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微波和传统氢气烧结对 93W­Ni­Fe 正挤压棒坯结构和 

力学性能的影响 

张佳佳，刘文胜，马运柱，贺柳青 

(中南大学 粉末冶金国家重点实验室，长沙  410083) 

摘 要：分别研究 93W­Ni­Fe d15 mm挤压棒坯在 1 550 ℃、30 min微波烧结和 1 550 ℃、120 min 传统氢气烧 

结后烧结态的结构及力学性能，并对两种烧结样品芯部的物相及主要元素含量、相对密度、抗拉强度、硬度和伸 

长率进行测量和分析。结果表明：微波烧结样品中钨的平均晶粒尺寸比传统氢气烧结的小，粘结相中的钨含量比 

传统烧结的高；断口中部分钨晶粒与粘结相之间存在微裂纹；微波烧结样品硬度为 33.8HRC，略高于传统氢气烧 

结的硬度，其相对密度、抗拉强度和伸长率与传统氢气烧结的接近；对于大尺寸钨合金样品的微波烧结，需要进 

一步优化微波烧结工艺才能获得比传统氢气烧结更优的结构和力学性能。 
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Influence of microwave and conventional hydrogen sintering on 
microstructure and mechanical properties of 

93W­Ni­Fe extruded bars 

ZHANG Jia­jia, LIU Wen­sheng, MA Yun­zhu, HE Liu­qing 

(State Key Laboratory of Powder Metallurgy, Central South University, Changsha 410083, China) 

Abstract: The microstructure and mechanical properties of 93W­Ni­Fe powder extruded bars with a diameter of 15 mm 
sintered  via  microwave  (1  550  ℃,  30  min)  and  conventional  hydrogen  (1550  ℃,  120  min)  were  investigated, 
respectively. The phases and quantitative  analysis of  the main elements in  the  core portion of  samples were measured. 
The relative density, tensile strength, hardness and elongation of the samples were investigated, respectively. The results 
show  that  the  average grain size of  the  alloys  sintered via microwave  sintering  is  finer  and  the  tungsten content of  the 
alloys is higher than that via conventional hydrogen sintering. Cracks between part of the tungsten grains and the matrix 
phase are observed on the fracture of the alloy sintered via microwave sintering. The hardness of the alloys sintered via 
microwave sintering is 33.8HRC, which is a little higher than that via the conventional hydrogen sintering. The relative 
density,  tensile  strength  and  elongation  of  the  alloys  sintered  via  microwave  sintering  are  fairly  close  to  that  via  the 
conventional  hydrogen  sintering.  For  the  tungsten  heavy  alloys  samples  with  large  size,  in  order  to  get  the  better 
microstructure and mechanical properties  than  that via  the  conventional hydrogen  sintering,  further optimization of  the 
microwave sintering process is required. 
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高密度 W­Ni­Fe 合金具有优异的力学性能 [1] 及环 

境友好的优点 [2] ，在军工领域中常用作穿甲弹弹芯材 

料 [3] 。模压或等静压是常见制备弹芯材料的方法，但 

是材料的利用率很低。近年来又开发了用粉末注射成 
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形方法制备弹芯材料 [4] ，但是成形坯体尺寸较小，致 

