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摘要：提出了一种新型微细球形金属粉末的制备方法———单分散逐液滴雾化法。该方法将脉冲微孔喷射系统与离心雾

化系统相结合，并对离心雾化系统进行重新设计，利用脉冲微孔喷射系统制备单分散液滴，再将液滴逐滴离心雾化，制得

的粉末表面光滑、粒度小、粒度分布窄、球形度高、无卫星粉。利用该方法制备微细Ｓｎ６３Ｐｂ３７，Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ合金粉末，研

究转盘加热处理、不同转盘材料（Ｃｕ、Ｎｉ、３０４不锈钢）对粉末制备的影响，分析粒径实验值与理论值的差别，讨论雾化过

程中液膜的分裂模式。研究结果表明，转盘加热处理可以使得转盘液膜变薄，粉末粒度细化。转盘与金属材料间的润湿

性越好，制备的粉末平均粒度越小，且实验值均小于理论值，铜转盘制备的粉末平均粒径最小为２４．０μｍ。液膜分裂模

式与润湿性相关，铜转盘显示滴状分裂，镍转盘显示膜状分裂，不锈钢转盘没有发生液膜分裂。
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　　微细球形金属粉末作为一种重要的工业原料，被

广泛应用于激光增材制造、金属注射成型、喷涂、电子

封装等诸多领域。随着工业生产对高性能材料需求的

提高，金属粉末的粒度、粒度分布及球形度的要求也越

来越苛刻［１４］。传统的粉末制备方法如气雾化法、离心

雾化法等虽然已经进入大规模生产阶段，但生产的粉

末在粒度、粒度分布、粉末形貌及球形度方面仍存在不

足［５６］。如气雾化法生产效率高，但制得的粉末存在大

量卫星颗粒，易形成空心粉，粒度分布宽且需要通过多

次筛分才能满足使用要求；离心雾化法制得的粉末球

形度高，表面形貌好，但是粉末粒度较大，难以满足工

业生产中对细粉的要求；新型的粉末制备方法，如脉冲

微孔喷射法可制备单分散液滴，具有成本低、粉末粒径

均一可控、球形度高、无空心粉和表面形貌好等优点，

但该方法制备的细粉效率较低［７８］。为了提高细粉收

得率，传统雾化法中会将气体压强或转盘转速等雾化

条件增大到极限，但该方法能耗大，对设备的安全性要

求更高。Ｌｅｆｅｂｖｒｅ等
［９］提出通过提高雾化前液体的表

面能，即雾化金属细液流、液膜、液滴等，可以提高细粉

收得率。舒适等［１０］利用出口孔径较小的导流嘴，制备

微细ＡｌＳｉ１０Ｍｇ合金粉末，结果显示细粉收得率随着

导流嘴孔径的减小而增加，１００μｍ以下的粉末收得率

可达８０％。Ｍｉｎａｇａｗａ等
［１１］将气雾化法和离心雾化

法相结合进行实验，通过二次雾化液膜制备Ｓｎ９Ｚｎ粉

末，结果证明混合雾化法在制备球形细粉方面具有优

势；Ｌｉｕ等
［１２］对混合雾化进行了进一步研究发现，混合

雾化的关键是在转盘上形成薄且稳定的液膜，但是由

于在实验中转盘温度较低，且转盘与雾化金属材料之

间润湿性较差，导致在转盘上会得到较厚的金属沉积

层，严重影响雾化效果。但目前关于表面能更高的液

滴进行雾化的相关研究鲜有报道。

作者在基于大量脉冲微孔喷射技术的研究基础

上，提出了一种新型微细粉末制备方法，即将脉冲微孔

喷射法与旋转盘离心雾化法相结合，雾化表面能较大

的液滴，并解决离心雾化中存在的转盘温度低、润湿性

差的问题，实现微细球形金属粉末的制备［１３１４］。研究

了转盘加热处理对粉末制备的影响，不同润湿性转盘

材料对粉末粒径、粉末杂质含量、粉末熔点的影响，进

而获得最佳的实验条件。为利用离心雾化系统制备微

细球形金属粉末，提供一种新思路。

１　实验方法

１．１　实验设备

逐液滴离心雾化设备如图１所示，由脉冲微孔喷

射系统和离心雾化系统组成。脉冲微孔喷射系统主要

由真空腔室、温度控制系统、差压控制系统、底部带有

微孔的坩埚、压电陶瓷驱动系统、粉末收集系统组成；

离心雾化系统放置在坩埚正下方，主要由感应加热线

圈、转盘、电机组成。

图１　逐液滴离心雾化法设备示意图

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｉｌｌｕｓｔｒａｔｉｏｎｏｆｅｑｕｉｐｍｅｎｔｏｆｍｏｎｏｓｉｚｅｄｄｒｏｐｌｅｔｓｃｅｎｔｒｉｆｕｇａｌａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎ

