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超细粉末的制备及烧结
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、

实验室
,

长沙

摘 要 采用气流粉碎对 粗粉 比表面积 中位粒径 户 进行了一系列粉

碎实验
,

研究了气流粉碎次数
、

成形压力和烧结温度对烧结密度的影响 结果表明
,

当粉碎次

数达到 次后
,

可获得 尸 的 超细粉末 经过 次气流粉碎的 超细粉末的比表面

积为
,

中位粒径为 户 该粉末分别于 。。和 。“ 无压烧结 其烧结密度分

别达到理论密度的 哭 和 哭
,

平均晶粒尺寸分别为 和 刀 抗压强度分别为 和

人

关 键 词 碳化硼 超细粉末 气流粉碎 无压烧结
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引言

是共价键很强的陶瓷材料
,

其烧结性极差 在常压下于 烧结
,

其相对密度

一般低于 且容易出现异常晶粒长大和表面熔化现象 ‘一 增大 粉末的比表面积和

减小其平均粒度
,

可在一定程度上提高烧结密度 据统计
,

要获得较高的烧结密度
,

粉末的比表面积不能低于 叫
,

或者粉末的平均粒度不能 户 同 碳管炉碳热还原法

是工业规模制取优质 粉末的主要方法
,

然而
,

用该方法制取的 粉末的平均粒度一

般为 户 ,

因此
,

要经过粉碎后才能烧结至较高密度 实验表明
,

用振动球磨对

粗粉球磨 即可获得 召 的 超细粉
,

然而 含量增加至 哭
一

一因此
,

必须对

球磨后的粉末进行多次酸洗处理
,

才能将 含量控制在 哭 以下 酸洗处理不仅污染环

境
,

而且生产效率很低
,

故球磨法的应用受到一定的限制 气流粉碎是使颗粒受到高速气

流 、 的加速 后产生剧烈的相互冲击
、

碰撞和摩擦
,

从而达到粉碎 目的 该方法

具有粉碎效率高
、

处理量大及不易引入杂质等优点 本工作采用气流粉碎工艺对 粗粉

进行粉碎实验
,

并研究所得粉末的烧结性

实验

将工业硼酸和炭黑进行混合
、

焙解之后
,

在碳管炉中于 于 进行炭化
,

制得中位粒

径为 石户 的 原始粉末 用普通滚动球磨机球磨 过 目筛
,

所得粉末的比表面

积为 中位粒径为 尸 粉末的含 量为 。 哭 质量分数 将 一 目的 粗
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粉在 一 型气流粉碎机上进行粉碎实验
,