使该技术在制备大长径比弹芯材料方面难于进一步发 

展。利用另一种粉末近净成形技术——粉末挤压成形 
(Powder extrusion molding， PEM)可以制备大长径比的 

弹芯材料 [5] 。PEM是在金属铸坯和高聚物加工的压挤 

工艺基础上发展起来的一种新技术，现已成为制备粉 

末管、棒、条及其他异型产品最有效的方法之一 [6] ， 

是钨合金最有发展前景的成形技术之一 [7] 。 

烧结是粉末冶金生产过程最后一道工序，对最终 

产品的性能起决定作用 [8] 。在高密度 W­Ni­Fe 合金烧 

结方式中，传统氢气烧结为最常见，微波烧结是近几 

十年发展起来的一种新型烧结方式。由于微波烧结具 

有升温速度快、烧结温度低、整体加热、加热均匀、 

合金组织细小均匀等优点 [9] ，因此材料工作者积极开 

展高密度W­Ni­Fe合金微波烧结工艺的研究，已有不 

少相关方面的报道 [10–14] 。但是，目前关于W­Ni­Fe合 

金传统氢气烧结和微波烧结的直接对比实验研究较少 
[12–14] ，特别是尺寸较大挤压棒坯两种烧结方式的对比 

实验更是鲜见报道。为此，本文作者将热脱脂后的高 

密度  93W­4.9Ni­2.1Fe 粉末挤压棒坯进行传统氢气和 

微波烧结，比较和分析两种烧结态下挤压棒合金的结 

构和力学性能，为今后更大尺寸样件烧结工艺的选择 

及研究提供一定的参考。 

1  实验 

将还原W粉、 羰基 Ni粉和羰基 Fe粉按照质量比 
93:4.9:2.1进行配料，在 QM–1SP4型行星式球磨机上 

球磨 2 h，转速为 200 r/min，球料比为 10:1(质量比)， 

球磨介质为分析纯乙醇，球磨筒为不锈钢，研磨球为 

钨球(TB)，原料粉末性质如表 1 所列。在真空干燥后 

的球磨粉中加入 5.0 %(质量分数)复合型粘结剂，用自 

制正挤压模具(挤压比为 7)在  YH41–25C型 250 kN单 

柱液压机上挤出无缺陷的 d15 mm棒坯，然后进行优 

化工艺的两步脱脂。将两步脱脂后的棒坯进行微波和 

传统氢气烧结。微波烧结采用  HAMiLab–V6 型微波 

表 1  原料粉末特性 

Table 1  Properties of raw powders 

Powder  Appearance  Purity/% 
Average particle 

size/μm 
Reduced tungsten  Irregular  99.9  2.0 

Carbonyl nickel  Subglobose  99.5  2.5 

Carbonyl iron  Irregular  99.5  5.4 

炉，烧结温度为  1 550℃，烧结时间为  30 min，微波 

频率为  2.45  GHz，烧结气氛为  90%N2 和 10%  H2(体 

积分数)的混合气体； 传统氢气烧结采用一般工业钼丝 

炉，烧结温度为 1 550℃，烧结时间为 120 min。将两 

种烧结棒坯在  R121600–1/UM  型真空烧结炉中于 
1 200℃保温 120 min，随炉冷却，其真空度为 1×10 –3 

Pa。 

在经真空热处理的两种烧结棒坯的芯部，沿轴向 

线切割成标准工字型拉伸样，然后对拉伸样采用排水 

法测量样品密度； 用电液伺服力学性能实验机(型号为 
8802，美国 INSTRON公司生产)测量合金的抗拉强度 

和伸长率，测量时应变速率为 1 mm/min；采用金相显 

微镜(型号为 MeF3A，德国生产)观察合金显微组织； 

采用 X射线衍射仪(型号为 RIGAKU–3104， 日本生产) 
进行物相分析；在扫描电子显微镜(型号为  JSM– 
6360LV，日本生产)上观察拉伸断口形貌，并用辅助 
EDAX能谱分析系统进行元素的定性和定量分析。 

2  结果与讨论 

2.1  棒坯烧结工艺及形貌对比 

图 1 所示为微波和传统氢气烧结工艺的对比。传 

统氢气烧结升温速率为 5 ℃/min， 在 1 380 ℃保温 60 
min，然后升温到 1 550 ℃，保温 120 min，随后分 3 
次推舟出炉。微波烧结采用手动调节输入功率来控制 

温度，由于人为因素的影响，图 1 中升温速率不呈直 

线，但微波烧结平均升温速率为 14.6 ℃/min，远远快 

于传统氢气烧结的平均升温速度。此外，微波总的烧 

结时间约为传统氢气烧结的 1/3，烧结周期缩短，对工 

图 1  微波和传统氢气烧结工艺对比 

Fig. 1  Comparison of microwave  and  conventional  sintering 

technique
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业生产具有积极的意义，文献[12–14]中有类似报道。 

