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真空烧结制备 90WNiFe 高密度钨合金的性能与显微结构 

邹俭鹏 张兆森 

(中南大学 粉末冶金国家重点实验室，长沙  410083) 

摘 要：采用真空烧结法制备  90W7Ni3Fe 高密度钨合金，通过材料试验机、SEM、XRD 等表征了材料的性能 

与显微结构。结果表明：钨合金的相对密度、强度、塑性均随烧结温度升高先上升后下降，1  440 ℃烧结试样的 

性能最佳，其相对密度、抗弯强度、抗拉强度、伸长率和断面收缩率分别为 99.2%、1 920.5 MPa、1 086.7 MPa、 
22.8%和 24.4%。钨合金单纯由体心立方的钨相和面心立方的 Fe3Ni2 固溶体相组成，未出现其他杂质相。在 1 360~ 

1 460℃的烧结温度范围内，随温度的升高，钨合金断裂形态依次发生以下转变：沿晶脆性断裂、穿晶脆性断裂、 

韧窝韧性断裂、粘接相撕裂韧性断裂和穿晶脆性断裂。 
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Performance and microstructure of 90WNiFe highdensity 
tungsten alloy fabricated by vacuum sintering 

ZOU Jianpeng, ZHANG Zhaosen 

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

Abstract:  90W7Ni3Fe  highdensity  tungsten  alloys  were  fabricated  by  vacuum  sintering  method.  Material  testing 
machine, SEM and XRD were adopted to characterize the performance and microstructure of the alloys. The results show 
that  the  relative  density,  strength  and  plasticity  of  tungsten  alloys  increase  at  first  and  decrease  afterwards  with  the 
increase of the sintering temperature. The sample sintered at 1 440℃ demonstrates the optimal performance. Its relative 
density, bending strength, tensile strength, elongation and cross section shrinkage ratio are 99.2%, 1 920 MPa, 886 MPa, 
22.83% and 24.37%, respectively. The tungsten alloy is simply made up of body centered cubic tungsten phase and face 
centered  cubic  Fe3Ni2  solid  solution  phase.  With  the  increase  of  sintering  temperature,  the  fracture  morphology  of 
tungsten alloy is  transformed from intergranular brittle fracture to  transgranular brittle fracture, dimple ductile fracture, 
bonding  phase  tearing  ductile  fracture  and  transgranular  brittle  fracture  subsequently  during  the  sintering  temperature 
range from 1 360 to 1 460℃. 
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高密度钨合金是一类以钨为基(钨含量(质量分数) 
为  85%~99%)，并添加有镍、铁、铜、钴、锰、钼、 

铬等元素组成的合金 [1−3 ] ，其密度高达  16.5~19.0 
g/cm³。高密度钨合金由于具有高密度、高强度、良好 

的塑性与韧性、优异的耐腐蚀性和抗高温氧化性、良 

好的机加工性能等优点，目前已广泛应用于航空、航 

天、兵器、舰艇等军事工业中，同时也被广泛地应用 

在机械、电器、仪表、冶金等民用工业部门 [4−6] 。工业 

用高密度钨合金主要有WNiFe、WNiCu两大系列。 
WNiCu合金在凝固过程中易于形成脆性相WNi4， 这 

会严重影响该合金的力学性能，加之该合金产生析出 

相的温度范围相当宽，制备工艺难于控制 [7] 。所以， 
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工业上除了制备陀螺仪时要利用WNiCu合金无磁性 

