍形核和沉积，同时减少游离

镍的产生。添加不同类型表面活性剂对石墨粉末

进行活化处理，进一步提高石墨表面与水溶液的

浸润性，为镍的形核、长大和沉积创造更好的条件。

确定最佳石墨热处理工艺，优化氢还原过程中表

面活性剂的种类，提高化学包覆制备的镍包石墨

粉末表面包覆镍金属层的完整性和均匀性，从而

提高粉末在热喷涂过程中的稳定性和镍包石墨涂

层的可磨耗性能。

1 试验过程与方法

1.1 石墨的热处理

本文在对石墨包覆镍金属层前采用热处理工

艺对石墨进行表面改性，对比了不同热处理工艺

后镍包石墨粉末的表面包覆性和物理性能。试验

选取粒度规格 45~80μm的天然石墨粉末，将其装

入氧化铝坩埚，放入箱式电阻炉内进行热处理，

热处理温度和保温时间如表 1。

表 1 石墨热处理工艺

Table 1 Graphite heat treatment process

样品编号 热处理温度 (℃ ) 保温时间 (h)

1# 400 1

2# 400 2

3# 400 3

4# 500 1

5# 500 2

6# 500 3

7# 600 1

8# 600 2

9# 600 3

1.2 表面活性剂的选择

试验选取了三种表面活性剂，一种是烷基苯

磺酸钠表面活性剂 (A1)、一种是常用醇类表面活

性剂 (A2)、一种是高浊点无泡表面活性剂 (A3)，

分别研究了这三种活性剂在常温和实际包覆条件

下的性能。

1.3 镍包石墨粉末的制备

采用加压氢还原工艺制备镍包石墨粉末。首

先，将硫酸镍、硫酸铵、氨水和水按一定的重量

百分比混合制备成硫酸镍铵溶液（以下简称“硫

酸镍溶液”），随后将 500g热处理后的石墨粉末，

与 10L硫酸镍溶液充分混合，然后将固液混合物

加入WHXT-20型高压釜进行氢还原反应，设定

氢还原工艺参数为：氢气压力 2~4MPa，釜内温

度 160℃，搅拌速度 300rpm，反应过程中再添加

一定量的表面活性剂和通用催化剂。待反应完成

后将粉末烘干，采用 140目和 325目标准筛进行

筛分。

试验首先使用一种常见的表面活性剂，研究

不同热处理工艺对包覆效果的影响。在优选的热

处理工艺温度下，考察不同表面活性剂对包覆性
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能的影响。

1.4镍包石墨粉末的性能测试

采用HITACHI SU5000扫描电子显微镜 (SEM) 

分析镍包石墨粉末的表面形貌，观察粉末表面

的包覆完整性。采用霍尔流量计依照 GB/T1479-

2011、GB/T1482-2010 测试粉末的松装密度、流

动速度。采用标准筛依照 GB/T1480-2012 测试粉

末的粒度组成。

2 试验结果与分析

2.1 石墨热处理工艺对镍包石墨粉末的性能的影

响

石墨经不同热处理工艺后进行化学包覆制得

的镍包石墨粉末形貌如图 1所示。可以看出，当

热处理温度为 500℃，处理时间为 2h时，制备的

镍包石墨粉末（5#样品）包覆效果最佳，基本看

不到有核心粉末石墨的裸露，且无游离金属镍颗

粒。分析认为，热处理温度较低时，对石墨粉末

的表面油脂去除效果不明显，且未达到微粗糙化，

因此石墨表面包覆不完整。而热处理温度过高时，

容易导致石墨粉末表面油脂来不及完全燃烧或蒸

发而发生碳化，碳化后的微粒附着在石墨粉表面，

在高速搅拌时容易脱落，影响最终的包覆效果，

包覆效果变差。由图 1(a)、(b)、(c)对比可以看出

热处理时间对石墨表面包覆效果有直接影响。图

1(a)的镍金属层包覆完整性较图 1(b)、(c)粉末较

图1 石墨热处理工艺对镍包石墨粉末包覆效果的影响：(a) 400℃×1h; (b) 400℃×2h; (c) 400℃×3h; (d) 500℃×1h; (e) 

500℃×2h; (f) 500℃×3h; (g) 600℃×1h; (h) 600℃×2h; (i) 600℃×3h

Fig.1 Effect of graphite heat treatment process on Nickel coated graphite powder: (a) 400℃×1h; (b) 400℃×2h; (c) 

400℃×3h; (d) 500℃×1h; (e) 500℃×2h; (f) 500℃×3h; (g) 600℃×1h; (h) 600℃×2h; (i) 600℃×3h

(a)

(d)

(g)

(b)

(e)

(h)

(c)

(f)