　　转盘与感应加热线圈示意图如图２所示。转盘由

基体、镶嵌在基体上的雾化平面和通气孔组成，基体选

择导热性差的材料，减小转盘热量传递到电机；雾化平

面选择与实验金属润湿性好的材料，增大金属在雾化

平面上的附着力，利于金属液在平面上铺展；增设通气

孔增加转盘结构的安全性同时减少热量的传递。在转

盘外围设置感应加热线圈，考虑到感应加热同时会向

高速电机传递热量，本实验将线圈设计为扁平环形，使

热量主要集中在雾化平面上，通过调节与之相连的稳压

电源电压来控制感应加热温度，保证在转盘高速旋转

５２１
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图２　离心雾化系统结构示意图

Ｆｉｇ．２　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｃｅｎｔｒｉｆｕｇａｌａｔｏｍｉｚｉｎｇｓｙｓｔｅｍ

时，转盘雾化平面的温度保持在实验材料的熔点以上。

１．２　实验材料及相关参数

本研究以Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金、Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ合金作为

实验材料，转盘雾化平面材料选择纯铜、纯镍、３０４不

锈钢，这３种转盘材料与实验材料的润湿性依次减小。

图３为３种不同转盘雾化平面材料示意图。感应加热

线圈由直径为５ｍｍ的铜线绕制而成。

图３　不同雾化转盘材料示意图

（ａ）铜；（ｂ）镍；（ｃ）３０４不锈钢

Ｆｉｇ．３　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｓｏｆｔｈｅａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎｄｉｓｋｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｔｅｒｉａｌｓ

（ａ）ｃｏｐｐｅｒ；（ｂ）ｎｉｃｋｅｌ；（ｃ）３０４ｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌ

　　逐液滴离心雾化法制粉过程的实验参数如表１所

示，首先将实验原料在带微孔的坩埚中熔化并保温，保

证坩埚内熔体完全熔化。通过调节感应加热电源电

压，使得转盘雾化平面温度始终保持在实验合金熔点

以上；随后通过调节差压控制系统使得坩埚内外保持

稳定差压；调节微距控制装置使与之相连的传动杆没

入在坩埚内的熔融金属液中；给压电陶瓷施加脉冲信

号，使得压电陶瓷带动传动杆做往复运动。坩埚中的

金属液在差压和脉冲扰动的共同作用下，通过坩埚底

部的小孔喷出形成液滴，液滴直径为２００μｍ左右，以

每秒１００滴的制备频率生成并降落在高速旋转的转盘

中心，经离心雾化，分裂成更小的微滴，微滴在下落过

程中无容器凝固，形成金属粉末。

表１　逐液滴离心雾化法制粉过程的实验参数

Ｔａｂｌｅ１　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｐａｒａｍｅｔｅｒｓｂｙｃｅｎｔｒｉｆｕｇａｌａｔｏｍｉｚａｔｉｏｎ

