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(57)摘要

一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制

备方法，它涉及陶瓷增强合金球形微粉的制备方

法，它是要解决现有的方法制备陶瓷颗粒增强高

温合金复合材料球形度差、流动性能不佳、氧含

量高的技术问题，本发明的方法：将纳米陶瓷颗

粒与高温合金粉末通过高能球磨得到初混粉末，

使得纳米陶瓷包覆于高温合金粉末表面，并与其

形成较弱的机械结合界面；然后将混合粉末经过

等离子体束进行球化处理、筛分，得到陶瓷颗粒

增强高温合金复合材料。该复合材料为粒度5～

105μm球形微粉，球形度95％以上，流动性达18

～19.5s/50g，粉末氧含量0.01％～0.02％，用于

增材制造及传统粉末冶金领域。
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1.一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征在于该方法按以下步骤进

行：

一、按质量百分比称取0.5％～5％的纳米陶瓷颗粒与95％～99.5％的高温合金粉末，

通过高能球磨，得到初混粉末；其中所述的纳米陶瓷颗粒的粒度为1～150nm；

二、将初混粉末放入送粉器后，以0.5～2.5kg/h的送粉速率输送到等离子体球化处理

设备内，在功率为15～50kW的等离子体束中进行烧结球化处理，形成球形微粉；

三、将球形微粉收集、筛分，得到纳米陶瓷增强高温合金球形微粉。

2.根据权利要求1所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征在

于步骤一所述的纳米陶瓷颗粒为TiC、WC、SiC、Al2O3和Y2O3中的一种或几种的组合纳米陶瓷

颗粒。

3.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤一所述的纳米陶瓷颗粒的粒度为15～50nm。

4.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤一所述的高温合金粉末为镍基高温合金粉末。

5.根据权利要求4所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征在

于步骤一所述的镍基高温合金为GH1015、GH1035、GH1040、GH1131、GH1140、GH2018、GH2036、

GH2038、GH2130、GH2132、GH2135、GH2136、GH2302、GH2696、GH3030、GH3039、GH3044、GH3028、

GH3128、GH3536、GH605,GH600、GH4033、GH4037、GH4043、GH4049、GH4133、GH4133B、GH4169、

GH4145或GH4090。

6.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤一所述的高温合金粉末的粒度为10～120μm。

7.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤一所述的高温合金粉末的粒度为20～60μm。

8.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤一所述的高能球磨为干法球磨，具体操作是：将称取的纳米陶瓷颗粒与高温合金

粉末按球料比(1～10)：1放入球磨机中，通入氩气进行气氛保护，在球磨机转速为150～

400r/min的条件下球磨5～15h，得到初混粉末。

9.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特征

在于步骤二所述的送粉器为盘式送粉器或活塞式送粉器。

10.根据权利要求1或2所述的一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，其特

征在于步骤三所述的筛分采用震动筛分，晒网目数150～800目，筛分时间15～30min。
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一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及陶瓷增强合金球形微粉的制备方法，属于金属基复合材料领域。

