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超细钨丝的电解腐蚀制备及其性能表征
*
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  摘 要: 直径小于7µm的超细钨丝是制备Z-pinch丝阵负载的主要原料,为了满足Z-pinch物理实验需

要,利用电解腐蚀法原理,制备出了直径最小为3.0µm的超细钨丝。研究了电解液温度、电解液质量分数、电

解电压和收丝速度等工艺条件对钨丝的影响,并用扫描电镜、原子力显微镜和万能测力计测试了所制备钨丝的

直径、形貌及抗拉强度。实验表明,电解电压和收丝速度是影响钨丝腐蚀速度的主要因素,所 制 备 的 钨 丝 表 面

光滑,均方根粗糙度为2.42nm,直径为3.5µm的钨丝其抗拉强度为2.32g。利用这种方法所制备的 超 细 钨

丝已用作Z-pinch丝阵负载的靶材料,取得了很好的物理实验结果,X光能量已达到36.58kJ。
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  20世纪90年代后期,由于负载的结构和制备工艺取得了突破,即采用直径几µm的钨丝阵构成圆柱形丝

阵的负载形式,Z-pinch物理实验X光的输出功率和能量大幅度提高[1]。Z-pinch丝阵负载主要的负载丝钨丝

直径为几µm
[2-5],且要求丝表面光滑、直径偏差小,而目前市场上的产品不能满足Z-pinch丝阵负载用丝要求。

为了解决这个问题,我们采用电解腐蚀法来制备超细钨丝[6],并对其制备工艺进行了研究。用这种方法可制备

出直径3.0～10.0µm、表面质量良好且符合物理实验要求的钨丝,制备的钨丝已在8轮Z-pinch物理实验中得

到应用,并取得了良好的效果。

1 电解腐蚀法制备超细钨丝的原理

  电解腐蚀是利用金属在熔盐或水溶液等电解液中受到电化学腐蚀的作用即电化学阳极溶解来制备金属材

料的一种方法,采用交流电源和直流电源均能进行电解腐蚀。本实验制备钨丝采用的是交流电源,其原理可用

下列反应式表示。

  阳极:

2OH--2e→ H2O+[O]

W+3[O]→ WO3
WO3+2OH-→ WO2-4 +H2O

  阴极:

2H2O+2e→2[OH]-+H2↑
  总反应式为

W+2KOH+2H2O→K2WO4+3H2↑
  钨丝表面被电解产生的活性氧原子氧化生成氧化钨,氧化钨与溶液中的氢氧根离子反应生成可溶性的钨

酸根离子。化学反应析出的氢气有一定的压力,有利于疏松钨丝表面上的氧化钨,使其容易参与反应,有利于

氧化钨排除,使反应进一步进行[6-8]。利用上述原理将工业法制备的直径10µm的细钨丝连续通过碱性电解

液电解抛光来减小钨丝直径,使钨丝直径和表面均符合要求。

2 实 验

  如图1所示将Ф10µm原料钨丝固定于超细金属丝电解抛光机的排线轮上,然后牵丝经2,3,4,8及10导

线轮将丝固定于收线轮上。控制好电解液温度、电解液KOH质量分数、电解电压、收丝速度,多次电解腐蚀

可制得不同直径的超细钨丝。
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Fig.1 Schematicdiagramofelectrolysisinstrument
图1 超细金属丝电抛光机示意图

3 结果与讨论

3.1 电解液温度对钨丝腐蚀速度的影响

  保持电解液质量分数、电解电压和收丝速度不变,电解液温度对制备直经约5µm的钨丝的影响如图2所

示。在其它条件不变的情况下电解液温度越高钨丝的腐蚀速度(腐蚀的质量与腐蚀前质量的百分比)越快,但

影响不是太明显。

Fig.2 Effectofelectrolytetemperatureoncorrosionquantity
图2 温度对钨丝腐蚀速度的影响

Fig.3 Effectofmassfractionofelectrolyteoncorrosionquantity
图3 电解液质量分数对钨丝腐蚀速度的影响

3.2 电解液KOH质量分数对钨丝腐蚀速度的影响

  当电解液温度、电解电压、收丝速度保持不变时,电解液质量分数对制备直经约5µm的钨丝的影响如图3
所示。在其它条件不变的情况下电解液质量分数越高钨丝的腐蚀速度越快,当电解液质量分数小于5%时这

种趋势很明显;当电解液质量分数小到约0.5%时钨丝的腐蚀速度接近于0,丝表面呈黑色;当电解液质量分数

大于7.5%时对钨丝的腐蚀速度的影响不是太明显。这主要是因为电解液的质量分数大于5%时K2WO4 的

溶解速度受电解液质量分数的影响较小,电解液的质量分数小于5%时K2WO4 的溶解速度受电解液质量分数

的影响较大。

3.3 收丝速度对钨丝腐蚀速度的影响

  电解液质量分数、电解液温度、电解电压保持不变时,收丝速度对制备直经约5µm的钨丝的影响如图4
所示。在其它条件不变的情况下收丝速度越快钨丝的腐蚀速度越慢,且收丝速度越慢这种影响越明显。这是

