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采用压力热处理工艺对金属钨进行表面纳米化处理
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摘 要：为进一步提高金属钨工件在高能辐照、电弧烧蚀等工况下的使用寿命，有必要对钨进行表面纳米化处理，提高表层

材料的抗疲劳、耐辐照等性能。然而，由于钨的高熔点和高硬度，使其表层材料发生塑性变形或局部熔化十分困难。本工作

以纯钨板为原料，对其施加10 MPa压力，在真空中将其加热至900 ℃并保温3 h，采用压力热处理工艺对钨板进行表面纳米

化处理。结果显示处理后，在钨板表面形成了厚度2~4 μm的纳米晶层，晶层厚度均匀。纳米晶粒呈等轴状，平均晶粒尺寸

普遍小于300 nm。钨板内部依然保持为粗晶组织，表面纳米晶层与基体粗晶组织之间结合牢固，无明显界面。本工作有望

为钨等难熔金属表面纳米化探索一种更加高效便捷的技术路径，具有重要的理论意义和实际应用价值。
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1　引 言

难熔金属钨具有高熔点、高硬度、高弹性模量、高热

导率，以及低热膨胀系数、低溅射率、低蒸汽压和低氚滞

留率等较为突出的性能优点，在耐高温、耐摩擦、抗冲刷、

抗烧蚀等领域应用广泛[1–3]。然而，金属钨脆性大，韧脆

转变温度高，在高能射线辐照下会产生气泡、纳米丝等现

象[4–6]，在高压电弧作用下还可能在局部产生大尺寸烧蚀

坑，导致工件过早失效[7–8]。因此，为了充分发挥金属钨

的性能优势，提高金属钨工件在实际工况下的使用寿命，

仍然有必要对金属钨进行表面改性处理，在工件表面形

成一定厚度的纳米晶层，进一步提高钨工件表面层材料

的强度、硬度、耐磨性、抗疲劳、抗辐照、耐烧蚀等

性能[9–12]。

通常，在金属材料表面进行纳米化处理会提高表面

层材料的强度、硬度、耐磨性、抗裂纹萌生能力，以及增大

材料表面原子的活性[13]。一般，在对钢、铜、铝、钛、镁等

常见金属及其合金工件进行表面纳米化处理时，常用的

方法有表面自身纳米化技术（表面机械处理、非平衡态加

热）、表面涂层与沉积技术（物理气相沉积、化学气相沉

积、溅射、电镀、电解沉积），以及混合技术[13–15]。但是，由

于金属钨的熔点和硬度较高，使钨工件表层材料发生塑

性变形或局部熔化都十分困难[16]。故采用基于表面层材

料强烈塑性变形（超声喷丸[17]、超声撞击[18–19]、超音速微

粒轰击[20–21]、机械研磨[16,22]、机械碾压[23–24]、机械滚压[14,25]）

或非平衡态急热急冷（激光加热[26–28]、离子辐照[29]）的金

属表面纳米化技术对金属钨表面进行纳米化处理存在较

大的难度。因此，继续探索研发难熔金属钨表面纳米化

技术，开发与基体结合牢固、工艺简单、便于批量化生产

的钨等难熔金属材料表面纳米晶层制备方法仍然具有重

要的理论意义和实际应用价值。

谢卓明等人[30]公开了一种难熔金属钨表面纳米化方

法。该公开的发明专利以初始晶粒尺寸大于10 μm的粗

晶钨为基材，采用压力机械抛光结合真空热处理的方法，

在基体为粗晶的金属钨表面形成细小的纳米晶层。研究

人员认为压力辅助的金相抛光过程，会在粗晶钨近表层

组织中引入高密度位错，这些位错是热力学亚稳定状态。

在后续 900~1100 ℃的真空中保温处理 1~2 h后，经压力

辅助抛光后的金属钨表层组织发生回复，形成稳定的纳

米晶。纳米晶粒尺寸为200~400 nm，表面纳米晶层的厚

度为 200~400 nm。且纳米晶层与基体组织之间不存在

明显的界面，二者不易分离，有望进一步提升钨材料的抗

辐照性能。

Guo等人[16]以原始晶粒尺寸为 25~60 μm的纯钨为

原料，采用表面机械研磨工艺在纯钨表面制备了晶粒尺

寸细化且具有较大拉伸变形的纳米晶层。该纳米晶层的

晶粒尺寸约为几十至几百纳米，晶界处的应变率达    
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3%~5%，且位错密度显著增加。纳米晶层的形成归因于