正挤压及两步脱脂后棒坯的径向断口形貌分别如 

图 2和 3 所示。从图 2 可以看出，挤压棒坯断口呈波 

纹状，这是正挤压过程中各部分流速不同所致，表明 

挤压料的流动性能好，增塑剂在合金粉末之间分布均 

匀。从图 3可以看出，脱脂棒坯断口中有大量均匀分 

布的孔洞，这些孔洞为增塑剂脱除后所留，孔洞之间 

相互连通，孔洞总体积和总表面积很大，可为烧结过 

程的进行提供强大的驱动力。 

图 2  挤压棒坯径向断口形貌 

Fig. 2  Radial fractograph of extruded bar 

图 3  脱脂棒坯径向断口形貌 

Fig. 3  Radial fractograph of degreased bar 

将脱脂后的棒坯进行微波和传统氢气烧结，所得 

两种烧结棒坯的表面形貌如图 4 所示。由图 4 可以看 

出，微波烧结样品表面光亮，而传统氢气烧结样品表 

面较暗淡，这是由于传统氢气烧结棒坯烧结过程中置 

于氧化铝粉末中。但不管哪种烧结方式，烧结棒坯表 

面都很光洁，无氧化、鼓泡和开裂等缺陷。图 2~4表 

明，粉末正挤压成形可以制备表面无缺陷的  93W­Ni­ 
Fe棒坯材料。 

2.2  显微组织及断口形貌对比 

图  5  所示为微波与传统氢气烧结样品的显微组 

图 4  烧结样品的表面形貌 

Fig. 4  Surface morphologies of  sintered samples:  (a) Micro­ 

wave; (b) Conventional 

图 5  烧结样品的显微组织 

Fig.  5  Microstructures  of  sintered  samples:  (a) Microwave; 

(b) Conventional
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织。图 5 中，白色部分为钨晶粒组织，黑色部分为粘 

结相组织。在微波与传统氢气烧结合金显微组织中， 

钨晶粒分布都较为均匀， 表明两种烧结工艺是可行的。 

很明显，微波烧结样的钨晶粒比传统氢气烧结的小， 

统计可得，微波烧结样品的平均晶粒尺寸为 35  µm， 

而传统氢气烧结样品的平均晶粒尺寸为 45  µm。该合 

金在 1 550 ℃时为液相烧结，钨晶粒通过溶解析出而 

长大，传统氢气烧结的升温速度慢，保温时间长，所 

以，钨晶粒显微组织粗大；而微波烧结升温速度快， 

烧结时间短，使钨晶粒显微组织细小，因此，微波烧 

结在提高合金力学性能方面具有很大优势。 

图 6 所示为微波与传统氢气烧结样品 SEM 断口 

形貌。W­Ni­Fe 合金有 4 种断裂方式：钨晶粒间界面 

断裂、钨晶粒穿晶断裂、钨晶粒与粘结相的界面断裂 

和粘结相的延性断裂。可以发现，两种断口中都有很 

大比例的钨晶粒穿晶断裂和粘结相的延性断裂，这有 

利于合金抗拉强度和伸长率的提高。但在图  6(a)中有 

些钨晶粒与粘结相之间存在微裂纹，而图 6(b)中无此 

微裂纹。这可能是钨合金在拉伸过程中造成的，表明 

该部分钨晶粒与粘结相之间的界面结合较弱，图  6(a) 
中有些钨晶粒表面非常光滑，可能是在拉伸过程中这 

种结合较弱的界面剥落造成的。而这种较弱的界面， 

在合金受载荷时容易造成裂纹的扩展和延伸，从而影 

图 6  烧结样品的 SEM断口形貌 

Fig.  6  SEM  images  of  fracture  of  sintered  samples: 

