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要!为获得性能良好的钎焊用铜镍锡合金粉末$在气雾化水冷制粉平台上试制了
!

种铜镍锡合金粉末$并对粉末
的制备工艺)粉体特性及两者之间的影响关系进行研究%结果表明$冶炼合金时$合理的原料添加顺序能节省冶炼时间$

减少氧化烧损'适当提高冶炼温度可以增加合金熔液的流动性$保证雾化过程的顺利完成'雾化时$若雾化气体压力较大
则会在气流上方形成负压区$导致合金熔液上翻$控制雾化压力由小到大可以避免这种现象%最终获得的合金粉末球形
度好$颗粒较细$

d"$$

目的粉末占
B$_

以上$

M;H

曲线分析合金熔点在
CE$

$

E!!b

$其特性能满足钎焊用粉的使用要求%

关键词!雾化法'制备工艺'铜镍锡合金粉末
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铜及铜合金粉末应用广泛$除了在粉末冶金)润滑剂和催化剂)导电涂料及电磁屏蔽等工程领域中发
挥着重要的作用外$也可作为钎料应用于钎焊领域*

#

+

%传统钎焊工艺多使用条状)丝状及环状钎料$粉状
钎料主要适用于钎焊一些结构复杂的零件和精密零件%此外$某些合金钎料有着良好的钎焊性能$但因
本身脆性大$不易加工成形$适合制成合金粉末使用$如铜磷锡镍系列)镍基系列钎料等%

钎焊用合金粉末通常与黏结剂搭配调制成膏状$采用点胶机或手工涂抹的方式使用$通常要求调制
后的膏状钎料混合均匀$不易分层$能够配合点胶机使用%因此要求合金粉末颗粒大小适中!一般在
"$$

$

$̂$

目"$球形度好$无不规则颗粒$适合采用气雾化法制备%雾化设备主要由供气系统)雾化罐)雾
化喷嘴及冶炼炉组成%早期$在雾化制粉方面的研究主要集中在喷嘴结构方面%英国国家物理实验室的
8=H=Y1++/(

设计并使用紧耦合型雾化喷嘴$现已成为生产快速冷凝和非晶粉末的主流技术*

"

+

%随后$德
国

>*)&4*+

公司为了提高效率$在紧耦合喷嘴基础上提出了超声雾化法*

!

+

%胡春连)

;1)

2

等*

D̂N

+分别对
喷嘴制粉结构做了试验及数值模拟研究%美国

HG/5

实验室的
H):/(5&)

也对喷嘴进行了工艺改进*

B

+

%

近期$舒适等*

C

+开发出耦合压力
D

气体雾化制粉技术及设备$进一步提高了细粉收得率%陆亮亮*

E

+将无坩
埚式熔化技术与气雾化技术相结合$并研制高频感应钛丝气雾化制粉设备$最终制备出低成本)高质量球
形钛粉%在粉末制备工艺方面$高莹等*

A

+采用水雾化法制备铁锰无磁合金粉末$分析了合金中锰含量和
雾化压力对粉末性能的影响%张昊等*

#$

+采用水雾化法制备
?/81J(

软磁合金粉末$研究了雾化压力)熔
体温度和水流量对粉体性能的影响%周恒等*

##

+分别采用旋转电极)等离子雾化)无坩埚雾化)真空气雾
化及水雾化制备

T)9&)/+B"N

粉末$对比分析了不同雾化方法对粉体性能的影响%

P*&

等*

#"

+采用自行研
制的双喷嘴气体雾化技术制备了

H+81#$Y

2

粉末$研究了导液管直径)气体压力和熔体过热度对粉末特
性的影响$引入了度和赘生物指数概念对粉末球形度和卫星粉进行定量分析%

J./)

等*

#!

+首次采用扫描
电子显微镜)质量分析等方法$对

!

