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高压扭转对难熔金属粉末组织致密及强化的影响 
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摘  要：采用高压扭转法在 350℃下将纯钼粉末直接制备成致密体材料。用金相显微镜、显微维氏硬度计、扫描电镜和

X 射线衍射仪分析高压扭转过程中粉末颗粒孔隙闭合及性能强化规律。结果表明：高压扭转后钼颗粒粉末在剪切力作

用下通过移动和变形相互啮合联结，颗粒间大块链状孔隙逐渐缩小、闭合，此时颗粒间界面结合较好；高压扭转前后

材料内部亚晶尺寸由 59.8 nm 细化到 46.9 nm，微观应变由 1.0410
-4 增大到 1.1210

-3；晶粒细化和微观应变增大引起的

晶格缺陷会促进晶粒内部位错增殖、缠结来强化基体。  
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钼的晶体结构为体心立方，其熔点高达 2620 ℃，

是一种典型的高熔点稀有金属。钼及其合金具有强度

高、硬度大，导电导热性好以及耐磨性和抗蚀性优良

等一系列优点[1-3]，在化工、冶金、航空航天、国防军

工和医疗诊断等方面有着广泛的应用前景[2,4]。传统方

法（如粉末冶金）制备的钼坯孔隙和杂质较多，往往

存在氧化、晶粒粗大、室温韧性差等问题，常需要二

次加工来增大压力和变形量改善材料性能以适应用户

需要[5,6]。 

高压扭转(high-pressure torsion，HPT)作为大塑性

变形中最典型的一种，最早由哈佛大学 Bridgman 教授

于 1943 年提出[7]，其工艺原理如图 1 所示。材料在三

向压应力作用下产生剧烈的剪切变形，不仅可以有效

细化基体晶粒，改善组织分布，而且可以大幅度闭合

粉体材料内部孔隙，提高材料致密度和强度[8]。目前，

利用高压扭转法已成功将多种面心立方粉体材料制备

成致密体材料，如：纯铜、纯铝、纯镍 [8-10]。中外关

于体心立方钨、钼等难熔金属高压扭转方面的研究较

少，且主要集中在其致密体材料高压扭转晶粒细化和

性能改进方面，对钨、钼粉末关于组织致密强化方面

的研究较少[3,5,11]。 

本实验采用高压扭转法在 350 ℃下将纯钼

粉末直接制备成致密体材料，研究高压扭转过程

中粉末颗粒孔隙闭合演变规律，在实验结果的基

础上总结分析高压扭转对纯钼粉末组织致密强化

机理。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 1  高压扭转工艺原理示意图 

Fig.1  Schematic illustration of HPT processing 

 

1  实  验 

实验选用平均颗粒尺寸＜5 m 的工业钼粉（纯度

99.9%以上）作为初始材料。钼粉末颗粒表面形貌如图

2 所示。松散状态下颗粒主要以链状团聚形式存在，

这可能是还原制粉过程中小颗粒黏结造成的。此时钼

粉颗粒大小均匀，单个颗粒形状接近球形，呈规则的

空间多面体形。这种颗粒形貌的钼粉相比片状和絮状

钼粉，在外界压力作用下，粉末压制时产生的搭桥效

应更容易被破坏，颗粒间孔隙更容易被填充，更易获

得致密度较高的钼坯。 

P 
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图 2  纯钼粉末颗粒的 SEM 形貌 

Fig.2  SEM micrograph of pure molybdenum particles 

 

