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(57)摘要

本发明涉及激光增材制造领域，公开了一种

激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料及

其制备方法与应用。一种激光熔化沉积难熔高熵

合金微叠层复合材料的制备方法制备步骤具体

如下：首先，将等摩尔的难熔高熵合金粉末Nb、

Mo、W、Ta混合均匀；然后，将混合均匀的NbMoWTa

混合粉末与Ni粉分别置于双桶送粉器的粉桶中；

最后，在惰性气体氛围下，利用同轴送粉系统配

合机械手臂将两种粉末交替输送到基板上，并分

别在激光作用下熔化成形，最终制备NbMoWTa/Ni

的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料。

利用以上步骤制备的激光熔化沉积难熔高熵合

金微叠层复合材料可以有效改善难熔高熵合金

脆性大，制备过程容易开裂的问题，为新型高温

合金的设计提出了新的思路。
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1.一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特征在于，包括：

将Nb、Mo、W、Ta粉末混合均匀，形成NbMoWTa混合粉末；

在惰性气体氛围下，将NbMoWTa混合粉末与Ni粉交替输送到基板上，激光熔化成形，交

替沉积Ni层和难熔高熵合金层；得到NbMoWTa/Ni的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合

材料。

2.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，先利用激光熔化沉积在基板上沉积Ni层。

3.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，所述Nb:Mo:W:Ta的摩尔比为1：1：1：1。

4.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，所述Nb、Mo、W、Ta粉末的粒径为50μm～150μm。

5.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，激光熔化沉积增韧层的具体条件为：激光功率700～900W，光斑直径4～5mm，搭接率

30％～50％，送粉率为2～4g/min，沉积速率4～6mm/s，沉积后的抬升量为0.2～0.3mm，同轴

保护气为氩气，气流量20L/min，载粉气为氩气，压力为0.3～0.4Mpa。

6.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，激光熔化沉积强化层NbMoWTa的具体条件为：激光功率1000～1200W,光斑直径4～

5mm，搭接率30％～50％,送粉率为8～12g/min，沉积速率为2～4mm/s ,沉积后的抬升量为

0.4～0.6mm，同轴保护气为氩气，气流量20L/min，载粉气为氩气，压力为0.3～0.4Mpa。

7.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，微叠层增韧层与难熔高熵合金层沉积的时间间隔≥180s。

8.如权利要求1所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，其特

征在于，制备过程中在氩气保护氛围下实施，氧含量≤50ppm；

或，制备过程前对基板进行加热，加热温度为200～300℃。

9.权利要求1‑8任一项所述的方法制备的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材

料。

10.权利要求9所述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料在制备涡轮叶片、热

交换器、超高大楼的耐火骨架，以及作为航空航天材料中的应用。
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一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料及其制备方