由于收丝速度越慢,电解腐蚀一次的时间就越长,当收丝速度慢到一定程度时电解腐蚀就无法进行,此时电解

还没结束钨丝就已断开,而当收丝速度快到一定程度时电解腐蚀速度几乎为0。

Fig.4 Effectofwire-coilingvelocityoncorrosionquantity
图4 收丝速度对腐蚀速度的影响

Fig.5 Effectofelectrolyticvoltageoncorrosionquantity
图5 电解电压对腐蚀速度的影响
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3.4 电解电压对钨丝腐蚀速度的影响

  当电解液质量分数、电解液温度、收丝速度保持不变时,电解电压对制备直经约5µm的钨丝的影响如图5
所示。在其它条件不变的情况下电解电压越高钨丝的腐蚀速度越快,当电解电压高到一定程度时电解腐蚀就

无法进行。因腐蚀速度太快,此时电解还没结束钨丝就已断开,而当电解电压为0时,电解腐蚀速度为0。

4 丝性能测试

  用JSM-59100LV扫描电镜测试了部分所制备的钨丝的直径和形貌,见图6,平均直径为4.996µm。图7
为原料丝的SEM图,从SEM形貌图可以看出原料丝表面有较大的沟槽及凸斑,而所制备的钨丝表面比较光

滑,没有凸斑,没有凹槽,但有一些很细小的沟槽,这主要与原料丝的质量有关,原料丝表面质量太差也会影响

到所制钨丝的表面质量。原料丝经电解抛光后表面质量有了很大的改善,这主要是因为电解抛光过程中原料

丝的表面比沟槽的底部与电解液接触更充分,腐蚀速度更快,因而使沟槽逐渐减小,在钨丝电解抛光腐蚀减小

直径的同时使表面质量得到改善。

Fig.6 SEMpictureofultra-finetungstenwires
图6 超细钨丝的SEM形貌图

Fig.7 SEMpictureofrawtungstenwires
图7 原料钨丝的SEM形貌图

  用DIMENSION3000原子力显微镜测试了所制备钨丝的表面状况,见图8,钨丝的表面质量良好,均方根

粗糙度为2.42nm。

Fig.8 AFMpictureoftungstenwire
图8 钨丝的AFM图

  用AG-10TA万能材料试验机测试了部分所制备钨丝的拉断负荷,实验结果见表1。可见:钨丝的抗拉

强度随钨丝直径的增加而增加,当钨丝的直径为3.5µm时抗拉强度极限为2.32g。影响丝做得很细的主要

因素是腐蚀速度和系统摩擦力,用这种电解腐蚀法制备出了直径最小为3.0µm的钨丝。适当调整工艺参数、
控制腐蚀速度尤其是改进设备、减小系统摩擦力有希望制备出直径更小的钨丝。

表1 钨丝直径与抗拉强度的关系

Table1 Relationoftungstenwirediameterandtensilestrength

diameter/µm 3.50 4.00 4.21 4.36 4.76 4.93 5.03 5.23

tensilestrength/g 2.32 2.83 3.27 3.5 4.76 4.83 5.21 6.12
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Fig.9 Cylindricalwire-arrayloads
图9 柱面丝阵负载

5 结 论

  钨丝的腐蚀速度随电解液温度、质量分数、电解电压的增加而增

加,随收丝速度的增加而减小,且电解电压和收丝速度是影响钨丝腐

蚀速度的主要因素.而腐蚀速度和系统摩擦力是影响丝做得 很 细 的

主要因素,通过合理控制工艺参数,用这种电解腐蚀法可制备出直径

最小为3.0µm且表面比较光滑的钨丝。应用本电解腐蚀方法所制

备的直径5µm的超细钨丝已用于俄罗斯“C-300”,“Angara-5-1”、西
安“强光-1”、及中物院“阳”等装置上(见图9),并进行了8轮正式的

Z-pinch物理 实 验,取 得 了 很 好 的 实 验 效 果,X光 能 量 已 达 到36.58
kJ。
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Fabricationandcharacterizationofultra-finetungstenwire

LIUDe-bin, QIULong-hui, FUZhi-bing
(ResearchCenterofLaserFusion,CAEP,P.O.Box919-987,Mianyang621900,China)

  Abstract: Anelectrolysiscorrosionmethodwasusedinproducingultra-finetungstenwireswithdiameterslessthan7µm.

Themainfactorsthatinfluencethetangstenwirewereinvestigated,includingthetemperatures,KOHmassfractionoftheelec-

trolyticsolution,electrolyticpotentialsandcoilingvelocityonthetungstenwires.Theresultsshowthattheelectrolyticpotential

andcoilingvelocityarethemostimportantfactors.Themorphologies,roughnessandstrengthsoftheas-producedultra-finewires

werecharacterizedbyScanningElectronicMicroscopy(SEM),AtomicForceMicroscopy(AFM)andTension/CompressionTest-

er.Comparedwiththeinitialwires,theas-fabricatedultra-finetungstenwires,3.5µmindiameter,withasurfaceextraction

roughnessof2.42nmandatensilestrengthof2.32g,havesmoothersurfacesandlowerstrengths.Andthedevelopedtechniques

havebeensuccessfullyusedtoproduceultra-finewireswithadiameterdownto3.0µm.Furthermore,theas-producedtungsten

wiresmeettherequirementofZ-pinchwirearrayloadsforphysicalexperiments.

  Keywords: Electrolysiscorrosionmethod; Electrolyticvoltage; Ultra-finetungstenwire; Z-pinchwirearrayload
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