实验前室温下，利用灌粉机直接将纯钼粉末压入内

径 10 mm 外径 20 mm 高为 3 mm 的 304 不锈钢包套中，

通过预压粉末确保初始粉体材料相对密度约为 65%。

将预压坯放置在型腔内，上下压砧合模后对其进行加

热，待温度达到 350 ℃时，上压砧下行直到压力表达

到设定值时，下压砧开始旋转。实验过程中扭转角速度

约为 0.67 r/min，压力为 1.5 GPa，扭转圈数为 15 turns，

扭转后获得的钼坯尺寸约为 Φ14 mm1 mm。 

通过线切割切取中心 Φ10 mm 的圆片作为压扭后

的试样，扭转面经打磨和抛光后利用 4XB-TV 倒置显

微镜、JSM6490/LV 扫描电镜、MH-3 型显微维氏硬度

计和 D/MAX2500VL/PC 型 X 射线衍射仪进行组织、

形貌观察和性能测试，最后利用排水法对其密度进行

测量，分析高压扭转对纯钼粉末致密强化效果。  

2  结果与讨论 

2.1  钼坯致密及孔隙演变规律 

图 3、图 4 分别为不同阶段钼坯中心扫描电镜形貌

及相对密度和显微硬度分布曲线。与图 2 对比知，粉末

松散堆积时颗粒间孔隙呈大块链状，孔隙大且多，钼粉

内部仅依靠小颗粒间黏结作用维持，基本无强度；机器

预压后颗粒形状由初始规则多面体变成扁长块状，部分

较大颗粒在压力超过其强度极限后发生脆性断裂，脆性

断裂的颗粒多呈细小球状填充在孔隙中，钼坯内部孔隙

明显缩小；350 ℃下，将预压钼坯加压到 1.5 GPa，由

高压力造成断裂的球状小颗粒通过移动和变形与其它

块状颗粒相互楔住和勾连啮合在一起，颗粒间大块链状

孔隙在颗粒塑性压缩变形过程中逐渐缩小、闭合成细长

条状，钼坯相对密度和显微硬度分别从 64.89%和 1534 

MPa 提高到 74.27%和 2137 MPa，相对密度提高仅 10%

左右是因为粉末压制中压力超过 1 GPa 后，粉末压坯已

发生较大尺寸的变形，粉末颗粒加工硬化也越发明显，

继续单纯增大压力无法进一步提高压坯密度[12]；保持

压力、温度不变，扭转 15 圈后的钼坯内部颗粒孔隙已

基本全部闭合，整个钼坯仅存在极少数的扁平状微孔

隙，钼坯相对密度可达 96.45%，接近全致密，颗粒间

除了机械啮合、焊合作用外还存在粉末原子扩散联结产

生的界面结合力，钼坯显微硬度可达 3558 MPa。 

2.2  显微组织性能分析 

图 5 所示为试样不同扭转半径处的金相组织。由

图知，中心处基体晶粒大小不一，近似呈等轴状，无

明显扭转变形特征，部分较大晶粒附近存在少量密排

链状孔隙和小晶粒聚集形成的团簇集团，这与文献[13]

结果一致。分析认为，这可能是高压扭转中发生了动

态再结晶造成的。随着扭转半径增大，等轴状晶粒逐

渐沿着扭转方向拉长变形呈细长状，当扭转半径增大

到 5 mm 时，晶粒已基本完全变形，晶界模糊不清，

基体组织中存在明显的纤维状组织。此时中心处存在

的链状孔隙已基本消失，仅留有少量扁平状微孔隙。

这是由于中心（r=0 mm）剪切变形量为零，钼坯处于

单向压制状态，链状孔隙不易被压缩闭合，扭转半径

增大，剪切作用增强，变形量增加，有利于颗粒流动，

链状孔隙易被剪切分割后缩小闭合。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  不同阶段钼坯的 SEM 形貌 

Fig.3  SEM micrographs of molybdenum billet at different stages: (a) machine preloading, (b) suppression under 1.5 GPa, and (c) high- 

pressure torsion under 1.5 GPa and 15 turns 

a b c 
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图 4  不同阶段钼坯的相对密度和显微硬度  

Fig.4  Relative density and microhardness of molybdenum billet 

at different stages 

图 6 为温度 350 ℃、压力 1.5 GPa 下高压扭转前

后钼坯表面显微硬度分布曲线。由图知，经高压扭转

作用后钼坯整体显微硬度由 2100 MPa 提高到 4900 

MPa，钼坯硬度提高 1.3 倍。高压扭转前后钼坯硬度

分布都不均匀，中心存在一低硬度区，随着扭转半径

的增大先增大后减小。压扭前钼坯硬度沿径向不均主

要是由于粉末颗粒间变形摩擦作用引起的中心到边缘

逐渐增加的压力造成的[14]，此时边缘处硬度略有下降

是因为钼粉压缩变形中会对包套产生一个径向胀模

力，而钼粉硬度要高于 304 不锈钢包套，部分钼粉会

压入包套中造成边缘钼粉不足，硬度下降。图 7 为压

扭钼坯相对密度和理论等效应变分布图，压扭后钼坯

硬度沿径向不均是因为半径越大，剪切变形力和等效

应变越大[9,11]，剪切变形力增加有利于颗粒流动、孔 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  试样不同扭转半径处金相组织 

Fig.5  Microstructures of samples at different distances from center: (a) center, (b) r=2 mm, and (c) r=5 mm 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  试样不同扭转半径处显微硬度 

Fig.6  Microhardness of samples at different distances from  

center 

 

