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选择性激光熔化制备纯钨块体材料的研究

摘 要

钨（W）熔点高，是聚变堆第一璧部件制造的首选材料。但其高

硬度、脆性特性，使得具备曲面、孔槽以及复杂流道特征的钨合金零

件难以采用常规的加工技术来制备。选择性激光熔化（Selective Laser

Melting，SLM）技术可以实现高质量、高精度、高复杂度的金属零

部件的一次成型，是近年来发展较快的一种新型加工技术。本文以等

离子球化工艺制备的高球形度和流动性纯钨粉为原料，开展了小尺寸

钨块选择性激光熔化成形工艺优化和组织性能的研究。具体研究内容

和所取得的成果有：

首先，开展了纯钨块选择性激光熔化成形工艺优化研究。以表面

形貌、致密度、力学性能为技术指标，对比分析了不同激光扫描速度、

激光功率下小尺寸钨块的形貌、致密度、力学性能，结合微观组织表

征手段，分析了扫描速度、激光功率与钨块微观组织、力学性能的内

在关联。试验表明：晶粒尺寸显著变小，缺陷显著降低，激光扫描速

率从 800mm/s 提高到 900mm/s；当激光扫描速率继续增加时，由于

受热时间短，熔池金属粉末易产生未熔合、熔道不连续等缺陷。当激

光功率从 300W增加到 400W时，纯W试样内部较大尺寸的晶粒逐

渐减少，且孔隙和微裂纹等缺陷明显减少；同时发现当激光功率增加

到一定数值时晶粒尺寸变得粗大，主要因为打印上一层熔池经二次加
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热发生了重熔现象，使晶粒再次生长。结果表明：以激光功率 400W、

激光扫描速率 900mm/s、激光扫描间距 0.07mm和铺粉厚度 0.025mm

为最优工艺，获得了相对密度高达 97.2%的纯 W试样，其显微硬度

达 413.6 HV±5，抗压强度达 1255.28MPa，与传统的制备方法相比性

能有明显的提升。

其次，开展了选择性激光熔化过程中缺陷类型及其形成机理研究。

试验表明：由于粉末的球形度不规则、成形环境的不稳定、表面应力

的不均匀及工艺参数的不匹配等因素，造成成形纯W块体内部出现

球化现象、孔隙及微裂纹等缺陷对组织和性能有着显著影响。实验结

果表明通过改变工艺参数，即选择合适的激光工艺参数对缺陷的抑制

有很大作用，相对密度和力学性能显著提高。

最后，开展了选择性激光熔化成型钨块的热等静压（Hot Isostatic

Pressing, HIP）后处理研究。选择性激光熔化成形纯钨试样的组织和

力学性能的影响是在最优的工艺参数下经过热等静压技术处理后研

究出来的。试验表明：（1）经热等静压处理后纯钨试样的相对密度

由 97.2%提高到 98.8%，主要由于热等静压处理后样件的内部发生了

晶粒变化，内部气孔和微裂纹减少，相对密度提高。经热等静压处理

的纯钨试样内部晶粒纵横截面两个方向晶粒形貌都呈等轴晶，这是由

于热等静压处理过程中高温和高压为试样内部晶粒的再结晶和各向

同性生长提供足够驱动力的缘故。（2）经热等静压技术处理后选择

性激光熔化成形钨块体的显微硬度从原来的 413.6HV±5 提高到

433.6HV±5；极限抗压强度 1255.28MPa提高到 1528.83MPa，主要由
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于经热等静压处理后纯钨试样的孔隙或微裂纹等缺陷消失或减少，提

高该试样的相对密度；经热等静压处理时可以有效地释放处理前样品

内部存在的残余应力，提高材料的韧性。结果表明：选择性激光熔化

制备的纯钨试块通过热等静压技术热处理后其微观组织发生的变化，

引起其致密度和力学性能明显提高和增强。

关键词：纯钨，选择性激光溶化，热等静压，致密度，微观组织，力

学性能
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STUDY ON THE PREPARATION OF PURE TUNGSTEN

BULK MATERIALS BY SELECTIVE LASER MELTING

ABSTRACT

Tungsten is the preferred material for the manufacture of the first

wall component of the fusion reactor because of the high melting point.

However, due to its high hardness and brittleness, tungsten alloy parts

with curved surface, hole groove and complex flow channel

characteristics are difficult to be prepared by conventional processing

technology. Selective Laser Melting (SLM) technology can realize the

one-time forming of metal parts with high quality, high precision and

high complexity, which is a new processing technology that has

developed rapidly in recent years. The high sphericity and fluidity pure

tungsten powder used as raw material was prepared by plasma

spheroidization process, and the SLM forming process optimization and

microstructure and properties of small size tungsten block investigation

were carried out in this paper. The specific research contents and

achievements are as follows :

Firstly, the optimization of SLM forming process of pure W blocks
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was studied. The morphology, density and mechanical properties of

small-sized tungsten blocks under different laser scanning speeds and

laser powers were analyzed by technical indicators like surface

morphology, density and mechanical properties tests. Besides, the internal

relationship between scanning speed, laser power and microstructure,

mechanical properties of W blocks was analyzed combined with

microstructure characterization methods. The results show that the grain

size and defects are significantly reduced with the laser scanning rate

increases from 800 mm/s to 900 mm/s. When the laser scanning rate

continues to increase, the metal powder in the molten pool is prone to

defects such as incomplete fusion and discontinuous melting due to the

short heating time. When the laser power increases from 300W to 400W,

the larger grains in the pure W sample gradually decrease, and the defects

such as pores and microcracks are obviously reduced. At the same time, it

was found that when the laser power increased to a certain value, the

grain size became coarse, mainly because the re-melting phenomenon

occurred in the upper layer of the molten pool after secondary heating, so

that the grains grew again. The results show that the laser power is 400W,

the laser scanning speed is 900mm/s, the laser scanning spacing is

0.07mm and the powder thickness is 0.025mm. The pure W sample with

a density of 97.2 % is obtained. The microhardness is 413.6±5HV, and the

compressive strength is 1255.28MPa, which is significantly improved
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compared with the traditional preparation method.

In addition, the type and formation mechanism of defects in SLM

process were studied. The results show that due to the irregular sphericity

of the powder, the instability of the forming environment, the

non-uniformity of the surface stress and the mismatch of the process

parameters, the defects such as spheroidization, pores and microcracks in

the forming pure W block have a significant effect on the microstructure

and properties. The experimental results show that by changing the

process parameters, that is, selective the appropriate laser process

parameters has a great effect on the suppression of defects, and the

relative density and mechanical properties are significantly improved.

Finally, the hot isostatic pressing post-treatment of SLM-formed

tungsten block was studied. Under the optimal process parameters, the

effects of HIP treatment on the microstructure and mechanical properties

of SLM-formed pure W samples were studied. The results show that: (1)

After hot isostatic pressing treatment, the relative density of pure tungsten

samples increased from 97.2 % to 98.8 %, which was mainly due to the

change of grains inside the samples after hot isostatic pressing treatment,

the decrease of internal pores and microcracks, and the increase of

relative density. The grain morphology of the pure tungsten sample

treated by hot isostatic pressing is equiaxed in both directions of the

longitudinal and transverse sections of the grains. This is due to the high
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temperature and high pressure during the hot isostatic pressing process,

which provides sufficient driving force for the recrystallization and

isotropic growth of the grains inside the sample. (2) After HIP treatment,

the microhardness of SLM-formed tungsten bulk increased from

413.6±5HV to 433.6±5HV; the ultimate compressive strength increased

from 1255.28MPa to 1528.83MPa, which was mainly due to the

disappearance or reduction of defects such as pores or microcracks in

pure W samples after HIP treatment, and the relative density of the

samples was improved. HIP treatment can effectively release the residual

stress in the sample before treatment and improve the toughness of the

material. The results show that the microstructure of the pure W test

block prepared by SLM is changed after heat treatment by HIP

technology, which causes the density and mechanical properties to be

significantly improved and enhanced.

KEY WORDS: Pure tungsten, Selective Laser Melting, Hot Isostatic

Pressing, Density, Microstructure, Mechanical properties
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第 1章 绪论

1.1 引言

自从国家提出“加快建设制造强国，加快发展先进制造业”的发展战略以来。

我国先后出台了包括增材制造(Additive manufacturing, AM)技术在内的重大部署

文件，全面提升了我国制造业发展的质量和水平[1]。AM技术是近年来发展最快

的新型制造技术之一，特别在金属增材制造技术方面，在航空航天、医疗生物、

国防工业和文物保护等领域前景广阔[2-6]。与减材制造等传统制备方法相比，AM

技术具有高度定制、快速构建、成本低和快速制备小批量个性的成形零部件优点

等[7-11]，尤其是自由设计度高的特点，在制备相对复杂结构的零部件方面具有明

显的优势[12-13]。

金属增材制造技术是一种新型的三维打印技术，它通过将金属粉末加工成物

体的方式，以逐层叠加的方式构建三维物体。金属增材制造工艺发展时间较短，

但在生产制造领域应用潜力巨大。粉末床熔化技术（Powder Bed Fusion, PBF）

和定向能量沉积技术（Directed Energy Deposition, DED）成形工艺最丰富、市场

化应用最多的金属增材制造技术[14]。其中，粉末床熔融技术以选择性激光烧结

（selective laser sintering, SLS）技术、选择性激光熔化（Selective Laser Melting,

SLM）技术和电子束选区熔化（Electron Beam Melting, EBM）技术最具有代表性，

也是当前先进制造技术领域的重要部分。当前，对于制备高熔点和难加工材料采

用选择性激光熔化 (selective laser melting, SLM) 技术是一个理想的方案。对于

难熔金属钨(W)而言，其高熔点和高韧脆转变温度（DBTT），传统上钨材料的

制造主要采用粉末冶金（PM）、火花等离子烧结（SPS）和化学气相沉淀(CVD)

等方法制备[15-18]，由于制钨材料在制造过程中产生高熔点钨的熔点，使其受欢迎

程度受到很大限制。对于制造复杂架构的钨材料零部件，如有弯曲、孔洞等特殊

结构的零部件，以往传统的制备方法难以实现。SLM技术现在越来越受到重视，

以制造周期短、成型尺寸精度高、力学性能接近甚至超过锻件、表面冶金质量好

等优点下，能够在制备复杂精密结构中得到广泛应用。
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因此，采用 SLM技术为钨产品的制备提供了一种新的备选途径，利于推动

SLM技术在难熔金属领域的应用。

1.2钨的性能

金属钨（W）早期应用于电光源的灯丝材料[19]，后被用于核能、航天航空、

医疗器械等领域[20-22]，是一种极硬的、耐腐蚀的和耐高温的金属，具有很强的抗

腐蚀性。特别在磁约束核聚变装置中，钨具有高熔点、高硬度、高模量和好的高

热导率等特点，而且钨的化学性质十分稳定，是面向等离子体材料中最具应用前

景的[23-25]。

1.2.1钨的物理、化学性质

钨的物理、化学性质如表 1-1所示。钨是一种金属元素，化学元素符号是W，

原子序数为 74，在元素周期表中排在第六周期的 VIB族。钨(W)的化学性质比较

稳定，特别是抗腐蚀性较好，在常温和大气中极不易生锈，甚至比不锈钢还要耐

腐蚀。纯(W)具有较好的阳极氧化性能，可以制作高温热电偶和温度控制器[26]。

钨具有很高的导电性，在极端的温度和电场下仍能保持较高的电导率，能够承受

较高的温度，且不会发生变形和熔化。因此，钨被认为为面向等离子的首选材料。

表 1-1 钨的物理化学性能

物理性质 数值

密度 19.35 g/cm3

熔点 3422±10℃

沸点 5660 ℃~6000 ℃

摩尔质量 183.85 g/mol

熔化热 35.3 kJ/mol

汽化热 806.7 kJ/mol

比热容 24.27 J·mol-1·K-1

杨氏模量 411 GPa

热导率 173 W·m−1·K−1
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1.2.2 钨的力学性能