的性能外，一般都用 WNiFe 系合金。WNiFe 合金 

液相和固相温度范围相当窄，从而使脆性相的析出几 

率变小。 

深入而系统地研究制备方法、烧结温度等对高密 

度钨合金性能的影响，对制造高强度、高韧性与延性 

的高密度钨合金及拓宽高密度钨合金的应用范围，都 

具有十分重要的参考价值。目前，WNiFe 合金一般 

采用氢气气氛烧结，但氢气烧结存在一定的安全性问 

题 [8] ，而真空烧结具有操作简便、实验条件容易实现、 

无安全问题及可降低烧结温度并降低能耗的优点 [9] ， 

同时，烧结温度对WNiFe合金整体及其中单相的影 

响具有重要的理论意义及工程实用价值。因此，本文 

作者用真空烧结来制备 90WNiFe合金，并重点考察 

烧结温度对其性能与显微结构的影响。 

1  实验 

采用元素粉末作为原料，按钨、镍、铁 3 种元素 

粉末的质量比为 90:7:3进行配比。磨球为硬质合金球 

加不锈钢球，硬质合金球与不锈钢球的质量比为 2:1， 

在钢质滚筒式球磨筒内球磨，球料比为 3:1， 球磨介质 

为无水乙醇，加入  1%的聚乙烯醇作为粘结剂，球磨 

时间为 36 h。再分别取出相应配比钨粉、镍粉、铁粉 

进行干混，在研钵中研磨 1h制得干混粉末作为比较。 

将湿混料浆在真空干燥箱内进行干燥，干燥温度为 
100~120℃，干燥时间为 2 h，干燥后过 80目筛(孔径 
180 μm)。采用普通模压成形，将金属粉末混合料在钢 

制压模内压制成形，压制压力 500 MPa，保压时间为 
10  s，压制方式为单向压制。将压制好的试样放入真 

空炉内进行真空烧结，真空度为 10 −3  Pa。烧结温度点 

在 1 360~1 460 ℃之间，烧结保温时间为 1 h。 

对烧结后的试样进行密度、SEM、物相分析、抗 

弯、拉伸等性能测试。用阿基米德排水法测量试样密 

度，采用日本理学 Rigaku−3014型 X射线衍射仪分析 

试样的相结构，测试参数采用  Cu  Kα 靶(35  kV，20 
mA)，λ=1.540 56 Å。材料新鲜断口进行 SEM扫描分 

析，观察分析试样断口形貌和显微组织特征，SEM测 

试设备为 Jeol−6360LV 型扫描电子显微镜。在 Instron 
4505  型万能材料试验机上进行抗弯强度和抗拉强度 

的测量。用三点弯曲法测抗弯强度，试样尺寸为  6 
mm×6 mm×35 mm，跨距为 25 mm，加载速度为 0.5 
mm/min；用垂直拉伸法测量抗拉强度，试样尺寸为： 

