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等离子体气相蒸发法制备超细球形钨粉

刘晓平#王快社

!西安建筑科技大学冶金工程学院#陕西 西安
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要!采用等离子体蒸发法实现了钨粉的球化&细化和纯化#制备出超细球形钨粉#同时研究了载气量和送

粉量等工艺参数对球化后钨粉形貌和粒度的影响
/

结果表明#等离子体处理后产品仍为纯金属钨粉#形状由不

规则变为球形#颗粒平均粒径由原料的
G

'

E

(

O

减小至
"##,O

左右#振实密度由
$G'"$

A

)

4O

G提高到
$E'H%

A

)

4O

G

/

等离子体气相蒸发法是制备高振实密度高纯微细球形粉体的有效技术
/
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近年来#难熔金属及其化合物的球形粉末有着越来越广泛的用途#球形钨粉就是其中之一
/

球形钨

粉在制取低温熔融金属多孔过滤器&离化器及电子管阴极等方面#获得了广泛的应用*

$

#

"

+

/

在热喷涂领

域#由于球形钨粉流动性很好#用它制得的涂层具有更好的耐磨性*

G

+

/

此外#用球形钨粉做成的压坯在烧

结过程中收缩非常均匀#可实现精确的尺寸控制等优点*

!

+

/

对难熔金属及其化合物球形粉末的制备研究#国外早在上世纪
I#

年代就开始了*

E

+

/

美国的联合化

学公司用气相沉积法从
aMI

中制得了
!#

'

IE#

(

O

的大粒度球状钨粉#但该工艺涉及到强烈腐蚀性的

bM

产物#劳动条件恶劣#对环保要求很高
/a+5<<

等人则将难熔金属及其化合物粉末通过一个充有保

护气氛的竖式碳管炉#让粉末在坠落的过程中受到碳管炉的加热而熔化#从而转变成球形粉末
/

这种

方法的缺点是粉末容易粘到管壁上
/

在国内#株洲硬质合金厂从
aMI

制取细颗粒!

G

'

E

(

O

"球形钨粉#

该工艺同样也涉及到强烈腐蚀性气体
bM

#离规模化生产尚有一定的距离
/

自贡硬质合金厂*

I

+利用造粒

烧结法生产应用于热喷涂的球形粉末#制得了粒径为
!#

'

HE#

(

O

的球形钨粉末#但用这种方法制得

的粉难以达到很高的致密度
/

等离子体作为制备超微粉体的气相法*

HJ$"

+之一#感应等离子炬提供了一个能量集中!等离子体中心

区温度高达
$####l

以上"&温度较高的反应环境#具有产品呈球形&分散性好&反应气氛可控等特点
/

因此特别有利于晶粒的细化及球化#而且使整个制备过程速度快#可实现连续化生产*

$G

+

/

实验利用自行

设计的感应等离子体装置#自制水冷系统#将形状不规则的钨粉颗粒由携带气体氢气送入等离子体炬

中#使之被迅速气化&裂解#熔融的颗粒在表面张力的作用下形成球形度很高的液滴#并在极短的时间内

迅速凝固#从而制得了高纯度&高球形度的钨粉体#同时探讨了工艺参数对最终粉体的影响规律*

$!

#
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本方法同样可以推广到其他难熔金属或陶瓷的球化和细化
/

$
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实验装置与方法

!/!

!

实验装置及原料

图
$

为实验装置示意图
/

其中等离子体发生器用于产生激励电磁场#频率为
!Tbf

#额定功率为

$##Da

#内部通有工作气体氩气$热交换室为双层结构#内部通水冷却$气固分离室#尾气回收系统
/

所用原料粉末为某硬质合金厂生产的形状不规则的钨粉#过筛
"##

目#纯度
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等离子体实验装置简图
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作气体分别为高纯
b

"

气和高纯
23

气
/

通过
&=TJIH##M

高

分辨率扫描电子显微镜对球化前后钨粉粒度和形貌进行

观察分析#统计出经球化处理的球形颗粒所占的百分比#每

个样品随机取样统计
G

次#然后取算术平均值作为该样品

的球化率#并用
N7JG##

粉体振实密度仪测定等离子体处

理前后钨粉的振实密度
/

用日本理学
)̀

A

+D;[
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T2(J"!##

(

射线衍射仪!