技术背景

[0002] 陶瓷颗粒增强高温合金复合材料以其优异的高温综合性能，在航空、航天、发动

机、燃气轮机等领域显示出巨大的应用前景。

[0003] 镍基复合材料的制备方法主要有粉末冶金法]放电等离子体烧结法]、原位合成法、

自蔓延高温合成烧结等传统方法。此外等离子喷涂技术、等离子体转移弧堆焊技术和激光

熔覆法也被用于制备镍基涂层复合材料。但是上述这些方法都不能制备复杂形状的零部

件。近年来，增材制造技术，尤其是采用激光选区熔化技术，制备的陶瓷颗粒增强高温合金

复合材料，成为研究热点。

[0004] 现有的制备陶瓷颗粒增强高温合金复合材料的方法有简单的物理混合或在熔融

状态下均匀混合。

[0005] 简单的物理混合是采用机械合金化法将增强体颗粒与基体合金进行混合，使得部

分增强体颗粒附着于基体合金粉末表面，形成复合粉末；然后再将复合粉末用于增材制造

成型。但是该方法会使纳米级陶瓷颗粒发生刚性团聚，造成其在复合材料内分布不均匀，降

低复合材料组织均匀性和力学性能。另一方面，由于陶瓷颗粒与镍合金粉末之间的巨大热

物理性能差异，会导致后续增材制造过程中，界面结合弱，易形成应力集中而出现裂纹、变

形等缺陷。第三点，高温合金粉末在机械合金化过程中，容易发生变形、球形度降低；最终影

响增材制造原料粉体的流动性、堆积密度、导热性以及对激光的吸收率等，进而导致高温合

金复合材料的性能不佳。从而限制这种复合材料的进一步应用发展。

[0006] 申请号为202010891059.X的中国专利《一种3D打印制备多尺度陶瓷相增强金属复

合材料的方法》公开了一种3D打印制备多尺度陶瓷相增强金属复合材料的方法，它是以金

属材料为基体，以陶瓷颗粒作为增强相。采用微米级TiC、TiB2、WC、SiC、CrC和A12  O3中的一

种或多种陶瓷颗粒作为原料，添加陶瓷颗粒的质量百分比为0～10.0％，通过分批次加入陶

瓷颗粒与一定比例的金属粉末，进行特定工艺的球磨、等离子球化、气流分级以及筛分，得

到球形度高、流动性好、粒度范围窄的多尺度陶瓷相均匀分布的金属复合粉末。所制备的金

属复合材料，性能高，材料不开裂；但是在金属复合粉末制备时，陶瓷颗粒需要少量分批次

加入，并且需要多次湿磨与干磨结合，粉末球磨过程工艺流程复杂，球磨时间长。同时由于

湿磨混粉过程中，引入的含有碳氢和氧的湿磨介质，在后续干磨及等离子体处理过程中，不

能被完全去除，将在高温作用下将与金属发生化学反应，将导致金属复合粉末氧含量大幅

增加。而此操作的结果也将导致最终复合材料中氧含量增加，材料性能受到不利影响。

发明内容

[0007] 本发明是解决现有的方法制备陶瓷颗粒增强高温合金复合材料球形度差、流动性

能不佳、氧含量高的技术问题，而提供一种纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法。该
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方法制备的纳米陶瓷颗粒增强高温合金球形微粉球形度好、流动性佳、粒度分布均匀、氧含