(i)
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差，是因为热处理时间较短，石墨表面油脂去除

不完整，反而造成镍包石墨粉末包覆不完整，包

覆层不连续。同时，热处理时间过长容易造成石

墨粉末表面的局部过度粗糙，镍沉积层厚度不均，

存在应力，局部地区沉积层过薄且与其他沉积层

不连续，附着力差，在氢还原包覆的高速搅拌下

容易脱落，造成包覆效果较差，因此，石墨粉末

的热处理时间以 2h为宜。

对镍包石墨粉末的粒度组成、松装密度和流

动速度进行检测，以判定粉末包覆情况。结果如

表 2所示。从表中数据可知，包覆效果最好的 5#

样品松装密度最高、流动性最好，可以得出，热

处理温度 500℃、保温 2h的石墨热处理工艺对石

墨表面改性效果最明显，所制备的镍包石墨粉末

包覆完整，粉末物理性能最优。

表 2石墨经不同热处理工艺后进行化学包覆制得的镍包石墨粉末物理性能

Table 2 The physical properties of Ni coated graphite powder that obtained 

by chemical coating of graphite after different heat treatment process

样品编号
粒度组成，%

松装密度 g/cm3 流动性 s/50g
+140目 -325目

1# 0.2 0.5 1.14 74.49

2# 0.5 0.7 1.23 72.72

3# 0.7 0.2 1.18 75.84

4# 1.0 0.2 1.23 77.13

5# 1.0 0.1 1.33 71.13

6# 1.1 0.2 1.21 79.80

7# 1.2 0.3 1.11 83.64

8# 0.6 0.6 1.01 94.65

9# 0.6 0.8 1.03 95.08

2.2 表面活性剂对镍包石墨粉末的性能的影响

2.2.1不同表面活性剂在常温下的性能

对三种表面活性剂在常温下对石墨粉末的润

湿性进行了测试，将一定量的石墨与水在烧杯混

合，然后加入表面活性剂，手工搅拌约 5分钟后，

静置后观察烧杯内物料的状况，如下图所示，由

图可以看出，常温下，表面活性剂 A1对石墨的

润湿性最佳，其次是A3，A2对石墨的润湿性稍差。

2.2.2不同表面活性剂在实际包覆条件下的性能

图 3对比了氢还原包覆反应中未加入表面活

性剂与加入不同表面活性剂所制备的镍包石墨粉

末的表面形貌。可以看出，在氢还原包覆反应过

程中加入表面活性剂可以大大提高石墨表面的镍

层包覆率，从图 3(b)、(c)、(d)可以看出图 3(c)添

加表面活性剂 A2的镍包覆层致密完整，图 3(b)

和图 3(d)所采用的 A1和 A3表面活性剂对改善

石墨包覆效果的作用不如 A2明显。这是因为 A1

是烷基苯磺酸钠活性剂，A3是高浊点无泡活性

剂，这两种活性剂，浊点均低于 120℃ (低于氢

还原反应温度 )，在氢还原包覆的温度下，大部

分均失去对石墨的润湿性，A2是醇类活性剂，在

160℃ (高于氢还原反应温度 )下能保持其化学性

质稳定不变，因此，虽然 A2在室温下对石墨的

润湿性不如 A1和 A3，但在氢还原包覆条件下，

其包覆效果优于 A1和 A3。
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图 2 不同表面活性剂常温下对石墨的润湿效果：(a)无活性剂； (b) A1活性剂；(c) A2活性剂；(d) A3活性剂

Fig.2 Wetting effect of different surfactants on graphite at room temperature: 

(a) without surfactant; (b)A1 surfactant; (c)A2 surfactant; (d)A3 surfactant

图 3  表面活性剂对镍包石墨粉末包覆效果的影响：

(a)未加入表面活性剂；(b)加入表面活性剂 A1；(c)加入表面活性剂 A2；(d)加入表面活性剂 A3

Fig3. Effect of surfactant on coating effect of nickel coated graphite powder:

 (a) without surfactant; (b)A1 surfactant; (c)A2 surfactant; (d)A3 surfactant

(a) (b) (c) (d)

(a) (b)

(d)(c)
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3 结论

(1)化学包覆前对石墨原料进行热处理表面改

性可以改善镍包石墨粉末的包覆效果。热处理工

艺为 500℃保温 2h时，镍包石墨粉末包覆效果最

好，具有最佳的物理性能，流动性为 71.13s/50g，

松装密度为 1.33 g/cm3。

(2)将石墨原料在 500℃保温 2h热处理后，

并在化学包覆反应溶液中加入醇类表面活性剂，

可大大改善石墨的表面活性，显著提高镍包石墨

粉末的包覆率。
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(1) SEM和 XRD检测表明，制备的三种改良

铁基激光涂层表面整体平整，相分布较为均匀，

与基底的相容性较好，无裂纹出现，形成的硬质

相主体为 VxCy。

(2)涂层硬度和耐磨性能检测结果表明，本文

成功制备了涂层硬度超过 60 HRC，摩擦系数为

0.6094、15分钟 50N载荷下磨损量仅为 0.0007 g

的高耐磨铁基激光涂层。

添加合金元素改良的铁基激光粉与传统铁基

激光粉对比，实现了在不牺牲磨损失重的前提下，

大幅度提升了涂层的硬度，满足石油钻井行业对

于高硬、耐磨涂层的需求，并为今后该方向的粉

末成分设计和涂层制备提供部分参考依据。
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