(̀ [

"分析粉体物相#铜靶
B+

辐射
/
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试验方法

超细球形钨粉制备流程如下%将原料钨粉进行充分

干燥#然后装入供粉室#排除空气后与大气隔绝
/

罐体抽

真空后#通入工作气体
23

气#起动机组#建立稳定的氩等

离子体炬#原始钨粉通过
b

"

气送入等离子体炬#进入等

离子体炬的钨粉颗粒在很短的时间内吸收大量的热而迅

速气化&裂解#熔融的颗粒在表面张力的作用下形成球形

液滴#并以极快的速度离开高温区进入水冷收集罐迅速

凝固#形成细小的球形钨颗粒
/

钨粉从旋风分离器底部和

金属过滤器过滤网上分别收集
/

实验参数见表
$/

表
!

!

等离子体制备超细球形钨粉的实验参数
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试验参数 参数值

中心气!
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边气!
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"流量)!
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G
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携带气!
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钨粉送粉量)!
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原始钨粉
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等离子体功率)!

Da

"
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实验结果及讨论
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样品的
(̀ [

表征

图
"

为球化前后钨粉的
(̀ [

图谱
/

可以看出#球化后衍

射峰的位置没有变化#与原料钨粉完全相同#没有出现氧化钨

及其他物质的特征峰
/

这是由于等离子体反应器中气氛可控#

笔者采用氢气作为送粉气可同时提供还原气氛#保证了最终

产品为高纯金属钨粉
/

研究表明#等离子体处理对钨粉中杂质

元素有明显的去除作用#篇幅所限本文不再详述
/
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球化前后样品的形貌变化及相应的振实密度

图
"

!

原料钨粉!

+

"和等离子体处理

后钨粉!

L

"的
(̀ [

图谱
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图
G

为球化前后钨粉的高分辨率
=>T

照片
/

原料钨粉如图
G

!

+

"#为不规则形状的团聚体
/

图
G

!

L

"

为载气量!

b

"

"为
#'%O

G

)

5

#送粉量为
E#

A

)

O),

时所得产品的高分辨率
=>T

照片#处理后钨粉呈规则

的球形#且表面光滑
/

另外#球化后钨粉的粒径也远远小于

原料钨粉#原料钨粉团聚体的粒径为
G

'

E

(

O

#而产品钨

粉大部分为
"##,O

左右的颗粒#说明等离子体处理工艺

除包含球化过程外#还有对钨粉进行细化的过程
/

细化原

因可能有两个%首先#原料钨粉不是单个的实心颗粒#可能

是多孔状的致密度低的钨粒子或由许多小颗粒组成的团

聚体
/

这些团聚体或不致密的粒子在等离子弧中急剧受热

会迅速离解而使钨粉细化
/

另外#钨粉在高温区气化和熔

化过程共存#较小的纳米颗粒可能是钨蒸气冷凝的产物
/

钨粉经历了气化
J

冷凝过程#这也是产品细化的原因之一
/

用粉体振实密度仪测定图
G

中原料钨粉和产品球形

钨粉的振实密度分别为
$G'"$

A

)

4O

G和
$E'H%

A

)

4O

G

#球

化处理后钨粉的振实密度大于原料钨粉
/

本研究所得产品

钨粉具有较大的振实密度与其球形度较好有关#球形度越

高振实密度越大
/
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图
G

!

原料钨粉!

+

"和等离子体处理后

钨粉!

L

"的高分辨率
=>T

照片

M)

A

/G

!
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送粉量对球化效果的影响

图
!

是其他工艺参数相同&不同送粉量

情况下球化样品的高分辨率
=>T

照片
/

当

送粉量增加时#产品钨粉中大小颗粒的比例

会发生明显变化
/

研究发现#每批次球形钨

粉产品中都会包含一些特别大的颗粒#粒径

在
$#

(

O

左右#与粒径为
G

'

E

(

O

的原料钨

粉比较可知%等离子体制备超细球形钨粉不

但包括细化过程#还有部分颗粒粗化的现

象
/

可以看出%送粉量为
E#

A

)

O),

时#钨粉

颗粒形貌如图
!

!

+

"所示#几乎被完全球化#

统计出的球化率为
KHR

$送粉量为
HE

A

)

O),

时#球化样品颗粒的形貌如图
!

!

L

"所示#球化率为
K#R

$

当送粉量进一步增大到
$##

A

)

O),

时#如图
!

!

4

"所示#产品中较大颗粒的含量明显增多#球形颗粒的

比例进一步减小#球化率降为
IER

$送粉量增大到
$"E

A

)

O),

时#从图
!

