
,

从 帕

高频等离子法制取超细 粉末

钢铁研究篇
月劝以 份 日侧 自叻苔比肚贬谈翻口

张智伯 ① 谭益钦 ① 邵国强 ① 庄伟哲 。

朱清文 ② 司家坪 ② 赵俊平 ②
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摘要 本文述及高频等离子法制取超细
‘

粉末的原理
、

装 置
、

工艺 参 数

及粉末性能的一些检测结果
。

利用
‘ 十 。

气一气相反应
,

所得白 色 粉 末 含 有

晶体
,

热重分析表明
“

失重停止
, “

失重速率最快 经
“

处理后的粉末仍为非晶
,

不含
、 ,

测得比表面积为
“ ,

光小角度

散射法测粒子半径分布主峰 为 人
,

且符合正态对数分布规律
,

平 均直径

石飞 人 , 处理后
,

光衍射测得主相为 一 、

次相为
,

粒径

明显长大
,

平均直径 达 人
。
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前 言

国外正在盛行利用等离子体作热源 心包括直流弧等离子体
、

高频等离子体和混 合 型

等离子体
,

制取超细金属和非金属粉末
。

高频等离子法制备 , 、 、 、 、

等

超细粉末更为广泛
,

其特点是没有直流弧等离子体的电极污染
,

可以获得高纯粉末
,

且可

根据高频电源功率来调整控制产量
,

以供商业上的需求
。

实验用 高频电源
,

接反应器
、

集粉系统和尾气处理系统等制粉装置
。

利用 十

。
的气

一

气相反应
,

改变
。 。
的克分子比

,

制得了含
峨

的非晶白色粉末
,

产 量

甘
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达到 日产公斤级
。

并对工作气体净化
,

降低氧含量进行了研究 改变工艺路线
,

利用

的固 一气相反应
,

也制出了 粉末
,

但 自由 的含量较高
。

由 的气 一气相反应所得白色粉末
,

经热重分析表明 ℃时失重 基 本 停

止
,

℃左右失重速率最快
,

失重率为原始重量的 经 ℃热处 理
,

除去
‘ 及 等副产品

,

仍为非晶体
,

法测得比表面积为
’

,

粉末经

光小角度散射测粉末颗粒半径分布主峰 为 人
,

且符合正态对数分布 规 律
,

颗

粒平均直径 二 人 再经 ℃高温缎烧
,

颗粒明显长大
,

平均直径达 人
,

经
一光衍射分析鉴定

,

主相为 一 ,

次相为
。

实验用反应介质
。

的 克

分子比大约为 一 和 一两类
,

产品中氮含量后者较前者高
,

而氧含量则相反
,

前者

高后者低
,

氮氧含量之和约
,

含量为 左右
。

原 理

制取
‘

粉末
,

通常有 个工艺过程
。

金属硅的直接氮化

云净
。

的碳热还原
,

同时氮化

花
、

二亚胺基硅的热分解

不才 主

花
, ‘

或 。与 的气相沉积反应
‘ 。

一
曰

令 ‘

‘ 一 。 。

在这四个方法中
,

因 法的特点是气相反应
,

所用反应介质及工作气体
,

均 可 通

过用前纯化
,

选择适当的耐蚀材料制作制粉装置
,

就可能制得高纯与超细的粉末
。

本文采

用高频等离子体化学气相沉积法
,

制取超细
‘
粉末就是利用了上述优点

,

又可以 根 据

高频电源的功率来控制产品的产量
。

袭 里

装置见图
。

高频电源
,

通过高频线圈输出
, 有效功率约为直流功率的冬

‘
石英管灯 柱 用

内气冷或外水冷
,

均可得到保护
, 主 ‘通过弧区 , 在弧下部导入

,

同时进人反应器
,

通过淬冷段进人集粉系统
,

尾气经过尾气处理系统之后排放
。

所有装置均需采用耐蚀材料 金属或非金属 制作
。

。

实 验

实验条件改变较多
,

在
‘ 十 。的气 一气相反应中

,

代表性的工艺条件为

等离子
,

广
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载气
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的克分子比约为
。