量低。

[0008] 本发明的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，按以下步骤进行：

[0009] 一、按质量百分比称取0.5％～5％的纳米陶瓷颗粒与95％～99.5％的高温合金粉

末，通过高能球磨，得到初混粉末；其中所述的纳米陶瓷颗粒的粒度为1～150nm；通过高能

球磨使得纳米陶瓷颗粒与高温合金粉末形成较弱的机械结合界面，此时初混粉末为不规则

形状，球形度不足70％，流动性不佳；

[0010] 二、将初混粉末放入送粉器后，以0.5～2.5kg/h的送粉速率输送到等离子体球化

处理设备内，在功率为15～50kW的等离子体束中进行烧结球化处理，形成球形微粉；

[0011] 三、将球形微粉收集、筛分，得到纳米陶瓷增强高温合金球形微粉。

[0012] 更进一步地，步骤一所述的纳米陶瓷颗粒为TiC、WC、SiC、Al2O3和Y2O3中的一种或

几种的组合纳米陶瓷颗粒。

[0013] 更进一步地，步骤一所述的纳米陶瓷颗粒的粒度为15～50nm。

[0014] 更进一步地，步骤一所述的高温合金粉末为镍基高温合金粉末；

[0015] 更进一步地，步骤一所述的镍基高温合金为GH1015、GH1035、GH1040、GH1131、

GH1140、GH2018、GH2036、GH2038、GH2130、GH2132、GH2135、GH2136、GH2302、GH2696、GH3030、

GH3039、GH3044、GH3028、GH3128、GH3536、GH605,GH600、GH4033、GH4037、GH4043、GH4049、

GH4133、GH4133B、GH4169、GH4145或GH4090。

[0016] 更进一步地，步骤一所述的高温合金粉末的粒度为10～120μm。

[0017] 更进一步地，步骤一所述的高温合金粉末的粒度为20～60μm。

[0018] 更进一步地，步骤一所述的高能球磨为干法球磨，具体操作是：将称取的纳米陶瓷

颗粒与高温合金粉末按球料比(1～10)：1放入球磨机中，通入氩气进行气氛保护，在球磨机

转速为150～400r/min的条件下球磨5～15h，得到初混粉末。

[0019] 更进一步地，步骤二所述的送粉器为盘式送粉器或活塞式送粉器。

[0020] 更进一步地，步骤三所述的筛分采用震动筛分，晒网目数150～800目，筛分时间15

～30min。

[0021] 本发明的利用高能球磨与高温等离子体流相结合的方法，将高温合金粉末与纳米

级陶瓷颗粒复合，制备出纳米陶瓷颗粒增强高温合金球形微粉。这种微粉为球形微粉，微粉

粒度5～105μm，球形度95％以上，流动性达18～19.5s/50g，粉末氧含量0.01％～0.02％。纳

米陶瓷颗粒增强高温合金球形微粉中纳米陶瓷颗粒为增强相，高温合金为基体，纳米陶瓷

与高温合金形成复合材料涂层，包覆于高温合金粉末表面，这可以降低材料的膨胀系数，利

于后续材料成型中材料组织设计及性能提高，同时，这种涂层结构也大大降低了金属粉末

对光的反射作用，有利于在增材制造成型中粉末对激光等能量源的能量吸收。

[0022] 本发明的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉具有纳米陶瓷颗粒分布均匀、复合微粉

粒径可控、粒度分布窄、球形度高、流动性好和松装密度高等优点。制备时将原料一次性加

入到球磨机中，操作简单方便，效率高。本发明的纳米陶瓷颗粒增强高温合金球形微粉可以

用于增材制造及传统粉末冶金领域，在高温合金复合材料增材制造成型领域显示出良好的

应用前景。
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附图说明

[0023] 图1为实施例1步骤一得到的初混粉末的扫描电镜照片。

[0024] 图2为实施例1步骤三得到的纳米TiC增强GH3536球形微粉的扫描电镜照片。

[0025] 图3为实施例1步骤三得到的纳米TiC增强GH3536球形微粉的表面能谱分析图。

[0026] 图4为实施例1步骤三得到的纳米TiC增强GH3536球形微粉的横截面能谱分析图。

[0027] 图5为实施例3步骤三得到的纳米TiC增强GH3536球形微粉的扫描电镜照片。

具体实施方式

[0028] 用下面的实施例验证本发明的有益效果

[0029] 实施例1：本实施例的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，按以下步骤进

行：

[0030] 一、按质量百分比称取2％颗粒粒径50nm的TiC纳米陶瓷颗粒与98％的平均粒度53

μm的GH3536高温合金粉末，将称取的TiC纳米陶瓷颗粒与GH3536高温合金粉末按球料质量

比5：1放入球磨机中，通入氩气进行气氛保护，在球磨机转速为200r/min的条件下球磨8h，

得到初混粉末；初混粉末的扫描电镜照片如图1所示，从图1可以看出，初混粉末为不规则形

状，球形度不足70％，流动性不佳，同时纳米TiC与GH3536为较弱的机械结合，界面结合力

弱；

[0031] 二、将初混粉末放入送粉器后，以1kg/h的送粉速率输送到等离子体球化处理设备

内，在功率为20kW的等离子体束中进行烧结球化处理，形成球形微粉；

[0032] 三、将球形微粉收集，在氩气保护下，用晒网为200目的振动筛进行筛分处理

20min，得到纳米陶瓷增强高温合金球形微粉。

[0033] 本实施例得到的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉是纳米TiC增强GH3536球形微