!

?

"中可以看出只有少部分的

钨粉颗粒被球化#球化率仅为
G#R/

这说明送粉量对球化率有很大的影响#送粉量越大#钨粉球化率

就越小
/

因此#控制送粉量对钨粉球化效果非常重要
/

笔者选择
E#

A

)

O),

为最佳送粉量
/

图
!

!

不同送粉量条件下产品钨粉的高分辨率
=>T

照片

M)

A

/E

!

b)

A

538P0<;:)0,=>T)O+

A

8P01

Q

30?;4:P0L:+),8?+:?)11838,:

Q

0̂ ?83188?),

A
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!

粗化的原因可能是熔融钨粉在冷凝固化前的碰撞结合和气相沉积生长共同作用的结果
/

反应器中

物料的浓度随着送粉量的增加而增大#碰撞自由程减小#碰撞几率增大#因此生成的大颗粒增多
/

另外#

等离子弧的功率不变#单位时间所提供的热量一定#而固态钨粉蒸发所需热量较液化时多#因此气化部

分所占比率会随送粉量增大而减小
/

因而#随着加料速度的增大球化产品中大颗粒的所占比例加大
/

"/$

!

载气量的影响

实验中采用氢气作载气将原料钨粉喷入等离子弧#氢还原气氛使制得的钨粉纯度大大提高
/

氢气载

气量的大小同时影响钨粉进入等离子体炬时的分散状态和钨粉在等离子体炬中的停留时间
/

载气量越

大#钨粉通过等离子体炬时的分散性越好#等离子体炬的热利用率越高#所得钨粉的均匀性也越好
/

然

而#随着载气量变大#钨粉在等离子弧中的停留时间缩短#而钨粉熔化或气化需要在等离子弧中吸收足

够的热量#因此过大的载气量也会影响球化的质量
/

另外氢气的引入使等离子体的性质发生非常大的改变#最主要的是使等离子体的焓值&热导率大大增

加
/

这既保证了等离子体具有更高的可以赋予原料粉体的能量#也增强了等离子体与原料粉体之间的能量

交互作用
/

因此#氢气含量必将对粉体的粒度及其形貌产生影响#本实验中氢气在等离子气中含量是由载

气量决定的
/

图
!

是其他工艺参数相同#不同载气量下所得钨粉的高分辨率
=>T

图
/

图
E

!

+

"是载气量为

#'E#O

G

)

5

时产品钨粉
=>T

照片#分散效果很好#球形度也相应较好#球化率几乎达到
$##R/

与图
G

!

L

"

!

b

"

%

#'%O

G

)

5

"相比#所得钨粉仍为球形颗粒#只是图
E

!

+

"产品钨粉分散性有所下降
/

在图
E

!

L

"中#因为采

用更大的载气量
$'"O

G

)

5

#在下降过程中颗粒速度高#相互接触的机会增加#粘结频率高#大颗粒钨粉增

多$此时在高温区停留时间短#部分钨粉颗粒没有熔融而直接逃逸等离子炬的高温区#球化率偏低
/

因此#

在等离子体制备球形超细钨粉的过程中#控制合适的载气量是非常必要的
/

笔者选用
#'%O

G

)

5

流量的
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图
E

!

不同载气量条件下产品钨粉

的高分辨率
=>T

照片

M)

A

/E

!

b)

A

538P0<;:)0,=>T)O+

A
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Q
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A

3+:8

!

作载气时效果较好
/

G

!

结
!

论

$

"采用等离子体气相蒸发法可以制备出高振

实密度高纯微细球形钨粉
/

在最佳工艺参数下#产

品钨粉球形度好#平均粒径为
"##,O

$振实密度为

$E'H%

A

)

4O

G

#与原料钨粉振实密度
$G'"$

A

)

4O

G相

比显著提高
/

"

"考察了载气量和送粉量对产品形貌和粒度

的影响
/

得出最佳工艺参数为%等离子体功率
I#

Da

#载气量
#'%O

G

)

5

#送粉量
E#

A

)

O),/

G

"等离子体气相蒸发法处理钨粉除球化功能外#还同时包含纯化&细化和个别粒子粗化过程
/

!

"等离子体反应器内气氛可控#有利于制备出高纯钨粉#此工艺简捷快速#具有良好的工业化前景
/

因此#等离子体气相蒸发法是制备高振实密度超细球形钨粉的有效方法
/
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