钨的部分力学性能见表 1-2。钨是一种重金属，他有极高的硬度和熔点。从

表 1-2中可知它的硬度非常高，接近于钻石，因此钨常被用于制造高硬度的工具。

在高温高压下，纯W块材料的抗蠕变特性比较强，这意味着它可以在长时间的

使用中保持原来的形状和结构。简单地说，纯W块料具有优异的机械性能，使

其成为一种理想的选择，在许多高强度、耐磨性和高温环境下得到广泛应用，如

航空航天、电子加工和核能等。

表 1-2 纯钨块体材料部分力学性能

性能 数值

维氏硬度 3430 MPa

布氏硬度 2570 MPa

弹性模量 300~500 GPa

拉伸强度 1600 MPa

屈服强度 800~1300 MPa

韧性转变温度 200~500 ℃

1.3选择性激光熔化(selective laser melting)

选择性激光熔化（Selective Laser Melting）技术，简称 SLM技术。它最早由

德国 Fraunhofer Institute of Laser Technology研究院首先提出，是基于激光熔化粉

末材料的三维打印（3D打印）技术。它能够将粉末材料加热至熔化点，然后用

激光束在三维空间中构建物体。发展 SLM技术要追溯到 80年代中期。初期阶段，

SLM技术主要是为了制造原型，尤其是用于快速制作小批量、复杂形状的原型。

由于技术限制，制造出来的原型材质质量较差。2000年至 2010年，SLM技术开

始研究材料科学，尝试使用更多种类、更高质量的材料以满足工业应用需求，同

时，提高技术稳定性，减少制造成本。如 Caravella llaria[27]等人利用 SLM工艺参

数对制备 CuCrZr样件表面质量的影响进行了实验分析，在保持能量密度不变的

情况下,以不同的扫描层厚、激光光斑和扫描速度的组合对样品表面质量的影响

作进行比较，结果表明：激光光斑对表面质量的影响在不同的组合参数下是微乎

其微的。2010年至今，SLM技术广泛应在航空航天、汽车、医疗器械和船舶工
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业等各个领域[28-30],如图 1-1(a)钛合金髋关节。同时，SLM技术正在从制造原型

逐步转向生产零部件的领域，如图 1-1(b)铝合金零件。但直到近年来才得到广泛

的应用和发展。粉末熔化成形主要技术分类及适用材料如表 1-3所示。

表 1-3粉末床熔化成形技术主要技术分类及适用材料

热源 分类 适用材料

激光 SLS技术
尼龙、聚苯乙烯、聚碳酸酯、各种金属复合材

料等

激光 SLM技术 钛合金、高温合金、铝合金、不锈钢等

电子束 EBM技术
CoCrMo 合金、TiAl基合金、金属铌、镍基合

金等

图 1-1 SLM 技术制备的(a)钛合金髋关节和(b)铝合金零件[31-32]

SLM 工艺原理示意图如图 1-2所示，整个工艺装置由粉末缸、成形缸和激

光器三个部分组成，工作前用计算机根据将零件进行切片，形成切片模型。工作

时粉末缸下面的活塞向上推动粉末杠，使铺粉刷将粉末缸中的粉末均匀铺在成形

缸上，然后根据切片模型控制激光束的二维扫描轨迹，使粉末有选择地熔化，从

而形成零件的层次。粉末完成一层成形后，成形仓中的活塞往下降一个厚度，粉

末缸中的活塞往上升一个层厚，铺粉系统铺设新粉，控制激光束扫描新层。如此

周而复始，层层叠加，最终形成一个有立体感的完整零部件。在制备工作前需做

一下准备：为防止因氧化粉末影响零件的成形质量，整个舱室需排除氧气；成型

仓内的基板为了减少热变形，需要加热温度比粉体熔融温度低，同时对于上一层

的结合也有一定的益处。
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图 1-2 SLM 工艺原理示意图

SLM 技术是在 SLS技术的基础上发展而来的，在成型设备和成形工艺方面

有很多相似之处，都有充满惰性气体的成形仓、激光束装置、铺粉装置、成形平

台装置和逐层铺粉系统。两种技术的不同之处就是 SLM技术可以通过铺设好的

金属粉末能够一次性成形，只需要经过简单的喷砂，抛光等表面处理，得到高致

密度、高精度以及良好力学性能的金属零件，而不需像 SLS 技术制备的产品零

件做较为复杂的后处理，如排胶、烧结等[33-35]。

尽管 SLM 技术与 SLS 技术相比优势很多，但也存在不足的地方。在 SLM

制备的过程中对金属粉末球形度和对成形环境的含氧量要求高，加上原材料比较

贵，提高了制造成本；另外，在 SLM制备的成形产品中极易存在孔隙、微裂纹、

球化现象和翘边现象等缺陷，阻碍了 SLM技术应用于更多领域的 SLM制备的成

型产品，这也是我们目前急需解决的课题。由于 SLM 技术具有制造周期短、成

形精度高、力学性能好和可制备“一体化”复杂的零件等优点，因此 SLM 技术

得到了国内外研究者的广泛关注和研究。在国外，许多专家学者对 SLM成形材

料的特性、成形试样的缺陷和力学性能等基础性问题展开了大量的研究工作。

Agapovichev[36]等人研究了钛合金经选择性激光熔化后的力学性能和微观组织，

通过拉伸试验和 X射线衍射测定了钛合金（Ti 2级粉末）的微观结构和力学性能，

研究了选择性激光熔化后钛合金的力学性能和微观组织，发现用 SLM制备的合

金相对传统的制备方法具有明显的组织均匀性和较高的机械强度。Aljaž[37]等人

研究工艺参数对钨重合金(WHA)在 SLM制备中组织和性能的影响，发现W枝晶

的数量和W晶粒的邻近接度随能量密度的变化而变化，并通过适当的后处理工
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艺得到更优化微观组织的材料，获得了微观组织更加优化的材料，其性能与传统

粉末冶金( UTS为 850 ± 21 MPa ,伸长率为 10.2 ± 1.0 %)生产的WHAs相当。在

国内，也有不少科研院校对 SLM技术进行了大量研究。Wen[38]等人通过 SLM技

术制备的高密度钨。对致密化、微观结构、机械和热性能的研究，首次获得了接

近全致密的W样品，相对密度为 98.71%，并发现较粗的柱状晶粒在激光扫描速

度由 50mm/s提高到 400mm/s的情况下，发生连续变化的水平面和垂直面典型微

观结构，转变为均匀的较细晶粒。最佳 SLM样品的抗压强度、显微硬度和热导

率分别提高到 1523MPa、428HV3 和 148W/m·K，优于传统方法制备的样品。

Guo[39]等人通过对 SLM技术制备的纯W零件的体积能量密度、致密化行为、微

观结构演变和力学性能的影响进行了研究。研究发现在 1000J/mm3的最佳能量密

度下获得了 19.0g/cm3的最大密度（理论密度的 98.4%），并且其微观结构没有

孔隙和球化现象。由 SLM 制备的纯W 零件，显微硬度可达 474HV，抗压强度

可达 902MPa，可与传统制程所制造的样品相匹敌。

综上可知，通过 SLM技术制备成形，其材料的特性、成形试样的缺陷和力

学性能相对于传统的制造方法明显得到优善，随着 SLM技术从制造原型的阶段

逐步转向制造零部件的阶段，并在不同领域得到广泛应用。未来，随着技术的进

一步创新和完善，SLM技术将会在更多的领域中发挥重要作用，这也为采用 SLM

技术制备纯钨块体材料提供了技术指导意义。

1.4 选择性激光熔化成形纯钨的研究进展

由于钨具有较高的熔点和低温脆性，纯W产品传统主要制备工艺是熔铸和

粉末冶金(PM)的方法。但纯W的熔铸过程耗能严重、成本较高，尤其是在制备

具有复杂外形和大尺寸产品时致密度低，且存在较大的残余应力，很难通过常规

的铸造和机加工方法进行制备（通常大部分钨材料零件采用 PM方法制备）。即

使采用常规烧结态钨产品，也因存在密度低、强度低、塑性差和杂质含量难以控

制等缺点，应用范围受到很大限制[40]。同时，在实际应用中，钨材料零部件的结

构往往较复杂，通常有曲面、弯曲管道、孔和槽等特征，传统粉末冶金方法也难

以实现。目前，增材制造技术在国内外已经非常成熟，由于具有近净成形、材料

利用率高、制造周期短等优点，被广大研究学者所青睐。但选择性激光熔化(SLM)
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是一种局部熔融连续多层粉末以制备形状和结构复杂的三维金属零件的加工工

艺，作为激光增材制造技术的一种，相比其他粉末床熔化技术，具有：(1)尺寸

精度高；(2)表面冶金质量良好等优点，这种技术能够制造出传统的铸造、锻造

和机械加工无法制造的复杂形状。

目前，美国、欧洲等发达国家在选择性激光熔化成形的粉末制备、成形设备、

软件与工艺等领域处于领先地位，SLM 技术在航空航天、医疗生物、汽车及模

具、建筑等领域广泛应用，如应用在航空发动机上的涡轮叶片、应用在生物医疗

上的股骨结构及口腔植入物。SLM 技术在国内还处于研究阶段，应用相比国外

尚存在一定差距，我国在 SLM设备、制造工艺、过程控制等方面关键技术取得

显著进展。钛合金 SLM基础研究由北京航空制造工研院进行，如 TC4性能达到

锻件标准等。铂力特引进国外先进 SLM设备，实现镍基高温合金、不锈钢在内

的多种复杂形状零件的制造。华中科技大学、西北工业大学、哈尔滨工业大学等

[41-42]单位在以主要研究成果的 SLM工艺和机制研究方面开展了各具特色的工作。

现阶段选择性激光熔化技术主要针对 AlSi10Mg、TC4、不锈钢、镍基高温

合金、CoCr合金进行研究及应用[43-46]，但在研究和应用选择性激光熔化制备纯

W材料方面鲜有报道。选择性激光熔化可以熔化高熔点金属并制备复杂形状零

件，这使得在聚变反应器中为优化 SLM纯W性能而具有较高研究价值并探索其

进一步应用的可能性。

纯W材料由于具有良好的导电性、高温稳定性等，在现代电子、半导体、

光伏产业等中扮演十分重要的角色。但 SLM制备过程中由于钨的熔点高、密度

大、导热率低、熔体表面张力大、粘度大等原因，产生了不稳定的微小熔滴和显

著的球化现象，使 SLM难以成形。周鑫[47]等人开展纯W选择性激光熔化成形工

艺研究探索，利用激光扫描单层粉末的方式，开展了纯W粉体激光熔化-凝固过

程研究，探索了成形加工窗口，观察了熔滴球化现象。并运用熔滴铺展-凝固竞

争模型解释了球化机制，提出为了减弱球化倾向，以增强基板与粉体对激光的吸

收来提高熔滴峰值温度和延长凝固时间。张丹青[48]观察纯W样品的选择性激光

熔化成形的微组织，发现其尺寸在 500nm左右，且具有一定方向性的激光熔化

凝固形成针状组织，形成这种微组织，一方面是由于在逐层熔融过程中，层与层
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之间的热流加工方向互相垂直，从而引起晶体组织的定向生长；另一种则是由于