粉，它的扫描电镜照片如图2所示，从图2可以看出在GH3536表面形成一层均匀的TiC/

GH3536复合材料包裹层，同时纳米TiC与GH3536形成牢固的冶金结合。

[0034] 本实施例制备的纳米TiC颗粒增强GH3536球形微粉，平均粒度30μm，球形度

95.5％，流动性18s/50g，粉末氧含量0.016％。

[0035] 本实施例制备的纳米TiC颗粒增强GH3536球形微粉的表面能谱分析图如图3所示，

从图3可以看出，纳米TiC与原始GH3536形成Ti/GH3536复合材料层，均匀分布于基体合金界

面，结合良好。

[0036] 本实施例制备的纳米TiC颗粒增强GH3536球形微粉的横截面能谱分析图如图4所

示，从图4可以看出，纳米TiC增强GH3536球形微粉的内部不含有TiC，纳米陶瓷与高温合金

形成复合材料涂层仅包覆于粉末表面，这可以降低材料的膨胀系数，利于后续材料成型中

材料组织设计及性能提高。同时，这种涂层结构也大大降低了金属粉末对光的反射作用，有

利于在增材制造成型中粉末对激光等能量源的能量吸收。

[0037] 实施例2：本实施例的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，按以下步骤进

行：

[0038] 一、按质量百分比称取0.5％颗粒粒径15nm的TiC纳米陶瓷颗粒与99.5％的平均粒

度25μm的GH4169高温合金粉末，将称取的TiC纳米陶瓷颗粒与GH4169高温合金粉末按球料

质量比5：1放入球磨机中，通入氩气进行气氛保护，在球磨机转速为200r/min的条件下球磨
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8h，得到初混粉末；通过高能球磨使得纳米陶瓷颗粒与高温合金粉末形成较弱的机械结合

界面，界面结合力弱；形成的初混粉末为不规则形状，球形度不足70％，流动性不佳。

[0039] 二、将初混粉末放入送粉器后，以0.5kg/h的送粉速率输送到等离子体球化处理设

备内，在功率为15.5kW的等离子体束中进行烧结球化处理，形成球形微粉；

[0040] 三、将球形微粉收集，在氩气保护下，用晒网为600目的振动筛进行筛分处理

20min，得到纳米陶瓷增强高温合金球形微粉。

[0041] 本实施例制备的纳米TiC颗粒增强GH4169球形微粉，平均粒度14μm，球形度

95.8％，流动性19.1s/50g，粉末氧含量0.012％。

[0042] 实施例3：本实施例的纳米陶瓷增强高温合金球形微粉的制备方法，按以下步骤进

行：

[0043] 按质量百分比称取2％颗粒粒径50nm的TiC纳米陶瓷颗粒与98％的平均粒度53μm

的GH3536高温合金粉末，将称取的TiC纳米陶瓷颗粒与GH3536高温合金粉末按球料质量比

5：1放入球磨机中，再加入1,3‑丁二醇，其中1,3‑丁二醇的加入量为TiC纳米陶瓷颗粒与

GH3536高温合金粉末质量和的5％；通入氩气进行气氛保护，在球磨机转速为200r/min的条

件下球磨8h，得到初混粉末；

[0044] 二、将初混粉末放入送粉器后，以1kg/h的送粉速率输送到等离子体球化处理设备

内，在功率为20kW的等离子体束中进行烧结球化处理，形成球形微粉；

[0045] 三、将球形微粉收集，在氩气保护下，用晒网为200目的振动筛进行筛分处理

20min，得到纳米陶瓷增强高温合金球形微粉。

[0046] 本实施例制备的纳米TiC颗粒增强GH3536球形微粉的扫描电镜照片如图5所示，该

微粉的平均粒度30μm，球形度90％，流动性20.1s/50g，粉末氧含量0.311％。相对来比，湿法

球磨由于引入含氧介质，会导致最终制备的球形微粉氧含量大幅升高，会降低实际应用时

材料的力学性能。
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