ｂａｓｅｄｏｎｍｏｎｏｓｉｚｅｄｄｒｏｐｌｅｔｓ

Ｐａｒａｍｅｔｅｒ Ｖａｌｕｅ

Ｏｒｉｆｉｃｅｄｉａｍｅｔｅｒ／μｍ ２００

Ｗｏｒｋｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／Ｋ ５７３

Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌｐｒｅｓｓｕｒｅ／Ｐａ ２０００

Ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ／Ｈｚ １００

Ｄｉｓｋｄｉａｍｅｔｅｒ／ｍｍ １５

Ｄｉｓｋｒｏｔａｔｉｏｎｓｐｅｅｄ／（ｒ·ｍｉｎ－１） ３６０００

Ｄｉｓｔａｎｃｅｆｒｏｍｔｈｅｏｒｉｆｉｃｅｔｏｔｈｅｄｉｓｋ／ｍｍ １０

Ｉｎｄｕｃｔｉｏｎｈｅａｔｉｎｇｖｏｌｔａｇｅ／Ｖ ２４

Ａｔｍｏｓｐｈｅｒｅ Ｈｅ

１．３　粉末的检测评价

利用扫描电子显微镜（ＴＭ３０３０ｐｌｕｓ）进行粉末的

形貌分析；利用图像分析软件（ＷｉｎＲＯＯＦ２０１５）测量

粒子的粒径，并利用干法激光衍射粒度分析仪

（Ｍａｌｖｅｒｎ３０００）测定粉末粒度分布及粉末平均粒径；

利用等离子发射光谱仪（Ｏｐｔｉｍａ２０００ＤＶ０３０３０４２９）检

测粉末中微量杂质含量；利用差示扫描量热仪

（ＤＳＣ８２２）测量粉末的熔点。

２　实验结果

２．１　脉冲微孔喷射法制备粒子分析

脉冲微孔喷射法制得的粒子品质对后续的逐液滴

离心雾化制粉过程有至关重要的影响。因此先对脉冲

微孔喷射法制得的粒子进行研究，制备参数如表１所

示。利用扫描电镜观察粒子形貌，并利用 ＷｉｎＲＯＯＦ

软件对制备得到的Ｓｎ６３Ｐｂ３７粒子的平均粒径、粒径

标准差ＳＤ的数值进行测量，图４为粒子的扫描图片

与粒径分布图，由图可见，脉冲微孔喷射法制得的粒子

具有较高的球形度，粒径分布窄，图中粒子平均粒径为

１９９．１μｍ，标准差为２．７８μｍ。该方法制备粒子稳定，

且制得粒子质量高，为后续的逐液滴离心雾化奠定良

好的基础。
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图４　脉冲微孔喷射法制得的粉末扫描图片（ａ）及其粒径分布曲线图（ｂ）

Ｆｉｇ．４　ＳＥＭｉｍａｇｅ（ａ）ａｎｄｔｈｅｉｒｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ（ｂ）ｏｆｐｏｗｄｅｒｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｐｕｌｓａｔｅｄｏｒｉｆｉｃｅｅｊｅｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

２．２　转盘加热处理对粉末制备的影响

采用３０４不锈钢制作的雾化转盘，保证其他工艺

参数不变，对转盘进行未加热处理和感应加热处理，研

究其对Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金粉末制备的影响。图５（ａ）为未

加热处理转盘及其所制得粉末图，图５（ｂ）为加热处理

转盘及其所制得粉末图。由图５可见，在雾化过程中，

转盘加热处理可以极大地减小转盘上沉积层的厚度，

且加热转盘后所得粉末的粒径得到明显细化。这是由

于高速旋转的转盘与气体介质之间进行很快的热量交

换，使得转盘温度较低，转盘不进行加热处理，会导致

在雾化前期，部分金属液在雾化转盘上凝固形成沉积

层，后续供给的金属液会在已形成的金属沉积层上铺

展雾化，从而使得转盘传递到金属液的离心力减小，且

发生金属液滑移等现象，从而导致未加热转盘下制得

图５　未加热处理转盘及其制得粉末（ａ）与加热处理转盘及其制得粉末（ｂ）ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．５　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｒｏｔａｔｉｏｎｄｉｓｋａｎｄｐｏｗｄｅｒｓｗｉｔｈｕｎｈｅａｔｅｄｔｒｅａｔｍｅｎｔ（ａ）ａｎｄｈｅａｔｅｄｔｒｅａｔｍｅｎｔ（ｂ）