送粉压力
,

粉碎压力 为了考

察气流粉碎次数对粉末性能的影响
,

不采用粉末分级装置 将所得 粉末与少量汽油橡

胶溶液 作粘结剂 混合
,

经干燥后
,

在 、 压力下模压成形
,

压坯直径
,

压

坯高度 压坯经干燥后装入石墨舟中
,

并推入碳管炉的高温区进行烧结
,

保护气氛为

气 烧结好的试样待冷却后从碳管炉的另一端推出

用 法测定粉末的比表面积
,

用激光衍射粒度仪测定粉末的粒度及粒度分布
·

按
一 《 可渗性烧结金属材料一 密度的测定 》测定烧结体密度 在万能材料试验机上

测定抗压强度 用线截距法在金相显微镜下测量 的平均晶粒尺寸

结果和讨论

粉末的气流粉碎

对 一 目的 粗粉 代号为 进行了 次气流粉碎实验
,

所得粉末分别用代号
、

、 、 、

和 表示
,

其性能见表 和 图
,

可见
,

随着气流粉碎次数的增加
,

粉

末的比表面积几乎呈直线增大 而中位粒径先是迅速减小
,

但当粉碎次数超过 次后
,

中

位粒径几乎不变 当经第 次粉碎后
,

比表面积达到 “ ,

中位粒径 拼 ,

为 月

即得到亚微米 粉末 图 为粉末的粒度分布曲线
,

可见
,

原始 粗粉 即 号粉末

由大量的粗颗粒和少量的细颗粒组成
,

中位粒径为 拜 经 次气流粉碎后 即 号粉

末
,

细颗粒峰终于高于粗颗粒峰
,

导致粉末的中位粒径迅速减小至 户 经 次粉碎后

即 号粉末
,

细颗粒峰继续增高
,

且峰变窄
,

粉末的中位粒径减小至 粼
,

粒度分布比

较集中 再增加粉碎次数
,

粒度分布没有大的变化
,

只是细颗粒峰稍有增高而粗颗粒峰稍

有降低 即使经 次气流粉碎后
,

在粒度分布曲线上仍然保持双峰
,

即粗颗粒难以完全消

失 此外
,

随着气流粉碎次数的增加
,

粗颗粒峰逐渐向左即向平均粒度减小的方向移动
,

而细颗粒峰的位置几乎恒定于 户 处
·

表 气流粉碎 粉末的比表面积和中位粒径
一

一
五

·

一‘ 山 户

气流粉碎既存在粉末颗粒与颗粒间的互相摩擦作用
,

又存在颗粒对颗粒的剧烈冲击和

剪切作用
,

因此
,

气流粉碎的粉碎机理既有表面粉碎
,

又有体积粉碎
,

并且是以表面粉碎机

理占主导地位的
,

结果粉末由粗颗粒和细颗粒组成
,

即在粒度分布曲线上始终出现双峰

当粉碎进入平衡状态之后
,

粉末粒度不再继续减小
,

除非粉碎能量成方次增加 但由于表

面粉碎仍然导致有新的颗粒表面形成
,

因此粉末比表面积稍有增大
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图 气流粉碎次数 。 对 粉末比表面积

和甲位粒径的影响

瓜
一

粉末的成形与烧结

以第 次气流粉碎的粉末 为对象
,

研究了成形压力对压坯密度和烧结密度的影

响
,

结果见图 可见
,

随着成形压力的提高
,

压坯密度逐渐增大 当压力为 时
,

压坯

密度为 “ ,

相对密度达到 的

理论密度为 但当压力达到 入

之后
,

压坯密度不再变化
,

恒定为
,

相对密度达到 压坯经 烧结

之后
,

烧结密度随成形压力提高而增大
,

当成

形压力为 时
,

烧结密度为
,

相对密度达到 但当压力达到

之后
,

烧结密度不再变化
,

恒定为 “

因此
,

过高的成形压力对于提高压坯密度和烧

结密度的作用不大
,

并且考虑到过高的成形压

力导致模具严重磨损和压坯分层开裂
,

因此
,

粉末的成形压力宜选择 人

, , , ,

‘

, ,尹了

叨

图 成形压力对 压坯密度和烧结密度

的影响 号粉末
“

烧结

价
,

,

、
·

、
·

将 共 种不同粒度的 粉末在 压力下压制成形
,

压坯在 烧结

测得压坯密度和烧结密度见图
,

可见
,

随着气流粉碎次数增加 即 粉末的比表面积

增大 压坯密度迅速增大 但当粉碎次数超过 次之后
,

压坯密度几乎恒定于 “ 烧

结密度也有相似的变化规律
,

即当粉碎次数超过 次之后
,

烧结密度几乎恒定于

可见
,

粉末变细后有利于提高烧结密度
,

但对极难烧结的 而言
,

烧结密度的提高仍然

是有限的



© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net



© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

期 尹邦跃
,

等 超细粉末的制备及烧结

结论

随着气流粉碎次数增加
,

粉末的比表面积增大
,

中位粒径迅速减小 当粉碎次

数达到 次之后
,

中位粒径又几乎不变
,

并且获得了 召 的 超细粉末

尽管 的成形性和烧结性均很差
,

但由于本研究可获得高达 哭 理论密度的压

坯密度
,

因此烧结体密度提高至 、 哭

经过 次气流粉碎的 超细粉末分别于 和 无压烧结
,

烧结密度分别

达到理论密度的 和
,

平均晶粒尺寸分别为 和 户
,

抗压强度分别为

和 入
·
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