法与应用

技术领域

[0001] 本发明涉及一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法，属于增

材制造技术领域。特别涉及一种利用纯Ni作为增韧层的难熔高熵合金NbMoWTa激光熔化沉

积微叠层复合材料的方法。

背景技术

[0002] 公开该背景技术部分的信息仅仅旨在增加对本发明的总体背景的理解，而不必然

被视为承认或以任何形式暗示该信息构成已经成为本领域一般技术人员所公知的现有技

术。

[0003] 随着技术的不断突破，目前航空涡轮发动机已发展到第四代，并向第五代迈进，与

此同时，对材料的高温性能提出了更为苛刻的要求。传统意义的高温合金，如铁基、镍基和

钴基高温合金的已经发展较为成熟，很难有突破性的发展。而高熵合金的问世，打破了传统

金属材料设计的理，在合金材料的设计思路上实现了突破性的发展。众多高熵合金体系中，

难熔高熵合金在高温方面的性能尤为突出。美国空军实验室提出了难熔高熵合金的设计理

念，设计与制备了NbMoTaW及NbMoTaWV两种难熔高熵合金，并验证其在高温领域的优越性

能，为高温合金领域开创了一种新的设计思路。难熔高熵合金NbMoWTa虽然在高温下保持良

好的稳定性，但发明人发现：在室温下脆性较大，加工过程容易开裂，不利于此类合金的工

程应用。

[0004] 微叠层复合材料是一种新型结构材料，是一种将增强材料与基体材料交互重叠从

而获得强韧性兼备的工艺手段。微叠层复合材料中的强性层一般选用较高强度的金属间化

合物或结构陶瓷，起强化作用；而韧性层一般选用金属或有机质等韧性较好的材料，以保证

复合材料的韧性。但尚未在难熔高熵合金制备中得到应用。

发明内容

[0005] 为了克服上述问题，本发明提供的是一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合

材料的制备方法。

[0006] 为实现上述技术目的，本发明采用如下技术方案：

[0007] 本发明的第一个方面，提供了一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的

制备方法，包括：

[0008] 将Nb、Mo、W、Ta粉末混合均匀，形成NbMoWTa混合粉末；

[0009] 在惰性气体氛围下，将NbMoWTa混合粉末与Ni粉交替输送到基板上，激光熔化成

形，交替沉积Ni层和难熔高熵合金层；得到NbMoWTa/Ni的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠

层复合材料。

[0010] 本发明制备的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料对解决难熔高熵合金

脆性大，开裂倾向大的问题意义重大，同时，对NbMoWTa难熔高熵合金的推广应用及我国航
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空、航天等领域的发展具有重要的推动意义。

[0011] 本发明的第二个方面，提供了任一上述的方法制备的激光熔化沉积难熔高熵合金

微叠层复合材料。

[0012] 本发明制备的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料屈服强度高、压缩延伸

率好，改善了难熔高熵合金NbMoWTa室温脆性大的问题，一定程度上解决了制约难熔高熵合

金应用的瓶颈。

[0013] 本发明的第三个方面，提供了上述的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料

在制备涡轮叶片、热交换器、超高大楼的耐火骨架，以及作为航空航天材料中的应用。

[0014] 由于本申请制备的激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料具有屈服强度高、

压缩延伸率好，因此，有望在涡轮叶片、热交换器、超高大楼的耐火骨架制造，以及作为航空

航天材料得到广泛应用。

[0015] 本发明的有益效果在于：

[0016] (1)制备过程工艺简单，易操作，成本低，效率高。

[0017] (2)本发明借鉴激光熔化沉积技术制备多层材料的工艺，创新性地提出了利用微

叠层增韧层改善难熔高熵合金NbMoWTa室温脆性大的问题，一定程度上解决了制约难熔高

熵合金应用的瓶颈，有助于推进难熔高熵合金NbMoWTa等在高温领域的工程应用，对我国航

空、航天事业的发展意义重大。

[0018] (3)本发明的操作方法简单、成本低、实用性强，易于推广。

附图说明

[0019] 构成本发明的一部分的说明书附图用来提供对本发明的进一步理解，本发明的示

意性实施例及其说明用于解释本发明，并不构成对本发明的不当限定。

[0020] 图1所示为本发明实例1中激光熔化沉积难熔高熵合金与激光熔化沉积微叠层难

熔高熵合金形貌对比。

[0021] 图2所示为本发明实例1中的激光熔化沉积微叠层难熔高熵合金X射线衍射图谱。

[0022] 图3所示为本发明实例1中所示激光熔化沉积微叠层难熔高熵合金微观组织形貌。

[0023] 图4所示为本发明实例1、2的加工示意图，其中，黑色边框表示在密闭的保护环境

下实施材料的制备。

具体实施方式

[0024] 应该指出，以下详细说明都是例示性的，旨在对本发明提供进一步的说明。除非另

有指明，本发明使用的所有技术和科学术语具有与本发明所属技术领域的普通技术人员通

常理解的相同含义。

[0025] 需要注意的是，这里所使用的术语仅是为了描述具体实施方式，而非意图限制根

据本发明的示例性实施方式。如在这里所使用的，除非上下文另外明确指出，否则单数形式

也意图包括复数形式，此外，还应当理解的是，当在本说明书中使用术语“包含”和/或“包

括”时，其指明存在特征、步骤、操作、器件、组件和/或它们的组合。

[0026] 一种激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料的制备方法。

[0027] 本发明提供的利用微叠层增韧层制备难熔高熵合金激光熔化沉积层的方法包括
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以下步骤：