的粉末粒度较大。

２．３　不同转盘材料对粉末粒度的影响

在保证转盘均在感应加热处理的条件下，雾化平

面材 料 分 别 选 取 纯 铜、纯 镍、３０４ 不 锈 钢 进 行

Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金粉末制备实验，其中纯铜与Ｓｎ６３Ｐｂ３７

合金的润湿性最好，不锈钢与Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金的润湿

性最差。图６为不同转盘材料下制得粉末扫描图片，

图７为不同转盘材料下制得的粉末粒径分布曲线与粒

度累积分布曲线。由图７（ａ）可见，不锈钢、纯镍、纯铜

对应的粒度分布曲线依次发生左移，由图７（ａ）的第二

峰放大图可见，纯铜对应曲线为正态双峰分布，纯镍与

不锈钢对应曲线为正态单峰分布，与图６结果相一致。

由图７（ｂ）可见，不锈钢、纯镍、纯铜制雾化平面转盘制

得的粉末平均粒径犱ａｖ分别为５２．５，３３．５，２４．０μｍ。

表明提高转盘与金属合金的润湿性可显著降低粉末粒

度，增加微细粉末的收得率。这主要是由于提高润湿

性，会增大金属材料与转盘之间的黏着力，利于金属液

在转盘上的铺展，进而提高转盘破碎金属液的能力。

２．４　不同转盘材料对粉末杂质含量和熔点的影响

考虑到金属液与转盘之间会有界面相互作用而使

得粉末引入杂质，以Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金、Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ合金

为实验材料，利用等离子发射光谱仪（ＩＣＰ）检测实验

材料和粉末内的杂质Ｃｕ，Ｎｉ含量，其中Ｓｎ６３Ｐｂ３７合

金中Ｃｕ含量为０．００４１％（质量分数，下同），没有检测

到Ｎｉ含量，Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ合金中Ｃｕ含量为１．１０６０％，

Ｎｉ含量为０．００６６％。不同转盘材料下制得粉末内杂

质含量如表２，３所示。由表可见，Ｓｎ６３Ｐｂ３７粉末中，

铜盘引入的杂质Ｃｕ含量达１００倍，镍盘、不锈钢盘没有
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图６　不同转盘材料制得的粉末ＳＥＭ图

（ａ）铜；（ｂ）镍；（ｃ）３０４不锈钢

Ｆｉｇ．６　ＳＥＭｉｍａｇｅｓｏｆｐｏｗｄｅｒｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｓｋｍａｔｅｒｉａｌｓ

（ａ）ｃｏｐｐｅｒ；（ｂ）ｎｉｃｋｅｌ；（ｃ）３０４ｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌ

图７　不同转盘材料制得粉末粒度分布曲线图（ａ）与累计粒度分布曲线图（ｂ）

Ｆｉｇ．７　Ｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓ（ａ）ａｎｄｃｕｍｕｌａｔｉｖｅｓｉｚｅｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓ（ｂ）ｏｆｐｏｗｄｅｒｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒｏｔａｔｉｏｎｄｉｓｋｍａｔｅｒｉａｌｓ

表２　犛狀６３犘犫３７合金粉末杂质含量

Ｔａｂｌｅ２　ＩｍｐｕｒｉｔｙｃｏｎｔｅｎｔｏｆＳｎ６３Ｐｂ３７ｐｏｗｄｅｒｓ

Ｒｏｔａｔｉｏｎｄｉｓｋｍａｔｅｒｉａｌ
Ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｏｆｉｍｐｕｒｉｔｙ／％

Ｃｕ Ｎｉ

Ｃｏｐｐｅｒ ０．３３６５ —

Ｎｉｃｋｅｌ ０．００４９ —

３０４ｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌ ０．００４１ —

表３　犛狀０．３犃犵犆狌合金粉末杂质含量

Ｔａｂｌｅ３　ＩｍｐｕｒｉｔｙｃｏｎｔｅｎｔｏｆＳｎ０．３ＡｇＣｕｐｏｗｄｅｒｓ

Ｒｏｔａｔｉｏｎｄｉｓｋｍａｔｅｒｉａｌ
Ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｏｆｉｍｐｕｒｉｔｙ／％