总长 33 mm，高 6 mm，内长 14 mm，加载速度为 0.5 

mm/min。 伸长率与断面收缩率通过抗拉测试试样进行 

计算分析。 

2  结果与讨论 

2.1  原料性能 

原料粉末的性能参数如表 1 所列。钨粉采用株洲 

硬质合金工具有限公司生产的牌号为  FW1 的钨粉， 

镍粉采用江油核宝纳米材料有限公司生产的牌号为 
FTN4 的羰基镍粉，铁粉采用江油核宝纳米材料有限 

公司生产的牌号为 FTF1的羰基铁粉。 

表 1  原料粉末的性能参数 

Table 1  Property parameters of raw powders 

Element  Density/(g∙cm −3 )  Purity/%  Particle size/μm 

W  19.3  ≥99.5  3 

Ni  8.9  ≥98.5  2.25 

Fe  7.86  ≥98.3  3.16 

钨粉、镍粉、铁粉、90WNiFe  干混粉末和 
90WNiFe湿混粉末的 SEM像如图 1所示。 

图 1 (a)、 (b)和(c)所示为不同元素粉末的 SEM像， 

从中可以看出： 钨粉的的形状是六方结构，比较规整， 

颗粒尺寸为 3  μm 左右；镍粉的形状是菱形结构，有 

团聚现象出现，形状不是很规则，镍粉尺寸为  2  μm 
左右；而铁粉形状是规则的球形和椭球形结构，没有 

出现团聚，尺寸为 3 μm左右。 

对比图 1(d)和(e)可以发现，经过研磨干混，粉末 

颗粒的形状没有发生太大变化，原始颗粒的形貌清晰 

可辨；而经过湿混球磨后，粉末之间发生明显团聚， 

粉末形状变得模糊，较难分辨原始颗粒的形貌，颗粒 

之间由于粘结剂的作用相互粘在一起，且颗粒尺寸明 

显比干混粉的尺寸小。出现这种情况的原因是：干混 

是手工研磨，粉末体受到的能量低，因此不易发生破 

碎和团聚现象；湿混是经过 36 h 的球磨，对粉末施加 

的能量高，粉末颗粒出现破碎，细化颗粒，再加上粘 

结剂的作用，粉末颗粒之间就出现团聚现象。 

粉末原料经过X射线衍射所得到的物相分析如图 
2所示。 

从图 2 可以看出，钨、镍、铁粉的衍射峰与对应 

钨、镍、铁的 PDF卡片完全吻合，表明所用钨、镍、 

铁粉的纯度很高，与表 1的结果吻合。干混粉仅为简 

单的手工混合， 其 XRD谱表现为钨、 镍、 铁元素 XRD 
谱的简单叠加， 而湿混粉出现了明显的衍射峰的宽化，
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图 2  不同粉末的 XRD谱 

Fig. 2  XRD patterns of different powders 

这是因为球磨使混合颗粒反复地挤压变形， 经过破碎、 

焊合、再挤压，形成了很多诸如空位、位错、堆垛层 

错等缺陷，使晶粒产生一定程度的晶格畸变，从而导 

致衍射峰的宽化 [10] 。 

2.2  90W7Ni3Fe高密度钨合金的密度分析 

理论密度的计算公式为 [11] 

W W Ni Ni Fe Fe  / + / + / 
1 

ρ w ρ w ρ w 
= ρ  (1) 

式中：ρ表示理论密度，ρFe、ρNi、ρW 分别表示铁、镍、 

钨的理论密度；wFe、wNi、wW 分别表示铁、镍、钨的 

质量分数，可以计算出  90W7Ni3Fe 的理论密度为 
17.15 g/cm 3 。 

选择 1 360、1 380、1 400、1 420、1 440和 1 460 
℃等 6个温度点对 90W7Ni3Fe试样进行烧结，其密 

度、相对密度与烧结温度的关系如图 3所示。 

由图 3 可知，试样密度和相对密度随烧结温度的 

升高上升到最大值后降低。WNiFe 合金的烧结过程 

属于典型的液相烧结，在升温过程中，镍、铁粘结相 

粉末在较低温度下就相互扩散溶解，同时粘结相与钨 

颗粒之间发生固相扩散现象。当温度达到镍铁二元共 

晶点温度时开始产生液相，钨颗粒在液相内近似为悬 

图 1  不同粉末的 SEM像 

Fig. 1  SEM morphologies of different powders: 

(a) W  powder;  (b)  Ni  powder;  (c)  Fe  powder; 

(d)  90WNiFe  powders  with  dry  mixing;  (e) 

90WNiFe powders with wet milling
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浮状态，受液相表面张力的推动发生位移，颗粒之间 