高应变量和高应变速率，以及多向反复的加载过程。力学

测试结果表明，表面纳米化后，材料的弯曲强度从825 MPa

提高到了1850 MPa，表面残余压应力从234 MPa提高到

了881 MPa，且材料的延展性也得到了显著提高。

胡殷等人[31]公开了一种金属钨表面纳米化的装置及

其方法。采用设置有小孔的钨筒作为空心阴极装置，形

成空心阴极效应，离化氦气，并获得低电压、大电流的氦

等离子体，并使氦离子轰击作用于钨样品表面，通过空心

阴极效应在 5 min内迅速升高样品温度到 1600 K以上。

在注入一定剂量的氦离子后，可在钨表面获得与基体紧

密连接的纳米结构。该发明专利公开的装置和方法可以

在金属钨表面形成均匀一致、与基体紧密连接的纳米结

构生长层，提供了一种解决钨表面纳米化的全新途径。

此外，公开发表的文献还报道了采用冲击波加速纳

米颗粒冲击金属表面，使纳米颗粒嵌入金属表层，从而形

成金属表面纳米晶层的方法[21]；采用高压电子束冲击金

属表面使表层材料强化的方法[32]；同时采用超声喷丸和

施加脉冲电流以提高难变形金属材料表面纳米化效率的

方法[33]；采用超音速微粒轰击和退火工艺使钨铜合金表

面纳米化的方法[21]；以及采用喷丸、氢化、脱氢工艺使合

金表面快速纳米化的方法[34]等。压力热处理工艺常被用

于研究高温高压（2~5 GPa）下铜合金、铝合金或钛合金等

的整体组织性能变化规律[35–36]，钢铁等金属材料在热等

静压过程中的相变规律[37]，以及被用于研究Fe2O3、MoO3

等氧化物的光致发光规律和晶格变化规律[38–39]，FeP金属

玻璃的空化行为[40]等。然而，采用压力热处理工艺对金

属材料进行表面处理的研究工作鲜有文献报道。

在当前的工作中，作者以工业纯钨板为原料，经研磨

和清洗后，对其施加 10 MPa压力，并在真空环境中将其

加热至900 ℃并保温3 h，采用压力热处理工艺对金属钨

的表层组织进行纳米化处理。处理后，金属钨的表层组

织晶粒被细化至200~500 nm，纳米晶层厚度为2~4 μm。纳

米晶层与基体粗晶组织之间结合牢固，无明显界面，具有

较高的可靠性，有望进一步提高金属钨表层材料的耐磨、

耐腐蚀、耐高能射线辐照、耐电弧烧蚀等性能。当前的研

究工作有望为钨等难熔金属及其合金表面纳米化探索一

种更加高效便捷的技术路径，进一步提高钨等难熔金属

及其合金表层材料的性能和工件在实际复杂工况下的使

用寿命，具有重要的理论意义和实际应用价值。

2　实 验

当前的研究工作采用宝鸡市德尔信金属材料有限公

司生产的工业纯钨板为原料，板厚约 2.5 mm，纯度约

99.9%。钨板表面经金刚石砂轮研磨，Ra=0.7 μm。将钨

板先在稀盐酸（10wt%）中浸泡约 30 min，之后在无水乙

醇中经超声波清洗约 10 min，取出并自然晾干。将钨板

置于热压炉的上下压头之间，通过垫支石墨纸和涂覆    

h-BN等隔离物将钨板与上下压头隔开。通过液压系统

对钨板施加大小为10 MPa的压力，压力在温度升至目标

温度（900 ℃）之前施加完毕，并在整个保温阶段保持稳

定。关闭炉门后对炉膛抽真空至真空度低于 1×10–1 Pa。

然后以5~10 ℃/min的升温速率将钨板加热至900 ℃，并

在该温度下保温 3 h，保温结束后关闭加热开关，使钨板

随炉自然冷却，机械压力在 5 min内卸载完毕。炉膛真

空度在整个加热、保温和冷却过程中，始终低于1×10–1 Pa，

尽量减少空气中的氧等杂质元素与W反应，减少W板表

面氧化物的生成。压力热处理后的钨板经表面清洗和线

切割制成待测试分析样品。采用扫描电子显微镜

（JEOL，ISM-IT100，30 kV，日本）对钨板表面和内部组织

结构进行测试分析。

3　结果与讨论

3.1　表面纳米晶与基体粗晶组织对比

图1a所示为经过压力热处理后，钨板表面纳米晶层

与基体粗晶组织的形貌对比。从图中可见，经过压力热

处理后，在钨板表面形成了一层具有一定厚度的纳米晶

aa
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图1  W板表面纳米晶层与W板内部粗晶组织形貌及压力热处理前后W板的XRD图谱

Fig.1  Morphologies of nanocrystalline layer on surface of W plate and coarse-grained structure in the matrix (a); XRD patterns of W plate before 

and after pressure-assisted heat treatment (b)
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组织，而钨板内部依然为粗晶组织。基体粗晶组织的晶