(a) Microwave; (b) Conventional 

响合金最终的力学性能。 

2.3  物相及 EDX分析 

图 7所示为微波和传统氢气烧结样品的 XRD谱。 

由图 7 可以看出，经微波和传统氢气烧结后，样品中 

只有 W 相和(Ni,  Fe)相，无其他相出现，虽然样品都 

经历了真空热处理，但是真空热处理并不改变  W­Ni­ 
Fe的物相 [15] ， 这可能是 m(Ni)/m(Fe)为 7/3的合适比例 

的结果，当 m(Ni)/m(Fe)=7/3时，将大大降低金属间化 

合物脆性相生成的可能性 [16] 。其次，XRD谱中也反映 

出微波烧结钨晶粒尺寸较传统氢气烧结的细小，与显 

微组织分析结果相符。 

图 7  烧结样品的 XRD谱 

Fig. 7  XRD patterns of sintered samples 

对微波和传统氢气烧结样品内部进行 EDX测试， 

测定图 8中各点的 W、Ni 和 Fe元素含量，结果如表 
2 所列。可以看出，与传统氢气烧结样品相比，虽然 

都经历了真空热处理， 微波烧结钨合金粘结相中W含 

量仍较高。这表明微波场降低了钨原子的扩散能垒， 

极大地促进了钨元素在粘结相中的扩散。微波烧结时 

间较短，停止输入功率后，降温很快，类似于半淬火 

的过程 [17] ，高温时大量溶解在粘结相中的钨由于“半 

淬火”过程而未来得及充分扩散，所以，室温时粘结 

相中钨含量较高，钨晶粒较小，同时粘结相中较高的 

钨含量也将促进合金硬度的提高 [14] ；而传统氢气烧结 

时间较长，冷却速度较慢，合金液相烧结过程充分， 

钨在粘结相中经过充分的溶解和再析出过程，随着钨 

晶粒的长大，粘结相中钨元素含量降低。 

2.4  力学性能对比 

表  3  所列为微波和传统氢气烧结样品的力学性
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图 8  烧结样品的 EDX像 

Fig. 8  EDX images of sintered samples: (a) Microwave; (b) Conventional 

表 2  烧结样品中各元素的含量 

Table 2  Contents of element of sintered samples (mass fraction, %) 

Measured point in Fig. 8 Element 
1  2  3  4  5  6  7  8  9  10 

W  24.32  23.15  25.40  24.93  22.66  21.71  19.39  17.90  19.54  20.25 
Ni  53.76  54.37  52.45  53.22  54.80  55.75  57.27  58.49  56.56  56.54 
Fe  21.92  22.47  22.15  21.84  22.54  22.54  23.35  23.62  23.90  23.21 

能。由表 3可以看出，微波烧结样品的相对密度、抗 

拉强度和伸长率分别是 99.2%、988  MPa 和 18.6%， 

与传统氢气烧结样品相对应的性能（99.8%、993 MPa 
和  21.8%）接近，而硬度(HRC)为  33.8，略高于传统 

氢气烧结样品的硬度。从图  6(a)中分析可知，部分钨 

晶粒与粘结相之间的界面结合较弱，但表 3中微波与 

传统氢气烧结样品的抗拉强度接近，这是细晶强化的 

结果。图 5中统计微波烧结样品钨晶粒平均尺寸为 35 
µm，小于传统氢气烧结样品的平均晶粒尺寸(45 µm)， 

微波烧结合金虽然部分界面结合较弱，但细晶使其总 

体性能较优。表 2中，微波烧结样品粘结相中钨元素 

的含量较高，这是合金硬度提高的主要原因。微波烧 

结 30 min 后合金的性能接近传统氢气烧结的性能， 这 

充分体现了微波快速烧结的优势，但对于大尺寸钨合 

金样品的微波烧结，仍需进一步优化微波烧结工艺才 

能获得比传统氢气烧结更优的结构和性能。 

表 3  烧结样品的力学性能 

Table 3  Mechanical properties of sintered samples 

Technique 
Relative 
density/% 

Tensile 
strength/MPa 

Hardness 
(HRC) 

Elongation/ 
% 

Microwave  99.2  988  33.8  18.6 

Conventional  99.8  993  31.4  21.8 

3  结论 

1) 微波烧结样品中钨晶粒组织细小， 其平均晶粒 

尺寸比传统氢气烧结的小，粘结相中钨含量比传统烧 

结的高， 断口中部分钨晶粒与粘结相之间存在微裂纹。 
2) 微波烧结样品硬度(HRC)为 33.8，略高于传统 

氢气烧结的，其相对密度、抗拉强度和伸长率分别为 
99.2%、988 MPa和 18.6%，与传统氢气烧结的接近。 

3) 对于大尺寸钨合金样品的微波烧结， 需要进一 

步优化微波烧结工艺才能获得比传统氢气烧结更优的 

结构和性能。 
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