种分别由气体雾化)等离子体旋转电极法和等离子体雾化制备的
;1DBH+D̂<

粉末的微观结构)气孔率)氩气含量和孔空间结构进行了比较%可见$喷嘴的结构设计方面现
已发展得十分成熟$但目前研究多集中于不同工艺参数对粉体性能的影响$对雾化过程中易出现的问题
讨论较少%因此$本研究主要针对

J'D>1D8)

钎焊用合金粉末制备时易出现的问题$改进粉末制备工艺$

并对改进前后所制备的合金粉末特性进行测试和分析%

表
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合金主要成分及其含量!质量分数"
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合金
J' >1

(

_ 8)

(
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(
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J'>1!8)!$

余量
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J'>1#$8)!$

余量
#$ !$
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J'>1#$8)!N

余量
#$ !N
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9

!

试验方法与材料

9:9

!

试验材料
研究采用

!

种
J'D>1D8)

合金作为试验材料$其
主要设计成分见表

#

$其中
J'

为一号电解铜$

>1

为
一号电解镍$

8)

为零号电解锡$精炼除气剂为
J'DV

中间合金!

V

含量占
#!=N_

"%

图
9

!

雾化制粉平台
>#

*

:9

!

P*5*6&G1K*61&)

Z

+*6,&(G

9:;

!

试验设备与方法
#="=#

!

试验设备
搭建的雾化制粉平台如图

#

所示$它主要由硅碳棒加
热炉)雾化喷嘴)雾化桶)集粉桶和提供高压气体的氩气瓶
组成%实际生产中雾化桶较高$雾化后的细小液滴在雾化
桶中下落)收缩$最终冷凝成固态粉末%与实际生产中雾
化设备相比$该雾化桶占用空间较少$高度不足

"G

$使用
时在雾化桶底部加入适量水用于冷却未完全凝固的合金
粉末%

E
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试验方法
雾化制粉的具体工艺如下%

#="="=#

!

配
!

料
!

按表
#

的比例准备好原材料$精炼除气剂按含
V

量为
$=#_

计算%

图
;

!

精炼后的合金熔液
>#

*

:;

!

H++&

7

G/+6*,6/((/,1)1)

2
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!

熔
!

炼
!

根据.三元合金相图手册/

*

#̂

+中的
J'D>1D8)

三
元合金液相图可知$

!$_

$

!N_ 8)

)

$

$

#$_ >1

的
J'D>1D8)

三元
合金液相线在

CN$

$

EN$b

%根据合金液相线$将冶炼炉温度提升
至

#$$$b

左右时加入原料$待合金全部熔化后加入精炼除气剂充
分搅拌$直到液态合金表面干净$没有黑渣)杂质上浮$如图

"

所示%

#="="=!

!

雾
!

化
!

雾化前需要对中间漏包预热$避免雾化时液态
合金冷却过快堵塞漏嘴%将熔炼好后的合金熔液保温

NG1)

$熔液
温度达到

#$N$b

以上$倒入漏包$打开氩气开始雾化%

#="="=̂

!

沉
!

淀
!

雾化后等待一段时间$对落入水中的合金粉末
进行沉淀%一些质量不佳的空心粉会上浮$收集雾化桶中底部粉末
即可%

#="="=N

!

烘
!

干
!

将收集的粉末离心甩干后$放入鼓风干燥箱中
加热烘干%保温温度一般为

CNb

左右$过高易使粉末表面氧化$保温时间根据湿粉的量确定%

#="="=B

!

筛
!

粉
!

使用自动筛粉机对干燥后的合金粉末进行筛选%钎焊所用的粉末多为
d"$$

目或
d"N$

目的合金粉末$将其放入密封袋$在干燥皿中保存%

;

!

结果与讨论
熔炼和雾化过程是粉末制备中最为重要的两个阶段$在很大程度上决定了合金粉末的质量%试制粉

末过程中发现在合金的熔炼和雾化过程中存在冶炼时间过长)漏管堵塞)雾化时合金熔液上翻等现象$对
这些问题的形成原因做了分析$并对制粉工艺进行改进%

;:9

!

粉末制备工艺改进
"=#=#

!