金属粉末上的激光热源作用，在熔体表面张力的作用下，形成了一个微小的熔池

(microsolutionpool)。同时得出，随着扫描层数的增加，成形试样的显微硬度呈下

降趋势，当扫描厚度由第一层增加至第六层时，试样的显微硬度由 826HV下降

到 353HV，随后显微硬度在试样高度方向上，显微硬度呈波动分布。

综上可知，采用 SLM成形技术制备纯W块体试验是可行性的，为本试验的

提供了借鉴和参考。通过本试验也可验证 SLM成形技术在制备纯W块体材料性

能方面有没有提高的空间。为采用 SLM技术在难溶金属方面的发展提供有价值

的意义。

1.5 热等静压（HIP）技术对 SLM成形部件的研究进展

图 1-3 热等静压技术基本图解

1-上盖；2-高压缸；3-发热体；4-工件；5-下盖；6-泵

热等静压机工作原理是根据帕斯卡原理，在密封的超高压容器中，将温度和

压力均匀同时作用于所处理的零件，使它们的性能明显好于其它方法的一种工艺

过程，压力介质通常是氩气和氮气。合理的温度和压力可以更好的控制晶粒的增

长和结构及性能的同一性，使热等静压机处理过的零件性能优越。热等静压技术

基本图解如图 1-3所示。

采用选择性激光熔化（SLM）技术生产的零件并非完美无瑕，其中经常会伴

随着许多孔洞、微小裂纹等缺陷的存在。尤其是对 SLM成型样的成形质量和组
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织性能造成严重影响的微裂纹缺陷的存在。热等静压（Hot Isostatic Pressing，HIP）

技术是提高材料性能的一种致密化工艺，也是一种集高温、高压于一体的热处理

工艺[49]。该技术可作为后处理工艺(SLM 成型件)，能够改善 SLM成形件中的缺

陷和提高 SLM成形件综合性能。热等静压技术最突出的功能是可以消除金属零

件内部的孔洞缺陷，使零件致密度提高。

国内外许多学者对 SLM 成形后采用 HIP 技术作后处理方法研究颇多。

Konečná[50]等人在研究 SLM Ti6Al4V构件时发现经热等静压处理后，抗拉强度从

打印态的 1300MPa下降到 1000 MPa，但大幅度提高了塑性，实验结果显示样件

内部发生晶粒细化使强度增高。杨磊[51]在对 SLM成形 CLF-1钢组织及性能研究

时，发现通过热等静压处理后，固熔时效试样平均抗拉强度为 693.7MPa，热等

静压试样抗拉强度平均为 771MPa，具有较高的冲击性能。实验表明，热等静压

处理后样件内部的孔隙大量减少，试样的拉伸性能和冲击性能有了一定的提高。

田辰[52]在研究选择性激光熔化 TC1合金并实施热等静压时发现，热处理后垂直

于打印方向的抗拉强度由 1365MPa下降到 1180MPa,而平行于打印方向的抗拉强

度却从 887MPa提高到 1060MPa，说明热处理后对样件的力学性能有明显的提高。

可知采用热等静压（HIP）技术作为选择性激光熔化（SLM）成形后处理的

方法，无论对成形件组织还是力学性能都有明显改善和显著的提升。由于国内外

对 SLM成形纯W材料采用热等静压作为后处理的介绍较少，本文采用纯W材

料作为研究对象，将 SLM成形纯W块试样的组织和性能的影响与 HIP工艺前后

对比研究，采用 SLM技术对纯W块试样进行成形，并对其进行 HIP工艺后处理。

对SLM成型型纯W零部件的组织调控和性能优化，可提供试验参考和理论依据。

1.6 本文研究目的及意义

目前主要围绕 AlSi10Mg、TC4、不锈钢、镍基高温合金、CoCr合金等材料

进行选择性激光熔化技术的研究，对难熔金属特别是纯W材料采用 SLM技术制

备的方法研究较少，另外由于纯W独特的物理和化学特性，在一些特定的领域

（例如在聚变堆中第一壁材料和偏滤器零部件上）是无法被取代的。并且在传统

方法制备上，由于密度低、强度低、塑性差和杂质含量高等缺点，而大大的限制

了它的广泛应用。SLM技术是现阶段大家普遍关注的一种金属增材技术，它可
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以直接制备“一体化”复杂结构的金属部件，所以传统的加工方法很难制备的钨

材料都是采用 SLM技术来制备的。
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第 2章 实验材料及研究方法

2.1 研究内容及路线

1、主要研究内容

（1）选择性激光熔化(SLM)技术制备纯W块体材料的成形机理研究

组织、密度和力学性能是选择性激光熔化技术制备纯W块体材料重点考量

的参数，且这几个参数相互影响，因此对块体材料的研究首先在大参数范围内对

所制备块体材料的密度进行研究，在此基础上针对单参数对块体成形过程的影响

进行了深入分析。

（2）SLM成形过程中缺陷及形成机理

SLM成形过程中的缺陷及形成机理主要讨论 SLM 成形纯 W块体成形件内

部冶金缺陷的影响因素，然后继续对 SLM成形件内部冶金缺陷的形成机理及控

制手段进行揭示。

（3）热等静压(HIP)致密化处理对性能的影响

热等静压(HIP)致密化处理对性能的影响主要对比 HIP 致密化处理前后，致

密度、微观组织和机械性能的实验对比，确定 SLM成形纯钨材料通过 HIP技术

致密化后的最佳工艺参数。

2、研究路线

本文通过 SLM成形技术，研究其对纯W成形件及 HIP处理后密度、表面形

貌、微观组织及力学性能的影响，探索通过选择性激光熔化技术制备难熔金属钨

的可行性，制订如图 2-1 所示的研究路线：

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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图 2-1课题研究路线

2.2 实验材料

本实验将使用等离子球化制备纯度为 99.9%的纯W 粉末，由西安塞隆金属

材料有限公司提供原料支持。通过如图 2-2所示 Sigma300型高分辨场发射扫描

电子显微镜，观察了粉末的形貌，纯W粉末为球形粉末，表面光滑、无聚团和

无杂质的球状粉末，如图 2-1（b）所示。通过M9alvern Instruments软件测试粉

末属性，粒径范围为 15-53μm，霍尔流速 5.24s/50g，松装密度 10.84g/cm3和振实

密度 12.74g/cm3，以上数据均保证了较好的流动性和较低的孔隙率。若粉末粒径

过大，粉末成形后孔隙率大，易产生气孔；粒径过小，易出现颗粒之间相互黏合

且之间的流动性差等现象。粉末的主要化学元素（%）列于表 2-1中。

图 2-2纯W粉末形态的 SEM图像
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表 2-1.W粉的化学成分（wt%）

元素 C O Cu Fe Mo Ni Si W

wt% 0.005 0.006 <0.010 <0.010 <0.010 <0.005 <0.010 Bal

在正式实验前，将粉末置于 100°C下干燥 2小时，以降低粉末的湿度，改善粉末流动性

及打印质量。

2.3 实验设备

2.3.1 样品打印设备

本实验全程采用北京易加三维科技有限公司生产的EP-M260金属3D打印机

为成型设备，用于选择性激光熔化实验样品的制备，该设备搭载了波长为

1060~1090nm(IV 级激光器)的 500W水冷光纤激光器的光纤激光器，如图 2-3所

示。主要参数可调节的设备有激光光斑；扫描间隔；激光扫描仪测速；散粉层厚

度区间；基板预热温度，表 2-2所示为设备主要可调参数数值范围。SLM 工艺

原理见第一章节。

图 2-3 EP-M260金属 3D打印设备
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表 2-2 EP-M260设备的主要参数可调范围

主要参数 数值范围

激光功率 最大 500 W

激光波长 1060~1090 nm

激光光斑直径 70 -100 μm

激光扫描速度 ≤8 m/s

铺粉厚度 20 -120 μm

基板预热温度 最高 200°

最大成形尺寸 260×260×350 mm

2.3.2 热等静压（HIP）设备

SLM 成形钨的致密化设备采用四川航空工业川西机器有限公司生产的

RDJ500/1500-200.2000(1400)热等静压机设备(如图 2-4)。该设备主要由等静压装

置、真空系统、气体系统、液压驱动系统、冷却系统、电气系统和加热系统等组

成。搭载最大安装功率为 1200W、压力测量精度达到 0.5 级、最高工作压力达

200MPa和最高工作温度 2000℃等。该设备在含有 99.99%高纯氩气的氛围下，

无需制件即可达到最高 1600 摄氏度(≤1h)的冷却时间，主要参数为可供设备调

节的加热温度，气体压力，保温时间，气体介质等。

图 2-4 热等静压设备及控制室

2.3.3 真空干燥设备

采用功率为 1400W、温度范围为 RT+10-200℃的 DZF-6050真空干燥设备对

纯W 粉末进行干燥，该设备搭载功率为 0.56Kw和极限真空为 6×10-2Pa·m3/s
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的 ZXZ-4旋片式真空泵，如图 2-5所示。

图 2-5 DZF-6050真空干燥设备

2.4实验方法

本实验采用前文介绍的等离子球化制备的细颗粒纯W粉进行钨块样品的制

备。粉末的微观形貌如图 2-2所示。

本文中的纯W试样均是在波长为 1060~1090nm(IV 级激光器)的 500W 水冷

光纤激光器上，在聚焦光斑为 80μm的光纤激光束上制备的型号为 EP-M260的

金属 3D打印设备上制备的。本文中所有的试样都是在充满氩气的氛围中，通过

控制舱内氧气含量降低钨粉的氧化现象来确保 SLM制备纯W块的成型质量，以

保证舱内的含氧量小于 0.05%。

为深入研究选择性激光熔化制备纯W块试样激光工艺参数对密度、表面形

貌、微观组织和力学性能的影响，采用多组试验的方法对 SLM制备纯W试样进

行研究分析。具体参数设置见表 2-3。采用的打印基板温度为 160°，合理的预热

温度有助于提高钨材料的热传导，使激光加热的区域更平整、更均匀，从而改善

纯W块材料的成形质量，也有助于减少纯W块材料的裂纹和缺陷风险，并提高

其力学性能。但预热温度不能过高，以免引起基板材料的热膨胀和形变，导致工

艺难度增加和制备质量降低。为了保证打印的质量，本实验采用相邻层间旋转角

度增加 90°，如图 2-6所示的长直线扫描策略，以保证打印质量。
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表 2-3 SLM 制备样品参数设置

样品编号 激光功率/

（W）

扫描速率/

（mm/s）

扫描间距/

（mm）

铺粉厚度/

（mm）

扫描策略

#1 400 1100 0.07 0.025 1

#2 400 1000 0.07 0.025 1

#3 400 900 0.07 0.025 1

#4 400 800 0.07 0.025 1

#5 450 1100 0.07 0.025 1

#6 400 1100 0.07 0.025 1

#7 350 1100 0.07 0.025 1

#8 300 1100 0.07 0.025 1

#9 400 1100 0.07 0.015 1

#10 400 1100 0.07 0.020 1

#11 400 1100 0.07 0.025 1

#12 400 1100 0.07 0.030 1

#13 400 1100 0.06 0.025 1

#14 400 1100 0.07 0.025 1

#15 400 1100 0.08 0.025 1

#16 400 1100 0.09 0.025 1

补 17 400 1100 0.04 0.025 1

补 18 400 1100 0.05 0.025 1

注：表中扫描策略中的“1”代表长直线扫描策略。
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图 2-6 扫描策略