隙缩小、焊合，提高钼坯相对密度，等效应变增加有

利于提高颗粒间机械啮合和扩散联结强度。压扭后钼

坯边缘相对密度和硬度略有下降是由于边缘材料位于

高压扭转压砧与包套间隙影响区，扭转后期包套剪切

开裂，钼坯径向不受约束，材料不再受三向压应力作

用，有效剪切作用减弱造成的。 

图 7 中，理想情况下 HPT 过程中剪切应变[9,11]为： 

2πNr

H
 

                             (1) 

等效应变为： 

]
2

+)
4

+1ln[(
3

2
= 2

12 


                  (2) 

式中[9,11]：为剪切应变、为等效应变，r 为扭转半径，

N 为扭转圈数，H 为试样厚度。 

2.3  高压扭转强化机理分析 

图 8 所示为不同变形参数下钼的 XRD 图谱。由

图知，高压扭转前后钼基体均以-Mo 为主，4 个 X 射

线特征峰对应的晶面指数分别为（110）、（200）、

（211）和（220），其中（110）衍射峰强度要明显高

于其它衍射峰，这是因为钼作为典型的体心立方结构，

其塑性变形主要以滑移为主，（110）晶面作为其滑移

面{110}的一种，原子排列最密，原子间结合力最强，

但面与面间距离最大，密排面间原子结合力最弱，滑 

-6 -4 -2 0 2 4 6

100

200

300

400

500

600

Preloading 

 

 

V
ic

k
er

s 
M

ic
ro

h
ar

d
n

es
s/
×
10

 M
P

a

Distance from Center/mm

 Before HPT 

 After HPT

0

20

40

60

80

100

Preloading 

Loose 

After HPT

 

 Relative density

 Vickers microhardness

Molybdenum Billet 

R
el

at
iv

e 
D

en
si

ty
/%

Before HPT

160

240

320

400

 

V
ic

k
er

s 
M

ic
ro

h
ar

d
n

es
s/

H
v

V
ic

k
e
rs

 M
ic

ro
h

a
rd

n
e
ss

/×
1

0
 M

P
a
 

a b c 

20 µm 



·2990·                                     稀有金属材料与工程                                                第 46 卷 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 7  试样不同扭转半径处相对密度和等效应变  

Fig.7  Relative density and equivalent strain of samples at 

different distances from center 

 

移阻力最小。设（110）晶面衍射峰强度值为 100%，

压扭后（200）、（211）和（220）晶面衍射峰相对强度

分别为 13.7%、15.5%和 5.1%，较压扭前均有所下降。

这是因为变形量一定时，晶体开始发生滑移变形，此

时滑移阻力较小的（110）晶面优先变形，其它晶面要

滑移变形或孪生变形（孪生面{112}包括（211）晶面）

只有在主滑移面变形达到一定程度后才会发生，表现

为（110）晶面特征峰强度增大，其它晶面特征峰相对

强度降低。 

除衍射峰强度外对比图 8 衍射峰形状知，高压扭

转后试样的 4 个衍射峰均存在不同程度的宽化。根据

X 射线衍射理论知，除去仪器本身线形宽干扰外，造

成衍射峰宽化的主要原因是材料内部晶粒细化和微观

应变造成的位错密度增加[15]。图 9 是考虑材料内部亚

晶尺寸和微观应变变化，对 XRD 图谱进行半峰宽补

偿和衍射角校正去除后利用柯西-高斯加权等式 [16]计

算拟合结果。由图知，各变形参数下线性拟合效果均

较好，高压扭转前材料内部亚晶尺寸较大，微观应变

较小，高压扭转后材料内部微观应变略有增加但亚晶

尺寸细化明显，由 59.8 nm 细化到 46.9 nm，细化程度

达 21.6%，说明高压扭转变形过程能够对其亚晶组织

进行细化，实现亚晶对组织的细晶强化作用。  

假设材料内部无微观应变，衍射峰宽化仅由晶粒

细化引起，此时： 






cos
)2(




L

Ks

                           
(3) 

假设材料内部结晶完整，衍射峰宽化仅由微观应

变引起，此时： 

 tan42  eD）（                        (4) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 8  不同变形参数下钼的 XRD 图谱 

Fig.8  XRD patterns of Mo under different deformation  

parameters  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 9  变形组织内部亚晶尺寸和微观应变  

Fig.9  Subgrain size and microstrain in deformed samples  

 

同时考虑晶粒细化和微观应变，此时： 
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位错密度与材料内部亚晶尺寸和微观应变存在：  