[0028] 将一定量的Nb、Mo、W、Ta粉末混合均匀并烘干，一并将烘干好的Ni粉分别放置于双

桶送粉器的两个粉桶中，然后利用激光熔化技术将Ni粉沉积在基板上，随后沉积Nb、Mo、W、

Ta的混合粉末，两次激光熔化沉积过程交替实施，最终获得激光熔化沉积难熔高熵合金微

叠层复合材料，整个加工过程在惰性气体的保护下实施。

[0029] 在一些实施例中，难熔高熵合计粉末使用SYH三维混粉机实施，混粉时间≥3h，所

用粉末大小在50～150μm之间，均为球形或类球形，且摩尔比Nb:Mo:W:Ta＝1:1:1:1，以提高

粉末的流动性，使形成微叠层增韧层具有更好的屈服强度和压缩延伸率。

[0030] 在一些实施例中，激光熔化沉积增韧层所用的激光器为光纤激光器，具体工艺参

数包括：激光功率700～900W，光斑直径4～5mm，搭接率30％～50％，送粉速率2～4g/min，沉

积速率为4～6mm/s,沉积后的抬高量为0.2～0.3mm，同轴保护气为氩气，气流量20L/min，载

粉气为氩气，压力为0.3～0.4Mpa，以有效地沉积增韧层，使复合材料具有更好的韧性。

[0031] 在一些实施例中，激光熔化沉积难熔高熵合金层所用的激光器为光纤激光器，具

体工艺参数如下：激光功率1000～1200W,光斑直径4～5mm，搭接率30％～50％,送粉率为8

～12g/min，沉积速率为2～4mm/s,沉积后的抬高量为0.4～0.6mm，同轴保护气为氩气，气流

量20L/min，载粉气为氩气，压力为0.3～0.4Mpa，以提高激光熔覆质量，使激光熔化沉积难

熔高熵合金层具有更好的强度性能。

[0032] 激光熔化过程伴随着成形气氛与熔池的接触，成形气氛成为熔覆层显微组织的重

要影响因素。在一些实施例中，激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料制备的整个过

程在氩气保护氛围下进行，氧含量≤50ppm，以获得较好的成型效果。

[0033] 在一些实施例中，激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料制备过程前基板使

用箱式电阻炉加热，加热温度为200～300℃，以降低涂层内应力，抑制裂纹的产生。

[0034] 在一些实施例中，激光熔化沉积难熔高熵合金微叠层复合材料时，增韧层与难熔

层沉积的时间间隔≥180s，避免工序间的热影响。

[0035] 下面结合具体的实施例，对本发明做进一步的详细说明，应该指出，所述具体实施

例是对本发明的解释而不是限定。

[0036] 实施例1

[0037] 本实施例利用增韧层制备难熔高熵合金激光熔化沉积层的过程如下：

[0038] (1)粉末的准备：使用SYH三维混粉机将Nb、Mo、W、Ta混粉混合均匀并烘干，粉末配

比为，Nb：Mo：W：Ta＝1:1:1:1，混粉时间3.5小时，其中所用Nb粉与Mo粉为球形粉，W粉与Ta粉

为类球形粉，粉末粒径均为50～150μm。随后，将混合均匀并干燥好的NbMoWTa难熔高熵合金

粉末与Ni粉分别装入双桶送粉机的粉桶中，等待加工。

[0039] (2)微叠层激光熔化沉积层的制备：(a)利用送粉系统将Ni粉输送至清理干净的基

体表面，利用激光熔化粉末并借助机器手臂铺展在基板上(基板已在电阻炉中预热至300

℃)，生成微叠层增韧层，使用的工艺参数包括：激光功率800W，光斑直径4～5mm，搭接率

40％，送粉速率3g/min，沉积速率5mm/s，轴保护气为氩气，气流量20L/min，载粉气为氩气，

压力为0.3～0.4Mpa，增韧层沉积结束后，加工头抬升0.3mm，并等待200s。(b)利用送粉系统

将另一粉筒中混合均匀的NbMoWTa输送至增韧层表面，利用激光将粉末熔化并借助机器手

臂铺展在增韧层上，使用工艺参数包括：激光功率1200W，光斑直径4～5mm，搭接率50％，送
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粉速率12g/min，沉积速率4mm/s，沉积结束后，加工头抬升0.5mm，并等待200s，重复步骤(a)