粒近似为等轴状，尺寸一般小于10 μm，与所用钨板的原

始晶粒尺寸相当。相比之下，钨板表层组织被细化得比

较明显，表层纳米晶粒也近似为等轴状，尺寸一般为几百

纳米。在表面纳米晶组织与内部粗晶组织之间存在过渡

区，该过渡区域的厚度为2~4 μm。过渡区的晶粒同样存

在被明显细化的现象，晶粒尺寸普遍小于1 μm。经多处

观察分析发现，纳米过渡层厚度均匀，过渡区与基体粗晶

组织之间结合牢固，不存在明显界面。在压力热处理过

程中，W板所受压力（10 MPa）均匀稳定，保温时间较长

（3 h），这使得热处理后W板表层的纳米过渡层厚度变化

较小，W板表面纳米过渡层的典型组织如图1a所示。可

见，采用压力热处理工艺可以较容易地实现钨板表面材

料的纳米化，且形成的纳米晶层与基体粗晶组织具有较

高的结合力，连接可靠性较高，使得纳米晶层在使用过程

中不易脱落。图1b所示为表面纳米化W板与原始W板

的 X 射线衍射结果对比。压力热处理前后，金属钨

(110)、(200)、(211)、(220)等各主要晶面的相对衍射强度

基本没有变化。表明，当前条件下的表面纳米化过程没

有显著改变表层钨晶粒的晶体取向。然而，图1b中的插

图显示，表面纳米化W板的衍射峰明显向高衍射角度偏

移。晶格间距减小、存在残余应力、晶粒细化等原因都可

能引起衍射角度 2θ值增大。当前所用W板中的合金元

素及杂质元素含量极少，晶格变化空间极为有限，长时间

退火处理使得残余应力基本得到消除。因此，最有可能

引起衍射峰偏移的原因就是表面晶粒细化，这与图1a中

表层组织的观察结果一致。

在压力热处理过程中，在表面压力的作用下，钨板表

层的原子、晶格、晶粒等微观组织受到强烈的挤压。表层

晶粒的晶格具有自发产生扩张、变形的趋势，表层原子也

具有自发扩散并逐渐远离平衡态的趋势。在压力和高温

的长时间协同作用下，W板表层组织的晶格缺陷逐渐增

多，直至形成众多原子排列混乱的新晶界，表层晶粒也因

此自发细化。W板表层材料以此种原子扩散、晶格扩张

变形、晶界增多、晶粒细化的方式逐渐吸收外界传递的能

量，表面层材料的能量因此逐渐升高。当钨板温度较高

时，表层原子的扩散活性显著增大，在表面压力的协同作

用下，表层组织的晶格自发扩张变形、原子自发扩散、新

晶界形成、晶粒组织自发细化等现象将更加明显，此类过

程也被显著加快。因此，表面压力带来的挤压作用极有

可能是使钨板表层晶粒组织细化的主要热力学驱动力，

而高温带来的温度激活效应最有可能是使钨板表层晶粒

组织细化的主要动力学因素。在压力和温度两种因素相

互影响、相互促进的长时间协调作用下，W板表层组织

中的微米级晶粒逐渐细化成纳米级晶粒，实现W板的表

面组织纳米化。

上述钨板表层晶粒的细化过程可能与钨的再结晶有

关。相关研究表明，变形金属钨在没有约束力的自由状

态下，即使其预变形量达到 60%，在 900 ℃保温 1 h处理

后，组织中也没有再结晶发生[41]。当保温温度升高至

1300 ℃时，仅局部区域发生了再结晶现象。在当前的研

究工作中，原始钨板没有预变形处理。但将其在 900 ℃

压力热处理时，表层晶粒却发生了明显的再结晶细化现