液相所形成的毛细管力以及液相本身的粘性流动，使 

钨颗粒调整位置，重新分布以达到最紧密的排布。由 

于钨在镍、铁及其合金中有很大的溶解度，钨颗粒表 

面的原子会溶解于液相，溶解快慢与烧结温度密切相 

关，温度越高钨颗粒溶解越快。在钨颗粒表面原子溶 

解于液相时，液相中的钨原子也会析出并沉积于大尺 

寸的钨颗粒表面上。经历了固相溶解和析出阶段后， 

便可使球形钨颗粒均匀分布于粘结相中，固相溶解和 

析出过程完成后便进入固相骨架形成阶段，此时，钨 

颗粒之间相互接触并产生固相烧结现象，并在扩散的 

基础上发生晶粒长大，此时密度上升至最大值并接近 

全致密 [12] 。烧结温度决定了全致密的程度，烧结温度 

偏低时， 固相烧结不完全， 密度略低， 如 1 360、 1 380、 
1 400和 1 420℃烧结所得结果；烧结温度偏高时，容 

易形成晶粒的异常长大，气孔难排出，坯体致密化受 

影响，如 1 460 ℃烧结所得结果。在本研究中，最佳 

烧结温度为 1 440 ℃，所得密度为 17.01 g/cm 3 ，相对 

密度达 99.2%，接近全致密。 

图 3  90WNiFe合金的密度、相对密度与烧结温度的关系 

Fig.  3  Relationships  between  density,  relative  density  and 

sintering temperature of 90WNiFe alloys 

2.3  90W7Ni3Fe高密度钨合金的强度分析 

典型  90WNiFe 抗拉试样的外观形貌如图  4 所 

示，外形光滑，无毛刺，呈银白色。抗弯强度和抗拉 

强度随着烧结温度的升高呈先上升后下降的趋势，如 

图 5所示，在 1 440 ℃时力学性能达到最大值。这是 

因为力学性能与致密度密切相关，抗弯强度和抗拉强 

度的变化趋势与密度的变化趋势基本一致。在  1  440 
℃之前，随烧结温度的升高，钨合金粉末在烧结过程 

中形成了足够的液态粘结相，并能均匀分布于钨颗粒 

之间，使钨颗粒结合更加牢固，在拉应力作用下钨颗 

粒的协调变形能力增强，所以强度不断提高。但在 
1 440℃之后，由于钨颗粒长大严重， 粘结相的分散度 

降低，使钨颗粒的协调变形能力降低，又由于相界面 

积减少，气孔难以排出，使钨颗粒之间有孔隙出现， 

这些都导致了钨合金力学性能的降低 [13] 。在本研究 

中，烧结温度为 1 440 ℃时强度最佳，抗拉强度和抗 

弯强度分别为 1 086.7和 1 920.5 MPa。 

图 4  1 440℃烧结时抗拉试样的照片 

Fig. 4  Photos of tensile sample sintered at 1 440℃ 

图 5  90WNiFe合金强度与烧结温度的关系 

Fig. 5  Relationship between strengths and sintering temperature 

of 90WNiFe alloys 

2.4  90W7Ni3Fe高密度钨合金的塑性分析 
90WNiFe合金表现出良好的塑性， 如图 6所示， 

随烧结温度升高，伸长率和断面收缩率均随着先升高 

后降低，尤其是从 1 420℃升到 1 440℃时， 伸长率和 

断面收缩率分别急剧的由 9.2%和 12.4%升到 22.8%和 
24.4%，之后在  1  460  ℃又分别缓慢降至  16.4%和 
17.6%，在 1 440℃表现出最佳的塑性，与前面强度与 

致密度的研究结果相吻合。
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图 6  90WNiFe合金塑性与烧结温度的关系 