HIP 技术热处理采用 EP-M260型选择性激光熔化成形设备制备 8个尺寸为

10mm×10mm×10mm 的纯钨方块，用于微观组织分析，制备了 6 个尺寸为

ϕ6mm×9mm纯W圆柱体用于压缩性能测试，实物如图 2-7所示。为了获得具有

代表性的微观组织和力学性能，实验采用前期 SLM成形工艺较好的实验数据，

具体工艺参数为：采用 99.999%的高纯氩气作为保护气体，以保证舱内的含氧量

小于 0.05%，基板温度设定为 160 ℃，激光功率 400 W，扫描速度 900 mm/s，扫

描间距 0.07mm，铺粉厚度 0.025mm，激光的扫描路径为长直线扫描策略，相邻

层之间有一个 90°旋转的夹角。SLM成形得到的试样标记为 NO HIP样件。

图 2-7 SLM 工艺制备的样件：（a）钨块体；（b）钨圆柱

采用 RDJ500/1500-200.2000(1400)型热等静压机（如图 2-5）设备对 SLM成

形纯W 块体和圆柱样件进行热等静压后处理，HIP 工艺选取前期实验优化的最

佳工艺参数，具体 HIP工艺参数为：温度 1580℃，压力 180MPa，保温包压时间

3h后随真空炉自然冷却，保护气体为高纯氩气。经过热等静压技术热处理得到
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的试样标记为 HIPed样件。

2.5 选择性激光熔化技术制备过程

选用选择性激光熔化(SLM)技术制备纯 W 试块主要分为三个步骤：打印前

准备；正式打印和清理样品。

（1）打印前准备

打印前需在成形缸中安装打印基板并进行水平校准，安装基板前和安装完成

后，将沾适量无水乙醇的无尘布对打印基板表面进行擦拭，保证打印基板表面清

洁。打印前需准备充足的氩气（纯度≥99.999%），保证打印过程能够全程通入

循环氩气作为保护气体，防止材料在成型过程发生氧化和影响打印成形件的质量。

然后对打印模型进行数据处理，首先通过 CATIA 软件绘制该实验需要打印样品

的数字模型，然后导入计算机切片软件中，根据实验所需要的切片厚度进行模型

切片，然后通过 U 盘导入打印设备中的打印设备数据处理软件进行位置调整，

然后通过 U盘导入到打印设备中的打印设备。

（2）打印过程

前期准备工作完成后，开启打印设备的冷却系统、烟尘循环净化系统、保护

气循环系统、基板预热系统和过程监控系统，为正式的打印工作做准备。其中基

板预热系统中预热温度的调节是在设备操作页面中进行设置，打印的其他主要参

数，如激光功率、扫描间距、扫描速率、铺粉厚度及扫描策略等在设备配备的电

脑软件中进行设置。待设备舱内的空气排除完全后和舱内氧含量达到 200ppm、

基板预热温度达到预设的值时即可启动激光器、开启打印程序。在打印过程中使

用逆风扫描方向，如图 2-8所示，防止未熔化的纯W 材质粉末落入未成形的区

域，影响后续层打印成形质量。

图 2-8 逆风扫描示意图
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（3）清理样品

打印完成后，关闭保护气循环系统，打开舱门，清理多余粉末，待基板温度

自然冷却下来后取出基板，防止打印基板温度过高取出时烫伤，也是为了防止基

板温度高变形，后由专用吸尘器吸出表面多余的粉料。通过电火花线切割机割下

SLM制备的成形样件，使用无水乙醇清理样品并烘干保存备用。SLM制备纯W

样品的过程如图 2-9所示。

图 2-9 SLM 制备纯W样品的过程

2.6 表征测试

2.6.1 光学显微表征

在 SLM工艺成形后，使用电火花线切割将样品从打印基板上割下来，对样

品进行金相试样的制备，先分别用 240#、320#、400#、600#、800#、1000#和 2000#

的砂纸进行表面打磨，再采用 0.5μm的 SO2悬浮液对试样进行机械抛光，直至划

痕消失为止。最后，用显微镜观察表面是否达到金相实验的要求。将抛光后的试

样通过 NaOH:K3[Fe(CN)6]:H2O（配比为 1:1:10）的熔液进行腐蚀，腐蚀时间为

15~20s，腐蚀时样品表面显现出均匀气泡即可用酒精清洗并烘干，采用型号为

Olympus BX51M的光学显微镜（如图 2-10所示）对腐蚀后的样件进行组织观察。
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图 2-10 Olympus BX51M型号的光学显微镜

2.6.2 扫描电子显微和背散射电子衍射表征

图 2-11 Sigma300型蔡司高分辨场发射扫描电子显微镜
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表征样品制备的方法和金相实验样品的方法相同，但是它利用电压设置为

20V、电流设置为 3mA/cm 的方法对样品进行腐蚀，电解液采用浓度为

100g·L-1.5%的 NaOH水熔液进行电化学腐蚀。采用高分辨场发射扫描电子显微

镜（如图 2-11所示），由德国蔡司公司生产，型号为 Sigma300的对样品的表面

形貌进行观察及进行 EBSD分析。获得的 EBSD原始数据是通过 Channel 5软件

进行处理的。EBSD 的测试参数包括：扫描步长为 500nm 和测试区域为

400μm×300μm。并对试样表面的化学元素进行分析，设备采用高分辨场发射扫

描电子显微镜配备的电制冷能谱仪进行。

2.6.3 物相分析

X射线衍射(XRD)是在 40kV和 40mA条件下，在 20~90°的 2θ范围内，以步

长 0.02°的日本理学中的高库·斯马特·拉巴斯(Gaku·SmartLabse)在 Cuk α辐射下

运行。在不同参数下形成表征原粉和 SLM制备的纯W试样。

2.7 性能测试

2.7.1 致密度测试

致密度是检验 3D打印成品是否合格的重要性能指标之一，与选择性激光熔

化体积能量密度（Volumetric Energy Density, VED）密切相关，零件致密度随体

能量密度的增大先升高后降低，表达式如公式 2.1所示：

��� = � ��� (2.1)

式中：P：激光功率；S：铺粉厚度；D：扫描间距；V：激光扫描速率；VED：

体积能量密度。

本实验采用型号为上海上平仪器有限公司生产的 JA1003密度仪（如图 2-12）。

测致密度方法是阿基米德排水法，其原理是利用物体在液体产生浮力的原理，通

过测量物体放在液体中的排水量和重量，得到样品的密度和体积，再计算与物体

标准完全致密度样品的密度的比值，从而得到物体的致密度。这个实验测得致密

度大致步骤是这样的：为了减少测量带来的误差影响实验结果，需要多次测量才

能从 SLM制备的成形钨块中分别取相同形状大小的小样进行致密度测量。先将

钨试样磨平再进行测试，并用超声波进行清洗和干燥，以避免表面氧化物及孔洞

对致密度结果的影响。阿基米德排水法如公式 2.2所示：

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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式中：m0为干重，m1为湿重, 为蒸馏水密度（1g/cm3）；纯W的标准密度

值 为 19.35 g/cm3。

图 2-12 JA1003密度仪

2.7.2 力学性能测试

图 2-12 BUEHLER VH-3100型显微维氏硬度计
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显微硬度是用上海尚材试验机有限公司的DHV-1000Z型显微维氏硬度仪(如

图 2-12所示)测量 10×10×300GF常温下载荷，保持时间 15s，硬度测试点抽取

20个点进行硬度测量的成形部件。以每点 0.5毫米为间隔，取其等级分的平均值。

检测前需要将样品面打磨至光滑后再进行检测。

压缩设备由美国MTS公司生产，型号为MTS809的万能测试仪上进行测试

（如图 2-14）。该装备最大压力为 100KN。本次实验设定的参数为压缩率

0.0035m/s（执行标准为 GB/T7314-2017），压缩件为圆柱试样，直径 6mm，高

9mm，如图 2-15所示。在测试前所有样品两端均需打磨光滑保证两端粗造度一

样，避免实验误差。

图 2-14 MTS809万能试验机

图 2-15 压缩实验样品尺寸示意图（单位：mm）

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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第 3章 选择性激光熔化成形纯钨块材料的工艺参数调控

难熔金属钨由于具有较高的熔点、良好的导热性和较大的强度等特点，广泛

应用于医疗领域、军事应用、航空航天工业等领域，钨作为未来核聚变装置（如

国际热核实验堆（ITER）和高性能火箭喷嘴）中面向等离子体材料（PFM）的

一种有前途的候选材料，受到核工业的关注[53-56]。

由于纯W相对较高的韧性-脆性转变温度，采用选择性激光熔化技术制备纯

W零部件相对于传统的制备方法如粉末冶金（PM）、火花等离子体烧结（SPS）、

化学气相沉积（CVD）、热等静压（HIP）和铸造等方法[57-58]等具有很多优点，

如节省材料和生产成本，能做出传统技术无法一次性成形的复杂形状的零部件。

因此采用选择性激光熔化技术制备纯W零部件具有极为重要的研究意义。

3.1 激光扫描速率对纯钨样件致密度及组织性能的影响

3.1.1 表面形貌与致密度的研究

图 3-1 不同扫描速度下 SLM 成形钨的表面形貌

（a）800mm/s；（b）900mm/s；（c）1000mm/s；（d）1100mm/s.

在其他工艺参数不变的条件下，通过改变激光功率制备样件#1~#4，对不同
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激光功率对 SLM成形纯W样件表面形貌的影响进行了研究。SLM成形纯W试

块样品在 SEM下的表面形貌，如图 3-1所示。从图中观察到不同激光速率下样

件的表面较为光滑，在样件表面几乎没有熔化的细小颗粒和较为严重的球化现象。

由前面的公式 2-1可知，激光能量密度与激光扫描速率在其他工艺参数一定

条件下成反比，即激光扫描速率数值升高时，激光能量密度随之降低。从图 3-1

（a）看出，SLM 制备的纯W块在激光扫描速率为 800mm/s时，表面虽较为光

滑，但孔洞裂纹较多，当激光扫描速率为 900 mm/s时，它的样件表面变得光滑

平整，孔洞几乎观察不到，并且出现如图 3-1（b）所示微裂纹缩小，这是因为较

低的激光扫描速率会导致熔池停留时间更长，使得熔池更容易受到周围温度梯度

的影响，从而导致熔池的形状或者尺寸不稳，从而引起样件孔洞和微裂纹的增加。

当激光扫描率超过 900mm/s时，从图 3-1(c)和(d)可以看出微裂纹和孔洞增加

了，这是因为当过快的激光扫描率使得体积能量密度下降，使熔池周围的粉末无

法充分吸收到足够得能量而未熔化，也使样件的内层与层结合能力下降，从而导

致了样品的孔洞和微裂纹的产生。

图 3-2致密度随激光扫描速度的变化曲线

本节试验主要是研究在激光功率 400W、扫描间距 0.07mm、粉体厚度

0.025mm的条件下，不同激光扫描速率对 SLM成形纯W试块致密度的影响。密

度随激光扫描速率的变化曲线如图 3-2 所示，实验结果显示，纯W块试样在激
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光扫描速率 900 mm/s的情况下，其致密度数值在其他工艺参数不变的情况下是