象。由此可以推断，这种表层晶粒细化现象受热处理过

程中所施加压力的影响较大。压力与温度的协同作用提

供了表层组织再结晶的驱动力，使钨板的再结晶温度显

著降低。这也为难熔金属钨表层组织纳米化提供另一种

可能的工艺途径。

3.2　钨板内部粗晶组织结构

图 2所示为经过压力热处理后，钨板内部粗晶组织

的晶粒形貌及晶粒尺寸分布统计结果。因为金属钨的脆

性较大，塑性和延展性不足，所以纯钨板的断裂为典型的沿

晶断裂模式，断口呈现出明显的冰糖状花样，晶界清晰，晶

粒为等轴状，尺寸为微米量级，平均值为 2.91±0.91 μm，

与所用钨板原始晶粒尺寸相当。在压力热处理过程中，

钨板表面所受压力的挤压作用仅能够影响表层材料，因

此，只能在距离表面有限的厚度范围内实现晶粒细化。

远离表面的内部组织受压力作用的影响较小，晶粒组织

的形貌及尺寸变化也极为有限。
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图2  压力热处理后W板内部粗晶组织形貌及晶粒尺寸分布

Fig.2  Morphologies (a–b) and grain size distribution (c) of coarse grains inside W plate after pressure-assisted heat treatment
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3.3　钨板表层纳米晶组织结构

图3和图4所示为压力热处理钨板表面不同区域纳

米晶组织的形貌及晶粒尺寸分布统计结果。可见，钨板

表层组织的纳米化是普遍现象。且与基体内部的粗晶组

织相比，表层晶粒被纳米化的程度相当明显。表面纳米

晶层的晶粒普遍呈现等轴状，晶粒尺寸普遍小于500 nm。

而在表面的不同区域，纳米晶粒的形貌和尺寸略有区别。

在图 3a、3b所示的区域，等轴状纳米晶粒的尺寸普遍小

于 300 nm，平均值为 263±73 nm。在图 3c所示的区域，

等轴状纳米晶粒的尺寸普遍为 200~300 nm，平均值为

243±76 nm。而在图 3d所示的区域，部分纳米晶粒呈现

出被略微拉长的趋势，晶粒尺寸为 200~500 nm，平均值

aa bb

cc dd

11  μμmm 500500 nm nm

500500 nm nm 500500 nm nm

≈≈285285 nm nm

≈≈285285 nm nm

≈≈236236 nm nm

≈≈303303 nm nm

≈≈312312 nm nm

≈≈214214 nm nm

≈≈317317 nm nm

≈≈378378 nm nm

≈≈439439 nm nm

图3  压力热处理W板表面不同区域纳米晶组织的形貌

Fig.3  Morphologies of nanocrystallines at different regions on surface of W plate after pressure-assisted heat treatment: (a – b) raised area,           