与(b)，制备激光熔化沉积微叠层难熔高熵合金复合材料，整个加工过程均在氩气气氛下实

施，由氧分析仪实时监测氧含量并及时调控气氛箱通氩量，确保氧含量≤50ppm。制备好的

Ni/NbMoWTa微叠层难熔高熵合金沉积层见图1(a)，相同制备工艺下，NbMoWTa难熔高熵合金

沉积层见图1(b)。

[0040] 微叠层复合材料的组织及性能分析：

[0041] 使用电火花线切割将试样切割为10*10*5mm，并将截面抛光打磨后使用X射线衍射

仪对熔覆层进行物相分析，扫描角度2θ范围从20°到100°，沉积层由BCC与FCC两相组成，测

试结果如图2所示；

[0042] 为了进一步对复合材料组织进行分析，使用扫描电镜对沉积层组织进行表征，沉

积层宏观形貌见图3(a)，其局部放大图见图3(b)，沉积层主要由基体与分布在基体上的枝

晶两部分组成；

[0043] 压缩延伸率测试：使用线切割将复合材料切割成直径为10mm，高度为15mm的圆柱

试样，在室温下使用压缩试验机对试样进行压缩试验，为确保试验结果的稳定性，每个参数

下制备3组试样，结果见表1。采用激光熔化沉积工艺制备的难熔高熵合金NbMoWTa微叠层复

合材料较真空电弧熔炼制备的NbMoWTa难熔高熵合金(σs＝1058Mpa，δ＝1.5％)，屈服强度

提高1.06倍，压缩延伸率提高2.15倍。

[0044] 表1

[0045]

[0046] 实施例2

[0047] 本实施例利用增韧层制备难熔高熵合金激光熔化沉积层的过程如下：

[0048] (1)粉末的准备：使用SYH三维混粉机将Nb、Mo、W、Ta混粉混合均匀并烘干，粉末配

比Nb：Mo：W：Ta＝1:1:1:1，混粉时间3.5小时，其中所用Nb粉与Mo粉为球形粉，W粉与Ta粉为

类球形粉，粉末粒径均为50～150μm。随后，将混合均匀并干燥好的NbMoWTa难熔高熵合金粉

末与Ni粉分别装入双桶送粉机的粉桶中，等待加工。

[0049] (2)微叠层激光熔化沉积层的制备：(a)利用送粉系统将Ni粉输送至清理干净的基

板(基板已在电阻炉中预热至300℃)表面，利用激光熔化粉末并借助机器手臂铺展在基板

上，生成微叠层增韧层，使用的工艺参数包括：激光功率700W，光斑直径4～5mm，搭接率

40％，送粉速率2g/min，沉积速率4mm/s，轴保护气为氩气，气流量20L/min，载粉气为氩气，
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压力为0.3～0.4Mpa，增韧层沉积结束后，加工头抬升0.25mm，并等待200s。(b)利用送粉系

统将另一粉筒中混合均匀的NbMoWTa输送至增韧层表面，利用激光将粉末熔化并借助机器

手臂铺展在增韧层上，使用工艺参数包括：激光功率1000W，光斑直径4～5mm，搭接率40％，

送粉速率8g/min，沉积速率2mm/s，沉积结束后，加工头抬升0.5mm，并等待200s，重复步骤

(a)与(b)，制备激光熔化沉积微叠层难熔高熵合金复合材料，整个加工过程均在氩气气氛

下实施，由氧分析仪实时监测氧含量并及时调控气氛箱通氩量，确保氧含量≤50ppm。

[0050] 微叠层复合材料的性能测试：

[0051] 压缩延伸率测试：使用线切割将复合材料切割成直径为10mm，高度为15mm的圆柱

试样，在室温下使用压缩试验机对试样进行压缩试验，为确保试验结果的稳定性，每个参数

下制备3组试样，结果见表2。采用激光熔化沉积工艺制备的难熔高熵合金NbMoWTa微叠层复

合材料较真空电弧熔炼制备的NbMoWTa难熔高熵合金(σs＝1058Mpa，δ＝1.5％)，屈服强度

提高1.13倍，压缩延伸率提高1.71倍。

[0052] 表2

[0053]

[0054] 最后应该说明的是，以上所述仅为本发明的优选实施例而已，并不用于限制本发

明，尽管参照前述实施例对本发明进行了详细的说明，对于本领域的技术人员来说，其依然

可以对前述实施例所记载的技术方案进行修改，或者对其中部分进行等同替换。凡在本发

明的精神和原则之内，所作的任何修改、等同替换、改进等，均应包含在本发明的保护范围

之内。上述虽然对本发明的具体实施方式进行了描述，但并非对本发明保护范围的限制，所

属领域技术人员应该明白，在本发明的技术方案的基础上，本领域技术人员不需要付出创

造性劳动即可做出的各种修改或变形仍在本发明的保护范围以内。
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