Ｃｕ Ｎｉ

Ｃｏｐｐｅｒ １．５６７３ —

Ｎｉｃｋｅｌ １．２７１８ ０．００６６

３０４ｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌ １．１８７３ ０．００６６

引入杂质；Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ粉末中，铜盘引入杂质Ｃｕ含量

达１．４倍，镍盘、不锈钢盘没有引入杂质元素。这是因

为铜转盘与锡合金之间发生了界面反应，导致粉末内

引入了大量的铜杂质，这说明，选择与实验材料润湿性

好且不发生界面反应的转盘是非常必要的。

　　图８为不同转盘材料下制得的Ｓｎ６３Ｐｂ３７，Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ

合金粉末的ＤＳＣ图像，并给出了实验材料的ＤＳＣ曲线作

对比。由表２，３可见，不锈钢转盘没有引入杂质含量，

所以只给出了铜盘、镍盘下制得粉末的ＤＳＣ曲线。从

图８中可以看出随着温度的升高，Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金粉末

在４５９Ｋ左右均出现一个尖锐的吸热峰，Ｓｎ０．３ＡｇＣｕ合

金粉末在５００Ｋ左右出现尖锐吸热峰，这说明合金粉末

在这个温度范围内由固态转变为液态并吸收热量，且合

金粉末的熔点均没有发生明显改变。虽然Ｃｕ杂质的引

入对粉末的熔点是没有影响的，但是Ｃｕ含量的增加会

形成铜锡针状共晶组织，对合金粉末的性能造成不良影

响，因此应该避免使用引入杂质元素的转盘。

３　分析与讨论

３．１　粉末粒径分析

Ｃｈａｍｐａｇｎｅ公式（１）与Ｓｃｈｍｉｔ公式（２）为传统离

心雾化金属粉末尺寸的半经验理论公式，如下所

示［１５１６］：

犱ａｖ＝３．６５×１０
６（γ／ρ）

０．４６（１／犇０．５８）（犙０．０６／ω）（１）

犱ａｖ＝６．０×１０
５（１２σ／ρ犚）

０．５（１／２π狀） （２）

式中：犱ａｖ为粉末平均粒径，μｍ；γ为表面张力，Ｎ／ｍ；ρ
为金属密度，ｋｇ／ｍ

３；ω为转盘角速度，ｒａｄ／ｓ；犇为转盘
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材料工程 ２０２０年９月

图１０　离心雾化液膜分裂模式

（ａ）膜状分裂；（ｂ）滴状分裂；（ｃ）纤维状分裂

Ｆｉｇ．１０　Ｍｏｄｅｌｏｆｃｅｎｔｒｉｆｕｇａｌａｔｏｍｉｚｅｄｌｉｑｕｉｄｓｐｌｉｔｔｉｎｇ

（ａ）ｆｉｌｍｄｉｓｉｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ；（ｂ）ｄｉｒｅｃｔｄｒｏｐｌｅｔｓｄｉｓｉｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ；（ｃ）ｌｉｇａｍｅｎｔｄｉｓｉｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ

图１１　不同转盘材料的表面液膜图片

（ａ）铜；（ｂ）镍；（ｃ）３０４不锈钢

Ｆｉｇ．１１　Ｐｈｏｔｏｓｏｆｌｉｑｕｉｄｆｉｌｍｏｎｔｈｅｓｕｒｆａｃｅｏｆｄｉｓｋｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｔｅｒｉａｌｓ

（ａ）ｃｏｐｐｅｒ；（ｂ）ｎｉｃｋｅｌ；（ｃ）３０４ｓｔａｉｎｌｅｓｓｓｔｅｅｌ

滴雾化，提高雾化金属表面能，形成极薄的液膜从而细

化粉末粒度，制得粒径小、粒径分布窄、球形度好的高

质量粉末。同时，不同转盘材料液膜分裂模式的不同，

证实了转盘与金属材料间的润湿性与界面相互作用对

粉末的粒度有显著影响，这对离心雾化实验中离心系

统的设计与转盘材料的选择有指导意义。

４　结论

（１）提出了一种新型制备微细球形金属粉末的方

法，即通过将脉冲微孔喷射法制备的单分散液滴，逐液

滴进行离心雾化，制得表面光滑、粒度分布窄、粒度小、

球形度高、无卫星粉的金属粉末。

（２）对转盘进行加热处理可以解决转盘表面沉积

层问题，使得转盘表面液膜变薄，粉末粒度细化。采用

该方法制得的Ｓｎ６３Ｐｂ３７合金粉末中，铜转盘制得的

粉末平均粒径为２４．０μｍ，镍转盘制得的粉末平均粒

径为３３．５μｍ，不锈钢转盘制得的粉末平均粒径为

５２．５μｍ，这是由于铜与锡合金之间的润湿性最好。但

经粉末成分检测，铜转盘引入了高达１００倍的Ｃｕ杂

质含量，因此镍为较好的转盘材料。

（３）通过对比雾化粉末平均粒径的理论值与实验

值，得出理论值均比实验值高，且不同转盘材料对应不

同的液膜分裂方式。本方法为微细球形金属粉末制备

提供了一种新途径，对离心雾化系统的设计与转盘材

料的选择有指导意义。
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