(c) concave area, and (d) area subjected to lateral compression
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图4  压力热处理钨板表面不同区域组织的晶粒尺寸统计结果

Fig.4  Statistical results of grain size distribution of different regions on the W plate surface after pressure-assisted heat treatment (Fig. 4a–4c 

correspond to regions in Fig.3b–3d, respectively)
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为294±90 nm。

图 3d中所示的晶粒变形拉长现象可能是由于贴合

面内晶粒受到横向挤压作用引起的。这种横向挤压作用

及受影响晶粒被拉长变形现象在图 5中表现得更加明

显。图 5中的紧密贴合区域、非紧密贴合区域分别是钨

板与机械压头紧密及非紧密接触的位置。这种差异是由

于原始钨板表面因粗糙度引起微观高低起伏所导致的。

在钨板与机械压头的紧密贴合区域，再结晶的纳米晶粒

多为等轴状。而在非紧密贴合区域，尤其是在紧密贴合

与非紧密贴合的过渡区域，表层晶粒受到钨板表面横向

挤压力作用。这直接导致了此类区域内再结晶晶粒普遍表

现出被拉长变形的现象，如图5中的红色箭头所示。这种

现象的存在也进一步表明表面压力与温度的协同作用是

钨板表层组织发生再结晶、细化、变形的重要驱动力。

相比之下，经过压力热处理后，钨板表面纳米晶粒的

尺寸比过渡区域的晶粒尺寸更加细小。这说明越接近于

压头位置，钨板表层的原子和组织越倾向于偏离平衡状

态，晶格扩张变形趋势越明显，原子的扩散活性和扩散速

率越大，晶界增多和组织细化现象越显著。相应地，细化

组织的能量也就越高。另一方面，由于受到表面粗糙度

的影响，钨板表面不同区域的平整度在微观上略有差异。

部分区域略有凸起现象，如图6a中b区域所示，而个别区

域略有凹陷现象，如图 6a中 c、d区域所示。微观平整度

的不同导致即使在宏观应力相同的情况下，钨板不同区

域的受力状态也略有差异。在凸起区域，W板表层组织

所受压应力较大，晶格扩张变形、原子扩散、晶界增多等

现象更加明显，组织更容易偏离平衡状态，使得最终组织

的晶粒更加细小均匀，如图 6b所示。而在凹陷区域，W

板表层组织所受压应力较小，晶格扩张变形、原子扩散、

晶界增多等过程相对较慢，组织偏离平衡状态的倾向性

略小，最终表层组织的晶粒细化程度也因此受到限制，如

图 6c、6d所示。图 6c、6d中，有许多晶粒的尺寸明显偏

大，如白色箭头所指。而在W板表面微观凸起与凹陷的

过渡区域，凹陷部分的表层组织受到横向挤压应力作用，

如图 6a中 e区域所示。在该区域内，凹陷部分组织受力

不均匀。在受横向挤压力较大的方向上，再结晶晶粒生

长受限制较大，致使该方向上的尺寸较小。而在受横向

挤压力较小的方向上，再结晶晶粒生长受限制相对较小，

使得该方向上的尺寸相对较大，如图6e中蓝色箭头所指

晶粒。

由此可见，除了压力和温度的影响外，原始W板的

表面粗糙度和微观平整度差异会引起不同区域受力不均

匀现象。进而对W板表层纳米再结晶组织的晶粒尺寸、

形态和组织均匀性等也会产生较大影响。

3.4　钨板表层组织力学性能变化

图 7所示为压力热处理前后，W板表层组织维氏硬

度值及硬度压痕轮廓的对比结果。原始轧制退火态W

板的维氏硬度值为 4.16±0.14 GPa，硬度压痕轮廓清晰，

但轮廓周边有明显塑性变形现象。经过压力热处理    

后，W板表层组织的维氏硬度值得到显著提高，图7中显

示 4 个样品（1#，2#，3#，4#）的硬度值分别为 4.38±0.20、

4.39±0.13、4.44±0.14和 4.46±0.10 GPa，硬度压痕轮廓清

aa bb cc dd ee

dd

bb

ee
cc

55  μμmm 11  μμmm 11  μμmm 11  μμmm 11  μμmm

图6  钨板表面不同区域的微观平整度差异以及受压力较大的紧密贴合区、受压力较小的非紧密贴合区和受力不均匀的过渡区的晶粒形态

Fig.6  Differences of microscopic flatness on the W plate surface (a); grain morphologies in the tightly bonded areas under high pressure (b), non- 

tightly bonded areas under low pressure (c–d), and transition areas under uneven stress (e)