最大的。

如图 3-2所示，SLM制备成形纯W试样在不同激光扫描速率下的致密度有

明显差异。当激光扫描速率从 800mm/s升到 900mm/s时，致密度也随之上升达

到 18.82g/cm3；激光扫描速度从 900mm/s升至 1100mm/s的过程中，致密度也从

原来的 18.82g/cm3降至 18.64g/cm3。这是因为在 SLM过程中，激光照射能量的

大小和扫描速度会直接影响到熔池的形成和凝固过程。在其他参数不变的条件下，

较高的扫描速度可以导致较短的熔池停留时间，可能会产生较少的热传导和较少

的材料固态相变，导致相对较低的致密度。但当扫描速度过低时，也有可能会对

致密度产生负面影响。如果扫描速度过低，熔池停留时间过长，可能会导致过多

的热传导和固态相变，使得选择性激光熔化区域内的金属结晶过程更加复杂，可

能会产生缺陷和孔洞，从而使致密度下降。

3.1.2 微观组织与物相分析

在其他工艺参数不变的情况下，由公式 2.1我们可以得到激光能量密度随激

光扫描速率增大而减少，而激光扫描速率的大小直接影响熔池宽度尺寸的大小，

从而导致样品的成形质量。图 3-3是不同激光扫描速率下纯 W块样件水平截面

的金相图像。

从图 3-3中可以观察到随着激光扫描速率的增大，熔敷道的边界变得越来越

模糊，孔洞和微裂纹也逐渐增多。激光扫描速度(laser scanning speed)是指在物体

表面上进行激光光束扫描运动的速度。在 SLM制备纯W试块样品时，激光扫描

速度对晶粒的形成和大小可能产生影响。晶粒在纯W粉末材料凝固过程中形成，

其大小和形状取决于凝固速度和细化机制。

从图 3-3中也可以观察到不同激光扫描速率下晶粒尺寸的变化，除了一些较

大尺寸的晶粒外，还有一些细小的条状晶粒。这种条状晶粒的产生是由于熔池周

围的粉末在熔池边缘优先凝固形成晶核，而熔池的凝固是由边缘向中心凝固导致

晶粒往熔池中心生长，形成条状晶粒。如图 3-3（a）和（b）当激光扫描速率低

于 800mm/s时，晶粒尺寸明显大于激光扫描速度 900mm/s时的晶粒尺寸，较低

的激光扫描速度使得纯W粉末在熔池周围温度升高导致凝固速度降低，从而导
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致晶核各个方向的生长速率没太大的差距，往各个方向生长，然后形成比较大的

颗粒，这个时间是比较充足的。当激光扫描速率大于 900mm/s时，由于 SLM制

备纯W块过程中熔池周围粉末温度降低及凝固速度加快，形成温度差。极易在

钨的高韧性脆性转化温度（200℃~400℃）下产生微裂[59]。过高的激光扫描速度

也导致粉末的流动性和铺展形变差始粉末不能完全熔合形成孔洞，如图 3-3（b）

（c）和（d）。

图 3-3 不同激光扫描速率下 SLM成形纯W水平横截面的微观组织：

（a）800mm/s;（b）900mm/s;（c）1000mm/s;（d）1100mm/s.

图 3-4显示了原始纯W粉末和不同激光扫描速率下的 XRD图谱。从图中可

知所有试样均有四个衍射峰，分别是（110）、（200）、（211）和（220），符

合纯W标准(JCPDS卡#0040806)的具有体心立方(BCC)晶格结构的衍射图。SLM

纯 W 的衍射峰明显比原材料钨粉的衍射峰宽且向左移动。根据 Debyr-Scherrer
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公式

cos

K
D

B




 （3.1）

K为 Scherrer常数， K=0.89；一般 K取数字 1为宜；B为实测样品衍射峰

半高宽,在计算的过程中需转化为弧度（rad）度; λ为 X射线的波长(0.154056 nm)；

D为晶粒垂直于晶面的平均厚度，类似于颗粒大小，此处假设晶粒为规则的球形。

根据上述公式，说明衍射峰的强度与晶粒尺寸和衍射角密切相关，更小的衍

射角度意味着更大的晶面间距。SLM 钨的衍射峰左移表明其具有更小的衍射角

度，晶格常数增加，一方面由于 SLM钨在成形过程中有较多细化晶粒存在；另

一方面，由于存在的残余应力过大，引起了晶格发生畸变。

图 3-4原始纯W粉末和不同激光扫描速率下的 XRD图谱

3.1.3 力学性能的影响

图 3-5显示了不同激光扫描速率对 SLM成形纯W显微硬度的影响，其显微

硬度是从 SLM 处理的纯 W 样品的水平面进行测量的。样品的显微硬度约为

391.2~413.6HV±5，其中激光扫描速率为 900mm/s和 1000mm/s时显微硬度均超

过 400HV。与传统粉末冶金（PM）或火花等离子烧结（SPS）制备的钨相比，

SLM 制备的钨样件的显微硬度更大[60-61]。这是因为 SLM 制备纯W 样件中内部

或表面的残余应力对显微硬度会产生一定的影响。由于 SLM制备过程是快速加

https://baike.baidu.com/item/%E5%BC%A7%E5%BA%A6/1533188?fromModule=lemma_inlink
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热和凝固的过程，内部的残余应力可以导致微观组织结构变形和位错堆积，而表

面残余应力会导致样件的表面硬度的降低或者裂纹的形成，进而影响显微硬度。

残余应力也不是都是不有利的，在没有大规模的微裂纹和在致密度相对较高的情

况下，SLM加工时合理的残余应力可能会导致位错强化使硬度增强[53]。

图 3-5 不同激光扫描速率对 SLM成形纯W样件显微硬度

图 3-6显示了不同激光扫描速率下 SLM成形纯W的极限抗压强度及压缩应

力-应变曲线。所有压缩实验均在室温条件下进行，在激光扫描速率为 900mm/s

时样件的数值最高，其极限抗压强度为 1255.28MPa，压缩屈服应力为 1194.83MPa。

在扫描速度为 800mm/s时抗压强度最低，其极限抗压强度和压缩屈服应力分别

为 1173.35MPa和 1096.81MPa。结合图 3-3压缩结果和相对密度结果一致。SLM

制备方法与传统制备方法（化学气相沉积（CVD）的 780MPa、火花等离子烧结

（SPS）的 980 MPa 及传统粉末冶金（PM）的 1000~1200MPa[62-64]的抗压强度相

比相当，甚至更好。同时此实验结果表明，SLM 是一种可用于制造具有理想性

能纯W零件新的可行方法。
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(a) 极限抗压强度

(b) 压缩应力-应变曲线

图 3-6 不同激光扫描速率对 SLM 成形纯W样件的极限抗压强度（a）比较及压缩应力-应变

曲线(b)

3.2 激光功率对 SLM成形纯钨试样组织性能影响

3.2.1 表面形貌与致密度
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通过改变激光功率制备样品#5~#8（样品#6和#1为同一参数），在其他工艺

参数不变的条件下，研究了不同激光功率对纯W块样品表面形貌的影响。SLM

成形纯W试块样品在 SEM下的表面形貌，如图 3-7所示。

图 3-7 不同功率下 SLM 成形钨的表面形貌：

（a）300W；（b）350W；（c）400W；（d）450W.

由公式 2-1可知，激光能量密度与激光功率成正比关系，前提在其他参数不

变的情况下。当激光功率较小时，激光能量密度也随之下降，在激光功率为 300W

时，如图 3-7（a）所示表面不光滑，有许多小颗粒附着在表面，同时也出现大量

空洞和微裂纹。如图 3-7（c）所示，孔隙裂纹减少，有的甚至消失。这是由于随

着激光功率的增加，粉末吸收的能量越大，粉末熔化时就能完全铺展开来，样品

表面也变得光滑。

当激光功率增大到 450W时，样品表面再次出现许多附着在表面的细小颗粒，

且孔洞和微裂纹明显增大，这是由于 SLM技术是一种金属粉末在激光束的作用

下快速熔化和凝固的技术，激光功率在其他参数一定的条件下，由于过大会导致

熔化深度的增大，从而导致过热的熔化和凝固过程发生，从而在表面形成许多小

颗粒、孔洞和微裂纹。

本节试验主要是对在激光扫描速率为 1100 mm/s、扫描间距为 0.07mm和铺

粉厚度为 0.025mm的条件下，不同激光功率对 SLM成形纯W块致密度的影响。



安徽工程大学硕士学位论文

32

图 3-3显示了密度随激光功率的变化曲线，实验结果显示在其他工艺参数保持不

变的条件下，随激光功率的不同，纯W块试样的致密度数值也不同。

图 3-8 致密度随激光功率的变化曲线

从图 3-8可以看出 SLM成形纯W块试样的致密度随激光功率的增大而逐渐

增大：当激光功率为 300W 时纯W 块试样的致密度为 18.16g/cm3，随着激光功

率的增大到 400W 时，纯 W 块试样的致密度达到 18.64g/cm3，而在激光功率持

续增加到 450W时，纯W 块试样的致密度反而下降，这是由于在其他参数不变

的情况下，纯W粉末吸收的能量随着激光功率的增加，使其纯W粉末得到更加

充分的熔化，同时也能使熔池快速铺展开，从而提高纯W试块的致密化程度[65]。

相反，W 粉吸收的能量也会随着激光功率过大而提高，从而引起试样致密度的

降低。

3.2.2 微观组织与物相分析

如图 3-9是激光扫描速率为 1100 mm/s，激光功率分别为 300W、350W、400W

和 450W时，SLM 成形纯W样件的金相图片。有前面的公式 2.1可知，激光功

率和激光能量密度成正比在其他工艺参数一定的条件下，激光功率的增加，激光

能量密度也随之增加，熔池内粉末熔化的体积也随之增大，造成激光束扫描的熔

池也加宽。

当激光功率低于 400W时，从图 3-9（a）、（b）和（c）中可以观察到，由

于单道激光扫描的熔池宽度小于设定的激光扫描间隔（0.07mm），导致一道熔
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池的边界和另一道熔池的边界没有完全熔合，即存在有未完全熔合的区域。这部

分区域如果在随后的铺粉熔化过程中没有得到有效的覆盖和熔化极易在熔池内

部产生如孔洞和微裂纹等缺陷，从而影响成形质量，导致纯W样件相对密度的

下降。

当激光功率增大时，样品晶粒尺寸也会增大，且生长方向在扫描方向上也会

比较明显。这是因为在 SLM制备的过程中随着激光功率的增加对上一层形成的

熔池发生了二次加热和重熔，使得晶粒重新生长，并且由于已经打印好的金属块

部分比金属粉末的导热系数要大[66]，所以在激光扫描方向在冷却凝固过程中，晶

粒生长更快，在晶粒生长方向与熔池边界垂直的晶粒将更容易长大，并将那些取

向不好的晶粒合并或排挤出去，形成尺寸更宽的晶粒[67]。

图 3-9 不同激光功率下 SLM成形纯W水平横截面的微观组织：

（a）300W;（b）350W;（c）400W;（d）450W.