Lb


2/1232 





                       

(6) 

式中[16,17]：(Δ2θ)
s 为晶粒细化引起的衍射峰积分宽度，

(Δ2θ)
D 为微观应变引起的衍射峰积分宽度，K 为谢乐

常数，λ 为 Cu 靶 Kα 的 X 射线波长，L 为亚晶尺寸，

(Δ2θ)为衍射峰积分宽度，2θ 为衍射峰衍射角， e 为

晶格畸变量，其值为微观应变<ε
2
>

1/2 的 1.25 倍，为

位错密度，<2
>

1/2 为微观应变量， b

为柏氏矢量，bcc

结构的钼 2/3= ab


，a 为晶格常数，L 为亚晶尺寸。 
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图 10  变形组织内部位错密度 

Fig.10 Dislocation density in deformed samples  

 

图 10 为根据亚晶尺寸和微观应变估算得到的材

料内部位错密度分布图[17]。由图知，初始松装粉末内

部晶粒尺寸较大，微观应变和位错密度较小，此时粉

末颗粒间多为弹性接触，变形量较小；将粉末在

350 ℃、1.5 GPa 下压制后进行高压扭转，材料内部位

错 密 度 提 高 显 著 ， 由 7.7610
13

·m
-2 增 加 到

3.03110
14

·m
-2，高压扭转前位错密度增加主要是由压

制变形引起晶格中部分原子偏离其平衡位置形成的微

观应变造成的；高压扭转后位错密度增加主要是材料

内部晶粒在切应力作用下剪切细化引起的晶格畸变造

成的。 

高压扭转前粉末颗粒间孔隙大且多，颗粒间黏结强

度较低，高压扭转后颗粒间大块链状孔隙随颗粒移动和

变形逐渐缩小和闭合，颗粒间通过机械啮合和原子间扩

散联结致密，强度明显提高；粉末颗粒致密联结后，由

高压扭转提供的高静水压力和大剪切变形会增加材料

变形量和有效剪切应变积累量，会显著细化材料内部晶

粒及其亚晶结构，使得单位体积内晶界面积增多，造成

晶粒内部微观应变和晶格畸变增大；这些由晶粒细化和

微观应变引起的晶格缺陷会促进晶粒内部位错增殖、缠

结，阻碍位错运动，进一步提高基体强度。 

3  结  论 

1) 采用高压扭转法可将纯钼粉末在 350 ℃远低

于其烧结温度条件下直接制备成致密体材料，获得的

钼坯相对密度在 96%以上。 

2) 高压扭转中由高压力造成断裂的球状小颗粒

在剪切力作用下通过移动和变形与其它块状颗粒相互

楔住和勾连啮合在一起，颗粒间大块链状孔隙逐渐缩

小和闭合，钼坯基本接近完全致密。 

3) 高压扭转后钼坯相对密度和显微硬度沿半径

方向分布不均，随扭转半径的增大先增大后减小。  

4) 高压扭转后基体组织在剪切力作用下主要沿

（110）晶面发生滑移变形，材料内部亚晶尺寸由 59.8 

nm 细化到 46.9 nm，微观应变由 1.0410
-4 增大到

1.1210
-3；由晶粒细化和微观应变增大引起的晶格缺

陷会促进晶粒内部位错增殖、缠结来强化基体。 
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Effects of High-Pressure Torsion on Dense Compact and Strengthening  

of Refractory Powder 
 

Tian Ye, Li Ping, Ma Junlin, Xue Kemin, Lin Quan
 
 

(Hefei University of Technology, Hefei 230009, China) 

 

Abstract: Pure molybdenum powder was directly compacted into the dense body material by high-pressure torsion (HPT) at 350 °C. The 

effects of HPT on pore closure and performance strengthening of the powder particle were investigated by optical telescope, 

microhardness-testing device, scanning electronic telescope and X-ray diffractometer. The results indicate that the molybdenum powder 

mechanical mesh each other by particles movement and deformation under shear force; at this time the interface bonding performance is 

better, the large chain pores in particles are welded effectively after high-pressure torsion. In the HPT process the subgrain size decreases 

from 59.8 nm to 46.9 nm, the micro strain increases from 1.0410
-4

 to 1.1210
-3

. The lattice defects caused by grain refinement and micro 

strain can promote dislocation multiplication and tangling to strengthen the matrix.  

Key words: Mo powder; high-pressure torsion; dense compact; micro strain; grain strengthening; dislocation density 
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