Fig. 6  Relationship between plasticity  and  sintering  temperature 

of 90WNiFe alloy 

2.5  90W7Ni3Fe高密度钨合金的 XRD分析 

选择两个有代表性的温度点 1  400和 1  440 ℃的 

试样进行 X射线衍射分析，结果如图 7 所示。由图 7 
可见，90WNiFe 合金由体心立方的钨相和面心立方 

的 NiFe 固溶体(Fe3Ni2)组成，与文献结果吻合 [14] ，其 

中钨相的衍射峰强，这与试样的高钨含量有关，材料 

的物相中未出现其他杂质峰， 表明材料制备过程单一， 

无任何副反应发生。 

2.6  90W7Ni3Fe高密度钨合金断口分析 

将拉伸试样测试后的断口依次用蒸馏水、无水乙 

醇清洗，然后在扫描电子显微镜下观察断口的形貌与 

微观组织，结果如图 8所示。 

一般情况下，钨合金的断裂性能由以下 4 种强度 

的相对大小所决定，即钨颗粒(W)解理断裂强度、粘 

接相(M)断裂强度、 WW 颗粒界面脱开强度、 WM 界 

面脱开强度。事实上，粘接相为面心立方结构，在高 

应变率时不会明显变脆，在加载时仍可发生变形，故 

裂纹不太可能首先由粘接相断裂产生。 WW界面的结 

合强度很低，一旦钨颗粒间直接接触而形成 WW 界 

面，则此界面在变形中优先成为裂纹源。随着应力的 

增加，基体粘接相开始变形，紧接着钨颗粒开始变形， 

由于钨颗粒的变形十分有限，粘结相发生塑性变形而 

在钨颗粒与粘结相的界面产生附加应力，使钨颗粒与 

基体粘接相界面部分脱开。并导致钨颗粒产生一定的 

塑性变形以便与界面处的粘结相变形相协调，当这一 

附加内应力超过钨颗粒的强度极限时，微裂纹在钨颗 

粒内部萌生而导致钨颗粒解理，由于解理裂纹尖端严 

重的应力集中，将使裂纹迅速穿过基体并触发相邻钨 

颗粒的解理， 最终导致以钨颗粒解理为主的断口形态。 

增大应力，钨颗粒与基体粘接相界面完全脱开萌生微 

裂纹，断口以界面脱开型断裂为主。继续增大应力， 

则发生最终粘接相断裂 [15−16] 。因此，在对钨合金施加 

压应力的过程中，断裂顺序依次如下：首先产生WW 
颗粒界面脱开，再发生钨颗粒解理断裂，再发生WM 
界面脱开，最后发生粘接相断裂。 

图 7  90WNiFe合金的 XRD谱 

Fig.  7  XRD  patterns  of  90WNiFe  alloys:  (a)  1  400 ℃; 

(b) 1 440℃ 

对 1  360 ℃烧结样品而言，如图 8(a)所示，其拉 

伸断口呈冰糖块状，是典型的沿晶断裂特征。此时钨 

合金颗粒呈棱角状，说明当烧结温度低时，液相烧结 

进行不彻底， 钨颗粒的溶解析出过程进行的不够充分。 

因此，钨颗粒较小，颗粒之间也没有形成结合牢固的 

网络状粘结相，还看不到典型的钨合金组织。这些都 

使合金材料内部界面结合强度远低于钨颗粒的断裂强 

度，当合金受到拉应力时，微裂纹由结合力较弱的界 

面出现并沿着晶粒界面发生断裂，表现出很低的力学 

性能，此时断裂形态以沿晶脆性断裂为主。 

对 1  380 ℃烧结样品而言，如图 8(b)所示，其拉 

伸断口主要为呈冰糖块状沿晶断裂形态与少部分的 
WW颗粒界面分离断裂形态组成。由于WW界面的 

结合强度很低，在断口扫描上呈两部分或几部分碎裂 

状，且沿晶断裂的强度也较低，使此试样表现出较低 

的力学性能，此时断裂形态以沿晶脆性断裂为主。 

对 1  400 ℃烧结样品而言，如图 8(c)所示，其拉 

伸断口开始呈现典型的钨合金显微组织，即体心立方 

的圆形钨颗粒镶嵌在面心立方的粘结相中，主要为钨 

颗粒穿晶解理断裂形态及粘接相断裂形态组成，力学 

性能开始升高，此时断裂形态以穿晶脆性断裂为主。 

对 1 420℃烧结样品而言，如图 8(d)所示，钨合



中国有色金属学报  2013 年 3 月 708 

图 8  各个烧结温度点烧结试样拉伸断口的 SEM像 

Fig. 8  SEM images of  tensile samples sintered at different temperatures: (a) 1 360 ℃; (b) 1 380 ℃; (c) 1 400 ℃; (d) 1 420 ℃; 