图 3-10为原始纯W粉末和不同激光功率下的 XRD图谱。从图中可知所有

试样均有（110）、（200）、（211）和（220）四个衍射峰，同样符合纯W标

准（JCPDS卡#0040806）具有体心立方（bcc）晶格结构的衍射图。不同激光功

率和纯W原始粉末也和不同激光扫描速率下的 XRD图谱一样也发生了 SLM成

形纯W 的衍射峰明显比原材料钨粉的衍射峰宽且向左移动。由 3.1公式，可知

衍射峰的强度与晶粒尺寸和衍射角密切相关，说明在 SLM成形钨制备过程中也
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有较多的细化晶粒和较大的残余应力导致了晶格发生畸变，发生向左移动现象的

出现。另外，也与在 SLM 制备过程中仓体内环境不干净导致，参与了其他合金

元素影响了衍射峰的位置。

图 3-10原始纯W粉末和不同激光功率下的 XRD图谱

3.2.3 力学性能的影响

图 3-11不同激光功率对 SLM成形纯W的显微硬度

不同激光功率对 SLM 成形纯W 显微硬度的影响如图 3-11所示，其显微硬

度也是从 SLM处理的纯W样品的水平面进行测量的。从图上看，当激光功率为

400W时，其显微硬度最大（395.8HV±5）。随着激光功率的改变显微硬度的数
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值也会随之改变，这与样品测得的致密度结果一致。当激光功率提高到 450W以

上时，其显微硬度有所降低。造成这种结果的原因不仅与前面 3.1.3章节讲的残

余应力有关，还与微观组织晶粒的尺寸变化有关。因为在一定条件下，激光功率

与激光能量密度成正比。当激光功率增加时，激光能量密度的升高容易引起热积

聚和过热，导致晶粒尺寸变大显微硬度降低。

(a)抗压强度

(b)压缩应力-应变曲线

图 3-12不同激光功率下 SLM成形纯W的极限抗压强度(a)比较及压缩应力-应变曲线(b)
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不同激光功率下 SLM 成形纯W的极限抗压强度及压缩应力-应变曲线，如

图 3-12所示。本样品的压缩实验也均在室温条件下进行的，在激光功率为 400W

时样件的数值为高，其极限抗压强度为 1199.20MPa 和压缩屈服应力为

1124.38MPa。在扫描速度为 300W时抗压强度最低，其极限抗压强度和压缩屈服

应力分别为 1031.67MPa和 808.09MPa。由前面公式 2-1 我们可知道，随着激光

功率的增加激光能量密度也会上升，纯W粉末得到充分的熔化使制备的样品相

对密度也会增高，即抗压强度也会随致密度的增加而提升。但超过一定的激光能

量密度会使样品内部出现缺陷（如孔洞和微裂纹等）及晶粒尺寸变得粗大导致抗

压强度的降低。

图 3-13 激光功率为 400W时典型断裂形态

图 3-13显示的是收集激光功率为 400W断裂的 SEM图片。从图中可以看出

孔洞和微裂纹等缺陷，这也是导致断裂的一大原因。同时观察到明显河流花样样

式，有明显的解理台阶和解理面，脆性断裂特征比较典型。由于高韧脆变温度导

致晶界强度变低，导致压缩过程中颗粒之间的相互挤压，裂纹倾向于在晶界处萌

生。由于纯W固有的物理属性，微裂纹避免不了，但微裂纹对压缩性能影响不

大。
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3.3 其他工艺参数对 SLM制备纯钨块体致密度和成形性研究

表 3-2 样品#9~#16致密度及变化趋势

表 3-3 补充样品工艺参数

在其他参数下的致密度也做了测致，结果如表 3-2 所示。样品编号#9~#12

是在一定激光功率、扫描速度、扫描间距等条件下，致密度随铺粉厚度变化趋势，

当铺粉厚度从 0.030mm 下降到 0.015mm时，其总体致密度值呈先升后降的趋势，

当铺粉厚度为 0.020mm时，致密度值最大（18.62g/cm3）。样品编号#13~#16是

在一定激光功率、扫描速度、铺粉厚度等条件下，随着扫描间距的变化而测得的

致密度规律，从表中可知随着扫描间距减少其密度值持续增加，说明这组工艺参

数没有达到最理想参数，需补充实验数据，表 3-3为补充的 SLM制备纯W块的

工艺参数。结合表 3-2可知，致密度随扫描间距变化也是到达到一定密度值然后

数值下降。从整个实验样品测得的致密度值可知，当激光功率：400W、扫描速

度：900mm/s、扫描间距：0.07mm 和铺粉厚度：0.025mm 时，其密度值最大

样品编号 致密度（g/cm3） 变化趋势

#9 18.16 ⬇

#10 18.72 ⬆

#11 18.64 ⬆

#12 18.58 ⬆

#13 18.65 ⬆

#14 18.64 ⬆

#15 18.56 ⬆

#16 18.37 ⬆

样片编号 激光功率/
（W）

扫描速率/
（mm/s）

扫描间距/
（mm）

铺粉厚度/
（mm）

相对密度

（g/cm3）

补 17 400 1100 0.04 0.025 /

补 18 400 1100 0.05 0.025 17.83
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（18.82g/cm3）。

图 3-14 SLM 制备的纯W块样品照片

图 3-14是 SLM制备的纯W块样品照片，由于编号#1、#6、#11、#14工艺

参数为同一参数，所以只打印一个样品。编号补 17即激光功率：400W；扫描速

度：1100mm/s；扫描间距：0.04mm；铺粉厚度：0.025mm时，虽制备出样品但

表面的粗糙度过大，对打印设备铺粉刮刀损伤较大，中途舍弃该打印工艺参数。

这是由于材料熔化和凝固过程中的不稳定造成的。钨是一种高熔点材料，其熔化

和凝固过程可能存在不稳定性，如果激光能量过大或扫描速度过快，可能导致材

料表面的不均匀熔化和凝固，从而产生表面粗糙度较大不能继续打印。但可以通

过调节合理的打印工艺参数、优化材料的熔化和凝固过程，来减少材料表面的粗

糙度。

为了进一步研究造成这种结果的原因，对该样品进行表面氧含量测试，其结

果如图 3-15所示，可以看出在该参数下制备的样品表面含氧量较高（为 4.69wt.%）。

主要与工艺参数有关，如与激光功率密度有关，是控制材料熔化和凝固行为的重

要参数，在选择性激光熔化过程中，如果激光功率密度过高，熔池中的钨可能会

与大量的氧气反应，生成氧化钨，从而导致材料表面氧含量较高；与激光扫描速

度也有关，它是控制激光照射时间的重要参数。如果在制备过程中激光扫描速度
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过快，激光能量可能没有足够的时间与氧气反应，导致氧含量较高；反之，如果

扫描速度过慢，激光能量可能过长时间地与氧气反应，从而导致氧含量较高。以

上原因都导致在 SLM制备纯W块材料过程中金属液表面氧化，也导致熔化液表

面的张力增大[68]，使得在熔化下一层时不能很好的均匀铺展在上一层，从而表面

不光滑，粗造度较大，不能形成完整的打印过程。

图 3-15样品#17表面氧含量

Fig. 3-15 Surface oxygen content of sample # 17

3.4 本章小结

本章主要研究了 SLM 成形纯 W块试样工艺参数中的激光扫描速率 V和激

光功率 P对成形样件质量和力学性能的影响，主要研究结论如下：

（1）通过改变激光扫描速率和激光功率确定了选择性激光熔化成形纯W块

体试样较好的工艺参数：激光功率 400W、激光扫描速率 900mm/s、激光扫描间

距 0.07mm、铺粉厚度 0.025mm。在该工艺参数下试样的致密度最高，能达到

18.82g/cm3（97.2%）。

（2）在使用最佳的工艺参数下，获得了较为光滑表面，内部孔洞和微裂纹

等缺陷明显较少的 SLM 成形纯 W 块体；同时获得了相当高的显微硬度达到

413.6HV±5和比较高的抗压强度达到 1255.28MPa，与传统的制备方法相比性能
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有明显的提升。通过对压缩断口的观察发现有明显的河流花样，脆性断裂特性比

较典型。

（3）当激光扫描速率从 800mm/s增加到 900mm/s时，晶粒尺寸由大变小，

缺陷明显减少；当激光扫描速率继续增加时，由于受热时间短，熔池金属粉末易

产生未熔合、熔道不连续等缺陷。当激光功率 300W 增加到 400W时，纯W 试

样内部较大尺寸的晶粒逐渐减少或均匀化，且如孔隙和微裂纹等缺陷明显减少；

同时发现当激光功率增加到一定数值时晶粒尺寸变得粗大，主要因为打印上一层

熔池经二次加热发生了重熔现象，使晶粒再次生长。

（4）通过不同激光扫描速率、激光功率和纯W原始粉末 XRD图谱可知，

在图谱上都显示出衍射峰都有向左偏移的现象，根据 Debyr-Scherrer公式可知，

衍射峰的强度与晶粒尺寸和衍射角息息相关，造成衍射峰向左偏移主要有两方面

的原因；一方面是由于纯W粉末在 SLM成形过程中有较多的细化晶粒的产生；

另一方面是由于式样内部存在较大的残余应力而发生了晶格畸变。

（5）通过试验研究表明，调整工艺参数可以优化对 SLM制备成形纯W块

体的性能和致密度提供一种有效的方法。这项研究也为难熔金在增材制造中的应

用提供新的见解。
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第 4章 选择性激光熔化成形过程中缺陷及形成机理

4.1 球化现象的产生与抑制

由于选择性激光熔化（SLM）是一种直接快速成形的技术，在 SLM成形过

程中球化现象是指材料表面在激光照射下形成球状熔池，如图 4-1所示，是一种

常见的缺陷。这种球化现象会引起零部件表面粗糙度增高、机械性能下降等问题。

国内外许多学者从各个方面对球化进行分类和解释形成的机理，查阅文献[69-72]

可将球化现象的产生可以归结为以下两个方面：（1）表面张力；（2）由于表面

能量密度分布不均匀形成的液滴飞溅行为。下面主要介绍这两方面在 SLM成形

过程中形成的原因和抑制的方法。

（1）表面张力

激光照射材料表面时，高能量的激光束会迅速加热材料，使其表面熔化。在

熔化过程中，由于金属粉末能在较高温度下得到充分的熔化，并能减少球化现象

的出现，从而使熔滴获得更好的流动性和可扩展性，使其在熔池中获得具有动力

学粘度的较低表面张力的熔滴和熔滴；如图 4-2所示的金属液滴面铺展行为，池

面流动性差，当池面张力和动力学粘度较大时也易形成球形。根据杨氏方程[73]，

熔化的液滴在上一层表面湿润时，其湿润角度θ与固-气间的表面张力δGS，固-液

间的表面张力δGL，液-气间的表面张力δSL之间的关系如下：

cosGS SL GS      （4.1）

其 cosθ值介于 1和-1之间。

当湿润角θ越小时，其湿润性和粉末铺展性越好；反之，湿润角θ越大湿润性

越差，当湿润角θ=180°时最差，无法完全铺开粉末而产生球化现象。为了保证公

式(4.1)平衡，当θ=0°且δGL的值为最小时，熔滴可以得到最小表面张力的良好湿

润性和扩展性，此时液滴的表面张力最小。为获得较低的表面张力，应使熔滴具

有较高的温度，温度越高的原子热运动越强，其位于液体内的质点与液体表面的

质点间的相互作用力减少，表面张力随之减小，在 SLM制备过程中熔化的液滴

越能充分完全铺展，越能获得良好的润湿性和铺展性，从而减少球化现象的出现，
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其表面张力就越强，其表面张力越强，当材料界面无氧化物等杂质时，其表面张

力越小，也可减少球化现象。

图 4-1 SLM成形过程中“球化”现象[74]

图 4-2金属液滴表面铺展行为

（2）表面能量密度分布不均

当激光束在照射材料表面时，由于光束的特性和材料的吸收特性，激光能量

在材料表面的分布可能不均匀。这种不均匀的能量密度分布会导致熔池表面的温

度不均匀，从而引起球化现象。Wang[75]等人对激光成型参数对球化现象的影响

进行分析后发现，激光成型工艺参数对球化现象有明显的影响，且是金属粉末形

成熔池后产生而产生的。

当激光功率较低时，热量积累不足使熔池内部温度较低，因为激光能量密度

较低，金属粉末未能充分熔化，且液滴凝固时间也较短。在第一道激光束扫描形

成熔池后，由于激光扫描间距一定，第二道激光束扫描后两道没有充分的覆盖，

导致部分粉末没有完全熔化，极易出现球化现象；当激光功率过快时，少数金属

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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粉末在激光束的作用下而升温、熔化，最后汽化形成金属蒸汽，熔池受到金属蒸