“
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图 高频等离子法制取
‘

粉末示意图

实验中
,

对 ‘ 。
的克分子比曾研究过 一 和 两 类 加 或

不加
,

均可使弧稳定 用 起弧与运行
,

稳定正常 用 起弧换 运行
,

同 样 稳 定

正常
。

在工作中
,

还对 。的固 一气相反应进行了 研 究
。

用一 目 粉
,

由 或 载

带
,

通过弧区
, 。

由弧下部导入
,

再进 入反应器
,

同样可以制得氮化硅粉末
。

但因硅粉

通过弧区只需要 左右
,

硅粉未能完全气化
,

故产品中自由硅含量较高
。

结果及讨论

热重分析

由
。

气
一

气相反应所得白色粉末
,

经热分析仪作热重分析
,

结果如图 所示
。

℃左右失重开始
,

℃时失重速率最快
,

℃趋于恒重
,

失重基本停止 ℃

左右有一个小的增重
,

可视为氧化现象发生
,

℃后又趋恒重夕低沸点或易 挥 发 物 如
、

等组分在 ℃时即可基本除去
。

热处理试验表明 集粉系统温度低对失重

汪、互劝

, “ 羊 」
兀

’

图 热重分析曲线



钢铁研究学报

率有明显影响
,

温度高的容器中粉末失重率较低
,

而低温容器中粉末失重率可高达
,

可以认为是副产品
‘
在低温下沉积得多

,

在高温下沉积得少造成的
。

化学成分

反应介质
‘
与 加入量的克分子比为 心 时

,

产品中氧含量较高
,

氮含量

较低
。

当 的克分子比为 一 时
‘

氧含量明显下降
,

氮含量明显升高
。

可以

认为是系统中氧含量相对减少
,

使得产品中氧含量下降
,

氮含量明显升高
。

‘ 的克分子比为 时
,

所 得 白 色 粉 末
,

经 除 ‘ ,

再经

℃晶化处理 保护
,

之后
,

化学分析主要成分 为

过高的氧含量是系统中反应介质及工作气体中水分及氧未除所致
。

光衍射分析

粉末原始状态 经 一 ℃ 保护去 ‘ 和 ℃ 保护处理后

三种状态
,

分别经 光衍射分析 条件 靶
、 ,

结果如图 所 示
。

从 光衍射图谱可以看出
,

白色原始粉末
,

除
‘

晶体外
,

在
“

之间有一

非晶漫散峰 经 一 ℃处理后
,

消失
,

只剩下 二
“

间的非晶漫散峰
,

证明粉末为非晶体 再经 ℃处理后
,

以 一 为主相
,

为次相
,

在
。

间仍有非晶漫散峰
。

而 相是由
‘ 一一

反应生成的
,

它也可用作陶瓷材料
。

【加

叭尸 ”,‘明洲叭口的‘司助训” 谓胃 , 八

一〔

叹曰叹口石,‘
,一仁,‘

图 光衍射图 谱
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粒度和比表面积

光小角度散射法测定粒径分布
,

一一
一

’

代表性曲线如图 所示
。

颗粒半 径 分 布 主 峰 刀 在

。人范围内
,

且符合正态对数分布规律 最
可几粒径士 人 的 颗 粒 含量达到了

,

平均颗粒直径万 人 经 ℃处理后的粉末

径万达 人
。

,

粒径明显长大
,

平均颗 粒 直

法测定 ℃处理后的粉末比表面积为
之 。

挂 幻盆 吞
二与 , 孟

会切、

盆 侣 ,吸
弘
妞 入

石的

图 颗粒半径分布

电镜观察

℃处理后的粉末
, 由日本产透射电镜 一 进行形貌观察

,

粉末形 貌 照 片

是放大 万倍的
。

由图 可以看出
,

粉末为树枝状
,

外围的亮影为粉禾的阴赘
,

愚 曰 网

暗场为氧化膜
。

电镜观察到的颗粒大小与 光小角度散射和 法测的结果是 基 本 一 致

的
。

结 语
用高频等离子体 法制取超细 儿

‘
粉末

,

颗粒平均直径 人左右
,

树枝抉 纯

度可由工艺参数
,

反应介质及工作气体的纯度来控制

,的克分子比来调节
。

产量可由高频电源的功率与
‘

一事沪

图 粉末形貌电镜照片
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参加本课题早期工作的有葛昌桅
、

夏元洛
,

廖荣松和史素华设计了制粉装置
,

张文华

和李兰枝参加了部分工作
,

中国科学院力学研究所杨林参加了部分工作
。

谨志谢意
。
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