(e) 1 440℃; (f) 1 460℃ 

金组织已完全形成。其拉伸断口主要为钨颗粒穿晶解 

理断裂形态组成，同时伴随有大量 WM 界面脱开留 

下的韧窝。与延性金属断裂时颗粒完全脱开形成韧窝 

不同的是，样品完全拉断形成韧窝时钨颗粒还紧密附 

着在粘接相上，粘结极好，从而使此样品也表现出很 

高的力学性能，在脆性断裂中体现了部分韧性断裂， 

此时断裂形态以韧窝韧性断裂为主。 

对 1  440 ℃烧结样品而言，如图 8(e)所示，其拉 

伸断口主要为钨颗粒穿晶解理断裂形态组成，同时伴 

随有大量粘接相韧性断裂及少量 WM 界面分离时留 

下的韧窝。WM脱开强度为 784 MPa，较钨颗粒理论 

解理强度 1 257 MPa要低一些 [17] 。但复合型的断裂形 

式提高了试样的断裂强度， 同时粘结相被撕成棉絮状， 

体现出良好的塑性，此时强度与塑性均达到最佳，断 

裂形态以粘接相撕裂韧性断裂为主。 

对 1 460℃烧结样品而言， 如图 8(f)所示，其拉伸 

断口主要为钨颗粒穿晶解理断裂形态组成，同时伴随 

有大量粘接相断裂，样品拉伸断口主要为钨颗粒穿晶 

解理断裂，但由于颗粒长大相当明显，粗化了晶粒尺 

寸，且粘结相已严重变形，使力学性能降低，综合而 

言，样品也表现出较低的力学性能，此时断裂形态以 

穿晶脆性断裂为主。 

另外，从粘结相均匀化和晶粒长大的角度，可作 

如下分析。 

随着烧结温度的提高，钨颗粒的平均晶粒尺寸不 

断增大，同时其颗粒大小不均匀性也明显增加。但随 

着烧结温度的提高，粘结相的分布越来越均匀。烧结 

温度对钨基高密度合金组织的影响主要是通过影响其 

粘结相的分布和钨颗粒的长大来实现。粘结相的分布 

主要与液态粘结相对固态钨颗粒表面的润湿性有关， 

润湿性越好，越有利于获得粘结相分布均匀的显微组 

织。高密度钨合金中的粘结相含量较少，这种影响表
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现得尤为显著。润湿性可由润湿角 θ来表示，其表达 

式为 

L SL S  / ) ( cos γ γ γ θ − =  (2) 

式中：γS、γL、γSL 分别为固态比表面能、液态比表面 

能和液固相的界面能。升高烧结温度会降低 γSL，而对 
γS 和 γL 的影响不明显，因此可使润湿角 θ降低，改善 

润湿性，加速烧结进程，获得粘结相分布更均匀的显 

微组织 [18] ，这一结论与图 8所观察到的结果相符。 

钨颗粒的长大是以原子扩散为主要机制的长大过 

程，其晶粒长大速率与原子的扩散速率密切相关，扩 

散速率越大，晶粒长大速率越快，原子的扩散速率 D 
为 [19] ： 

)] /( exp[ 0  RT Q D D − =  (3) 

式中：D0  为扩散常数，Q为扩散激活能，R为摩尔气 

体常数，T 为热力学温度。由式(3)可见，提高温度扩 

散速率增大，从而晶粒长大速率增大。因此，在较高 

温度烧结时，合金的平均晶粒尺寸增大。综合以上的 

分析可以得出，在低温烧结高密度钨合金时，合金中 

粘结相分布不均匀；而在高温烧结时，合金中钨颗粒 

易粗大，只有在合适的温度下烧结，才可以获得钨颗 

粒细小，粘结相分布均匀的显微组织，从而获得较好 

的强度与塑性的配合。在本次研究中，合适的烧结温 

度为 1 440 ℃。 

3  结论 

1) 采用真空烧结制备了 90WNiFe钨合金， 其相 

结构由体心立方的钨相和面心立方的  NiFe  固溶体 
(Fe3Ni2)组成， 未出现其他杂质相， 材料制备过程单一， 

无任何副反应产生。 
2)  90WNiFe钨合金的相对密度、强度、塑性均 

随烧结温度升高先上升后下降，烧结温度在 1 440 ℃ 

时性能最佳，其相对密度、抗弯强度、抗拉强度、伸 

长率和断面收缩率分别为 99.2%、 1 920.5 MPa、 1 086.7 
MPa、22.8%和 24.4%，接近全致密，获得了较好的强 

度与塑性的配合。 
3) 钨合金随烧结温度的升高， 依次发生沿晶脆性 

断裂、穿晶脆性断裂、韧窝韧性断裂、粘接相撕裂韧 

性断裂及穿晶脆性断裂等断裂形态的转变。对于性能 

最佳的 1 440 ℃烧结试样，其断裂形态为钨颗粒穿晶 

解理断裂与大量粘接相韧性断裂及少量 WM 界面分 

离时留下的韧窝断裂组成，主要为粘接相撕裂韧性断 

裂。 
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