汽的压力作用而形成金属液柱，金属液柱穿过激光辐射区域时受到冲击作用，形

成微小的液滴从熔池中飞出[76]，最终形成飞溅导致球化现象。另一方面，扫描速

度的增加将增加液滴的冷却速率，这促进了液滴的凝固行为阻碍了扩散行为，从

而加剧了球化现象；而过快的激光扫描速率，极易使熔池形态产生不稳定的现象。

熔池的形状会受到惯性力的影响，容易发生形状变化。形状的改变会使球状现象

增多，从而引起熔池表面张力分布不均。在凝固和扩散的过程中，液滴在没有完

全扩散的情况下已经凝固，因此会出现大量的球化现象。

综上可知选择合适的激光工艺参数有助于减少或者避免球化现象的出现，有

助于获得更好的成型质量和力学性能较优异的零件。另外，Wang[77]等人通过实

验证明，与不规则体粉末相比，球形粉末更容易形成连续的熔融轨迹，球化现象

明显减少，说明粉体的不规则在成形过程中也会对球化现象的产生有很大影响。

4.2 孔隙与微裂纹形成机理

4.2.1 孔隙形成机理

匙形孔隙（简称匙孔）呈现楔形或带状，两侧有尖端，尺寸比气孔大，其内

部存在大量未熔化的纯W粉末（如图 4-3所示），未熔化的钨粉粉末簇拥在一

起形成粉末团，将严重影响 SLM制备纯W块材料的成形质量和性能。

孔隙的形成主要有两个原因，一是在制备的过程中腔体内的保护气体不纯，

易导致气孔的形成，制备时 SLM受能量密度高的作用，制备时熔池的流动易形

成端流，产生Marangoni效应，使保护气体产生强烈的滚动作用。熔池的流动受

Marangoni效应的动力学的影响很大，强烈的Marangoni效应会使气体在凝固的

熔池中形成孔隙，从而增加进入熔池的机会；二是钨粉的球化现象也会导致孔隙

形成。在 SLM制备纯W过程中，钨熔化时液滴扩散时间为 86.3μs，而凝固时间

仅为 46μs，固化时间仅为扩散时间的一半，就造成了未完成扩散过程而固化的

熔点熔化，是后续粉末未均匀沉积受阻，也严重干扰甚至中断钨粉在激光熔化过

程中熔滴向前运动。故很难完全填充前一层表面上的层间间隙，导致层间孔隙形

成[78]。通过前面做的 SEM 图片可知（见第三章 SEM图片），通过调节激光工

艺参数，可以达到控制孔隙数量减少对力学性能影响的目的。

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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图 4-3 未熔化的纯W粉末颗粒

4.2.2 气孔形成的机理

在 SLM成形纯W块体过程中也会出现第二种孔隙，但由于尺寸较小，分布

较为随机，形状呈球形或椭圆形，是由于成形过程中内部气体造成的缺陷，即称

为气孔缺陷，即在选择性激光熔化（SLM）过程中较为常见的一种缺陷。图 4-4

显示的是 SLM成形纯W块体中的气孔。

气孔的形成需要满足液态金属中含有过饱和气体和能量消耗的两个条件[79]。

由于 SLM成形是层层叠加的过程，每层之间很可能在其表面形成气孔，影响成

形的致密性和组织性能。而气孔的形成需满足如下条件：

P1＞P0 （4.2）

其中 P1为气孔内气体压力；P0为阻碍气孔长大的外部压力。在 SLM技术中，

在已经打印完成的成型层上有许多现成的表面，这些成型层表面有高低不平的平

面，当现成的表面打印完成现在的一层时，如果两层之间的粉末没有充分熔合而

留有空隙，就会给气体留下栖息的地方，而这些气体由于层数的叠加而没有及时

排出，因此，当现成的表面打印完成后或者熔池中的熔液没有被及时捕捉到，导

致 P1＞P0最后形成更大的气孔。

高能量的激光束可以熔化一部分金属粉末，但同时有一部分形成金属蒸气，

这部分金属蒸气不能完全排出存在层与层之间，随着制备工作不断进行，极易在

产品内部产生气孔，从而使成形质量的降低。由此可知，选择激光的工艺参数，

对于气孔的形成，有着特别重要的意义。同时粉末含氧量也会增加气孔增加，所

https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
https://view.paperpass.com/report/6602339ec658567b1/htmls/sentence_detail.html
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以在试验前对粉末含氧量的控制也同为重要。

综上可知，如果我们能选择合适的激光工艺参数和控制好金属粉末的含氧量，

可以有效降低或者消除气孔缺陷。

4.2.3 微裂纹形成的机理

选择性激光熔化（SLM）工艺是一种快速扩散凝固的成形工艺，在 SLM成

形时会有较大的残余应力和收缩应力，通常这种应力稳定，因为样品内部的冷速

快，温度梯度高。当处于钨的高韧性-脆性转变温度（DBTT）（200~400 ℃）时，

裂纹的敏感性变高，易产生微裂纹[80]。

图 4-4 不同扫描速度下 SLM 成形钨的表面形貌

（a）800mm/s；（b）900mm/s；（c）1000mm/s；（d）1100mm/s.

以改变激光扫描速率的 SEM图为例（图 4-4所示）。从图中可以看出，由

于钨（W）的固有的物理属性-低温脆性和低断裂韧性所决定的样品表面的微小

裂纹会随着激光扫描速率的变化而变化，裂纹主要表现为样品中的横向裂纹。当

脆性材料的残余应力接近甚至超过材料本身的屈服强度时，由于快速的冷却速度，

SLM成形过程中造成每层之间存在巨大的温度差，较快的冷却速度产生大的热

残余应力，从而促使裂纹萌生并扩展[81]。通过图 4-4（b）、（c）和（d）可知，

随着激光能量密度的升高，熔池温度升高，温度梯度和每层间热残余应力增加，
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产生裂纹倾向也随之增大。可见，对于裂纹的影响，激光工艺参数是十分显著的。

图 4-4 裂纹放大处的电子图像

Fig.4-4 Electronic image of crack amplification

图 4-5 裂纹处能谱分析图:

（a）EDS分层图像；（b）W元素分布图；（c）O元素分布图；（d）C元素分布图
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图 4-6 裂纹处图谱分布图

图 4-5和图 4-6分别显示的是裂纹放大的电子图像和裂纹处能谱分析图，从

图 4-5中观察到裂纹处的两侧有细小呈白色的针状颗粒，结合图 4-6和图 4-7分

析可知其成分为钨。这是因为在 SLM成形过程中，当晶粒间相互接触时，阻碍

了晶粒再次长大，在凝固过程中的收缩应力拉开了晶粒，使其不能完全闭合，从

而产生裂纹，这也是为什么裂纹两侧会形成针状颗粒的原因。

尽管纯W的固有延展性很难提高，但可以调整热残余应力。实验表明，虽

然可以通过调节合适的激光工艺参数和增加基板的预热温度来降低打印样品中

的温度梯度，从而减小热残余应力对微裂纹产生的数量，但完全消除微裂纹尚有

待进一步研究[82]。

4.3 本章小结

本章主要研究了 SLM成形过程中缺陷及形成机理，着重分析了缺陷中的球

化现象、孔隙（气孔）和微裂纹等缺陷。主要结论如下：

（1）球化现象的出现主要由于表面应力和能量分布不均匀导致，可以通过

选择合适的激光工艺参数减少或者避免球化现象的出现，有助于获得更好的成型

质量和力学性能较优异的零件。同时，与粉末的球形度也有关，球形度较好的粉

末明显比不规则的粉末在 SLM成形过程中球化现象要好。

（2）孔隙缺陷的形成，主要与成形过程腔内产生了Marangoni效应的气体

不稳定有关，也与制备过程中出现球化现象有关。也与不合适的激光工艺参数导
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致成型过程中道与道之间粉末颗粒没有充分融合有关，可以通过工艺参数的合理

匹配来减少或消除孔隙。

（3）气孔缺陷的形成主要与成型仓内气流不稳定和能量消耗有关。选择合

适的激光工艺参数和控制好金属粉末的含氧量，可以有效降低或者消除气孔缺陷。

（4）微裂纹缺陷的形成主要与在 SLM成形过程中产生了较大且不稳定的热

收缩力，可以通过调节合适的激光工艺参数和增加基板的预热温度来降低打印样

品中的裂纹。
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第 5章 热等静压处理对 SLM成形纯钨组织性能的影响

由于 SLM制备的成形产品内部不可避免存在各种缺陷（如气孔，微裂纹等），

使得产品各项性能大大降低。致密化处理对产品的性能至关重要，对于产品的致

密化处理我们一般采用热等静压技术进行后处理。热等静压（Hot Isostatic

Pressing, HIP）技术是一种高效的固体致密化技术，主要用于材料成型、复合材

料制备和表面改性等方面。在材料科学领域，粉末块体的致密化研究中广泛应用

了热等静压技术。

5.1 纯钨 HIP致密化机理研究

SLM成形纯W产品中采用热等静压技术致密化研究的非常少，其内部的气

孔和其他缺陷与粉末冶金产品致密化最后阶段的孔隙残余有着本质上相似，两者

均为互不干涉的独立个体，都有自己完全封闭边界；随着致密化过程的进行，这

些孔隙的尺寸缩少或者消失，从而达到彻底致密化。当纯W样件内部存在较大

尺寸孔隙时，外压超过孔洞处所能承受的屈服强度时，塑性变形快速发生，使得

较大孔隙尺寸变小或消失，由于塑性屈服是一个快速过程，在较大的应力作用下

会发生塑性屈服过程，这一过程在学术界认可程度很高，用壳层模型可以导出孔

洞周围的金属发生塑性流动的最低外加应力满足[83]：

���� =− 2��

3
ln � （5.1）

式中����为外加临界应力；��为合金的屈服强度；�为孔隙率。当实际施加

的应力�满足� ≥ ����时，金属内部会发生塑性流动且孔隙率降低，相对密度增加。

但当施加的外在压力、温度和屈服强度给定时，孔隙率低到：

� = �
−3�
2�� （5.2）

金属不在发生塑性流动变形。

塑性流动变形停止后，气孔等缺陷在压应力作用下消除途径包括[84]：在晶界

内经晶格扩散或晶界扩散而湮灭，沿位错管道向晶界扩散，经刃型位错攀移而消

失，此过程一般比较缓慢。晶格和晶界扩散一般在应力作用下称为扩散性蠕变，

主要是由于在压应力的作用下物质的定向流动造成的，而与位错移动关系不大。
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Coble[85]认为在次过程中，压应力会引起平衡空位浓度变化，造成空位浓度梯度，

使空位扩散进而产生空位流动，形成扩散蠕变。位错蠕变主要是通过位错爬移来

实现的，而位错爬移则靠原子的晶格扩散和位错中心管道扩散来完成[86]。在高压

力和内部存在孔洞条件下，位错会移到内部孔洞的内表面，由于位错逸出使原子

产生空缺，而空缺两侧的原子由于所受到的力不能保持平衡，微孔将逐渐压缩减

小甚至消失，致使产品的相对密度增大。

SLM制备的纯W块体在热等静压过程中，还有以下因素可以提高致密度。

一、在高压压力和高温环境作用在纯W块体上，使得块体中的晶粒发生塑性变

形，从而实现晶粒的重新排列和分布，且热应力使得纯W块体中的晶粒发生热

膨胀和收缩，从而实现晶粒的重新排列和分布。同时，在高压压力和高温环境作

用下也使得块体中的气体和孔隙得到有效压缩，提高了纯W块体的致密度。二、

在高温环境促使纯W块体中的元素发生扩散传质。元素扩散造成晶粒间的成分

分布更加均匀，从而影响晶粒的生长和形核。同时，元素扩散还促进了块体中气

体的逸出和孔隙的闭合，进一步提高了纯W块体的致密度。三、在高温环境下

也会引发纯W块体中的固态相变。固态相变造成晶粒结构发生改变，从而影响

晶粒的生长和形核。此外，固态相变还促进了块体中气体的逸出和孔隙的闭合，

进一步提高了纯W块体的致密度。

综上所述，热等静压技术通过静态压应力和热应力的作用，以及扩散传质和

固态相变的影响，实现了纯W块体的致密化。

图 5-1 HIP处理前后样件的致密度值对比
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本章采用阿基米德排水法测得通过热等静压技术热处理后SLM成形纯W块