Tightly fitting areaTightly fitting area

Non-tightly fitting areaNon-tightly fitting area

22  μμmm

图5  钨板表面部分区域因横向挤压力作用而引起再结晶晶粒变形

拉长现象

Fig.5  Deformation and elongation of recrystallized grains due to the 

lateral compression force in some areas of W plate
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晰，四边平直，塑性变形明显减少。压力热处理后，W板

表层组织的晶粒显著细化，由微米晶转变为纳米晶，晶界

及晶格畸变区域增多，表层组织能量升高，这使得表层组

织的硬度普遍得到提升，塑性变形更加困难。可见，在压

力热处理工艺中温度与压力的协同作用下，金属W板表

层组织实现晶粒尺寸纳米化，使得表层组织的硬度等力

学性能得到提升。

4　结 论

1）采用压力热处理工艺可以在钨等难熔金属表面成

功制备具有一定厚度的纳米晶层，实现钨等难熔金属的

表面纳米化，且工艺简单，可操作性强。

2）钨板表面所制备的纳米晶层厚度为2~4 μm，厚度

均匀，纳米晶粒多呈等轴状，平均晶粒尺寸普遍小于   

300 nm，纳米晶层与钨板内部粗晶组织结合牢固，无明显

界面。

3）原始钨板的表面粗糙度和微观平整度差异使得在

相同宏观应力作用下，钨板不同区域所受应力大小及状

态略有不同。这对钨板表面纳米晶层的晶粒尺寸、晶粒

形态及组织均匀性有较大影响。
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Nanocrystallization on Surface Layer of Tungsten Using Pressure-Assisted 
Heat Treatment Process 

Zhang Pengfei1, He Huanju1, Zhang Zhansheng1, Wang Biao1, Qu Jingjing1, Lin Tiesong2, Yang Zhihua3

(1. School of Materials Science and Engineering, Henan University of Science and Technology, Luoyang 471000, China)

(2. State Key Laboratory of Advanced Welding and Joining, Harbin Institute of Technology, Harbin 150001, China)

(3. Institute for Advanced Ceramics, Harbin Institute of Technology, Harbin 150001, China)

Abstract: To further improve the service life of tungsten (W) workpieces under harsh working conditions such as high-energy irradiation and arc 

erosion, it is necessary to carry out nanocrystallization treatment on the W surface to further improve the fatigue resistance and radiation resistance 

of surface materials. However, due to the high melting point and high hardness of W, it is very difficult for the surface material of W to undergo 

plastic deformation or local melting. This research used pure W plate as raw material. The W plate was applied with a pressure of 10 MPa, and 

then it was heated to 900 ℃ in a vacuum environment and kept at this target temperature for 3 h. The surface of W plate was treated by the 

pressure-assisted heat treatment process. The results show that for the treated W plate, a nanocrystalline layer with a thickness of 2 –4 μm is 

formed on its surface, and the nanocrystal layer exhibits a uniform thickness. The nanocrystals are equiaxed in shape, with an average grain size 

generally less than 300 nm. However, the microstructure inside W plate still keeps coarse grains. The nanocrystalline layer is firmly bonded to the 

internal coarse grains, without any obvious interfaces. This work is potentially to explore a more efficient and convenient technical path for the 

surface nanocrystallization of refractory metals such as W, which has important theoretical significance and practical application value.

Key words: tungsten; surface treatment; surface nanocrystallization; pressure-assisted heat treatment; refractory metals
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