体样件的相对密度，通过图 5-1可以观察到 HIP前后的值密度变化。从图中可以

看出经过 HIP 处理前后样件的相对密度明显增加，经计算知相对密度从原来的

97.2%增加到 98.8%，相对密度明显增加。说明 HIP处理后使得相对密度提高。

5.2 热等静压（HIP）技术对成形件组织性能的影响规律

5.2.1 微观组织和物相分析

图 5-2为纯W粉末经 SLM成形和 HIP处理后，不同沉积方向腐蚀后的金相

显微组织图片。沉积方向用 BD表示。从图中可以看出不同沉积方向的 SLM纯

W试样内部残留许多孔隙和裂纹；而经过热等静压技术热处理后，孔隙数量明

显减少，微裂纹也随之减少如图 5-2（a）、（b）和（d）、（c）所示，说明经

HIP技术热处理后对 SLM纯W试样内部的孔隙和微裂纹等缺陷有明显作用，有

效降低甚至消除部分缺陷，通过上文知采用阿基米德排水法测量两种状态下的相

对密度值的变化，可以看出经 HIP技术处理后的纯W试样内部缺陷的减少提高

了致密度。造成这种结果主要是由于在 HIP处理过程中，高温和高压的作用下，

SLM纯W样品内部的气孔被有效的排挤出去，部分微裂纹得到消除。但从图 5-4

中也可以看到，部分孔隙和微裂纹没有完全排除和愈合，这是因为在 SLM制备

纯W块体过程中部分惰性气体存在样品内部，不能完全排除[87]。

对于 HIP处理前后晶粒形貌的变化，从横截面和纵截面两个方向进行分析。

从图 5-2（a）观察到未经 HIP处理的纯W试样横截面呈等轴晶特征，这主要是

SLM是一个快速冷却和凝固的过程，当材料处于高温状态，这使得晶粒容易长

大；当材料冷却时，由于冷却速度很快，晶粒来不及长大，从而形成了等轴晶结

构。然而，从 5-2（c）观察到未经 HIP处理的纯W试样纵截面呈长条柱状晶特

征，这是由于晶粒沿温度梯度方向生长，形成柱状晶。因为 SLM成形过程是自

下而上堆积的过程，在成形堆积过程中会产生巨大的温度梯度。

图 5-2（b）和图 5-2（d）分别是经 HIP处理后截面和纵截面两个方向的金

相图片。纵截面方向的柱状晶完全转变为等轴晶，同时晶粒均质化也显著改善。

这是由于热等静压处理过程中高温和高压为晶粒的再结晶和各向同性生长提供

了足够的驱动力[88]。
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图 5-2 HIP处理前后金相微观组织：

（a）（b）：横截面；（c）（d）：纵截面

为了进一步研究不同状态试样的相组成情况，对 HIP处理前后纯 W试样和原

始粉末进行了 XRD分析，如图 5-3所示。可以看出，三种状态下均有四个衍射

峰（110）、（200）、（211）、和（220）出现，符合具有体心立方（bcc）晶

格结构的纯W 标准（JCPDS卡#0040806）衍射图。未经 HIP 处理的 SLM 样件

与 HIP处理后的 XRD图谱中的衍射峰明显比原材料钨粉的衍射峰宽且向左移动。

由 3.1公式，衍射峰的强度与晶粒尺寸和衍射角密切相关，说明在 SLM 成形钨

在热等静压处理过程中细化钨的晶粒，使得晶界增多，从而导致衍射峰向左偏移。

这是因为衍射峰的位置与晶粒的大小和形状有关，晶粒越细小，衍射峰就越向左

偏移；另外，热等静压处理可能导致钨块内部的应力得到释放，这也可能会影响

XRD衍射峰的位置。应力可能会对晶界的位置和形状产生影响，从而影响衍射

峰的位置。

从 XRD图谱中也发现，经 HIP处理的 SLM成形钨的衍射峰强度比未经 HIP

处理的衍射峰强度要高，这主要因为热等静压处理过程中发生了晶粒细化，使晶

界增多，提高了材料的强度和韧性，从而使得 XRD衍射峰的强度增加。另一个
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原因就是在处理过程中纯W样品内部的应力得到了释放，提高材料的性能，也

会增强 XRD衍射峰的强度。

图 5-3 HIP处理前后和原始粉末的 XRD图谱

5.2.2 力学性能

图 5-4 HIP处理前后对 SLM 成形纯W块体试样维氏硬度

图 5-4显示的是热等静压处理前后对 SLM成形纯 W 块体试样维氏硬度的影

响。显微硬度是从 SLM 成形纯 W 样品的横截面进行测量的，从图中可以看出

SLM 样件经热等静压技术处理后其维氏硬度从原来的 413.6HV±5 提高到
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433.6HV±5，说明 HIP技术热处理对 SLM技术制备纯W试块的显微硬度有显著

影响。热等静压处理可以细化钨的晶粒，提高晶粒的均匀性，从而改善材料的显

微组织。这可能会提高钨的显微硬度，因为细晶结构通常具有更高的强度和硬度。

此外，热等静压处理还可以提高合金元素在晶格中的固熔度，进一步优化钨的微

观结构，从而提高其显微硬度。总的来说，热等静压技术热处理使 SLM成形纯

W晶粒细化，结构均匀，使其显微硬度提高。

图 5-5 HIP处理前后纯W块体的压缩应力-应变曲线及抗压强度对比

图 5-5为热等静压处理前后的 SLM成形纯W试样进行室温压缩试验得到的

横截面压缩应力-应变曲线和抗压强度对比图。从不同处理状态下抗压强度数值

对比图中可以观察到，未经 HIP技术热处理的 SLM成形钨的极限抗压强度明显

低于 HIP 处理后的极限抗压强度，数值分别是 1255.28MPa 和 1528.83MPa；同

时从图中也发现经 HIP技术热处理的 SLM成形钨的压缩屈服应力明显高于未经

HIP处理后的压缩屈服应力，数值分别是 1304.86MPa和 1194.83MPa。结果表明，

HIP处理后对 SLM制备纯W试块的压缩性能有显著影响。这主要有以下原因：

（1）相对密度的提高，在高温和高压作用下试样内部孔隙和微裂纹等缺陷明显

减少，提高了原试样的相对密度，进而增加了抗压强度；（2）残余应力的释放，

SLM制备的成形钨在未经过热等静压处理前样品内部通常存在一定的残余应力，

经 HIP处理时可以有效地释放这些残余应力，从而提高材料的韧性；（3）相变

强化，SLM 成形钨在经 HIP 技术热处理过程中可能发生相变，相变可能导致材

料的微观结构进一步优化（例如细化晶粒），从而提高强度。这些都是造成 SLM
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成形钨经 HIP技术处理后抗压强度提高的原因，说明采用 HIP技术处理 SLM成

形钨对其力学性能的提高有显著效果。

5.3 本章小结

本章主要研究了经HIP技术处理前后对 SLM成形纯W样件显微组织和力学

性能的影响规律，着重分析了 HIP处理前后不同沉积方向显微组织变化和处理前

后样件横截面力学性能的影响。主要结论如下：

（1）SLM 成形纯W 块体样件经热等静压处理后，相对密度由未处理前的

97.2%提高到处理后的 98.8%，试样的孔洞和微裂纹明显减少或者消失，晶粒更

加均匀。

（2）未经 HIP处理的纯W试样横截面和纵截面的晶粒形貌分别呈等轴晶特

征和柱状晶特征，经 HIP处理后纯W试样纵横截面的晶粒形貌都呈等轴晶，这

是由于 HIP 处理过程中高温和高压为试样内部晶粒的再结晶和各向同性生长提

供足够驱动力的缘故。

（3）经 HIP 技术处理后 SLM 成形钨块体的显微硬度从原来的 413.6HV±5

提高到 433.6HV±5；极限抗压强度 1255.28MPa提高到 1528.83MPa，由于目前对

这方面的介绍较少，对其应用具有指导意义。
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第 6章 结论

本文主要采用选择性激光熔化（SLM）技术对成形纯W块体材料的研究，

采用扫描电镜（SEM）、光学显微镜（OM）、X射线衍射（XRD）、硬度仪和

MTS809型万能试验机等实验手段，对从不同激光扫描速率和不同激光功率等激

光工艺参数下 SLM成形纯W块体的致密度、微观组织及力学性能等进行详细分

析。对 SLM成形纯W块体材料的显微组织进行了表征，研究了激光扫描速度和

激光功率对 SLM成形纯W块体组织及力学性能的影响规律，并讨论了 SLM成

形过程中各种缺陷的形成机理。采用热等静压（HIP）技术对 SLM成形纯W块

体进行热处理，获得了致密度高且力学性能较好的成形纯W块体，对比分析了

HIP前后的致密度、微观组织和力学性能的影响。研究结论如下：

（1）在 SLM成形纯W块体过程中，通过改变不同激光参数（如激光扫描

速率和激光功率）获得了不同的相对密度，发现随着工艺参数的改变，试样的相

对密度也发生变化。SLM成形纯W块体水平横截面的显微组织主要由条形片状

晶粒组成，成形过程中，主要由于制样内的缺陷（如孔隙、微裂纹和气孔）对试

样的致密度有着很大的影响。通过 SLM成形钨块体和原始粉末 XRD对比可知，

在 SLM成形过程中明显发现有较多的细化晶粒和残余应力，使成形钨的衍射峰

相对于原始粉末向左发生偏向。最佳工艺参数：激光功率 400W、激光扫描速率

900mm/s、激光扫描间距 0.07mm和铺粉厚度 0.025mm。在该工艺参数下试样的

相对密度最高，能达到 97.2%，经 HIP热处理后获得了更高的相对密度达到 98.8%。

（2）在 SLM成形纯W块体过程中使用最佳工艺参数的条件下，获得了相

当高的显微硬度达到 413.6HV±5和比较高的抗压强度达到 1255.28MPa，与传统

的制备方法相比性能有明显的提升。经 HIP热处理后其显微硬度和抗压强度达到

更高，分别达到 433.6HV±5和 1528.83MPa,说明通过 HIP 技术处理 SLM成形钨

内部发生了晶粒变化，提高了致密化和各项力学性能。

（3）在 SLM成形纯W块体过程中，由于粉末的球形度不规则、成形环境

的不稳定、表面应力的不均匀及工艺参数的不匹配等因素，造成成形纯W块体

内部出现球化现象、孔隙及微裂纹等缺陷对组织和性能有着显著影响。实验表明：
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可以通过改变工艺参数，即选择合适的激光工艺参数对缺陷的抑制有很大作用；

通过采用 HIP技术对 SLM成形钨作热处理，发现同一参数下上述各种缺陷明显

减少，且相对密度和力学性能显著提高。

（4）采用 HIP 技术对 SLM 成形钨作热处理，发现试样的微观组织晶粒尺

寸发生明显的变化，这是由于热处理后使晶粒发生细化，晶粒尺寸变小，造成了

各项力学性能的变化的原因。对比热处理前后力学性能明显提高，这也是热处理

后晶粒变化的结果。
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