熔炼时间
试验中发现$在本试验平台上熔炼

N[

2

的合金
!$G1)

可以完全熔化%分析认为$将材料同时放入坩
埚熔炼$低熔点的

8)

先熔化$热量由尚未熔化的
J'

)

>1

传入
8)

熔液中$无法快速熔化形成合金熔液$不
仅增加了熔炼能耗$

8)

在高温下的氧化烧损也会加剧%对此$试验调整了原料的添加顺序$先添加熔点
较高)导热性好的

J'

)

>1

$待加热至
E$$b

时添加
8)

$高温的
J'

)

>1

会迅速溶入
8)

熔液中形成
J'D>1D8)

合金熔液%经对比$调整添加顺序后的熔炼时间缩短至
#NG1)

$大幅提高熔炼效率$也减少了合金的氧化
烧损%

"=#="

!

漏嘴堵塞
漏嘴堵塞是雾化制粉中常见的问题$主要是因为合金熔液凝固过早或合金熔液流动性差难以通过漏

嘴%根据金属物理化学和热力学原理$金属液黏度*

#N

+表示如下&

!

'

-

.

#

0

/]

Z

/

! "

01

% !

#

"

式!

#

"中&

.

#

为比例系数'

/

为激活能'

0

为玻尔兹曼常数'

1

为金属熔体温度%

由式!

#

"可以看出$对于同种材料$温度越高$金属熔液黏度越小$越容易通过漏嘴'合金熔液的凝固
时间也会随着温度的升高而延长%此外$适当升高中间包及漏嘴的预热温度可以避免合金熔液过早凝固
在中间包中%表

"

列出了制备
J'>1#$8)!$

合金粉末时改进前后的制粉工艺参数及制粉效果%由此可
知$适当提高熔炼温度和坩埚漏斗的预热温度可以避免合金熔液过早凝固$但需注意过高的熔炼温度会
加剧合金的氧化烧损%
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!

熔炼温度与预热温度参数改进前后的结果对比
?(5/4;

!
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6/G
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Z

(/./*61)

2

6/G

Z

/(*6'(/

Z

*(*G/6/(5@/,&(/*):*,6/(1G

Z

(&4/G/)6

温度参数情况 熔炼温度(
b

预热温度(
b

制粉效果
改进前

#$C$ N$$

合金熔液凝固过快$漏管易堵塞
改进后

##$$ BN$

顺利喷粉$合金熔液完全流出坩埚漏斗
"=#=!

!

合金熔液上翻

图
<

!

合金雾化过程示意
>#

*

:<

!

H6&G1K*61&)

Z

(&9/55&,*++&

7

图
!

是合金熔液雾化过程示意$将雾化过程分成了̂
个区域&

H

$负压紊流区'

U

$原始液滴形成区'

J

$有效雾化区'

M

$冷却凝固区*

#B

+

%由高速气流产生的
H

区是合金熔液上
翻的主要原因$当漏管与喷嘴距离较近时会加剧这一现象$

造成漏嘴堵塞甚至产生危险*

#C

+

%试验中发现$只有初期雾
化压力较大$

H

区的气流上涌$形成回路时倒入合金熔液才
会出现上翻的现象%若初始保持低雾化压力$将合金熔液
倒入中间包$此时负压区压力较小不足以使合金熔液上翻$

待合金熔液稳定流出漏管后再加大雾化压力$缺乏回路后
H

区对合金熔液的影响将减小%经过对雾化工艺的改进$

粉末制备时气流较平稳$没有出现熔液上翻的现象%

;:;

!

粉末特性
"="=#

!

M;H

曲线分析
对雾化获得的合金粉末进行

M;H

差热分析!

:1,,/(/)61*+6./(G*+*)*+

7

515

"$图̂为
!

种合金粉末的
M;H

曲线%当
>1

含量较少时合金主要成分为
J'D8)

合金$分析图̂!

*

"中熔化阶段曲线的第
#

个吸热
峰$应当是在温度达到

N!$b

左右时$

J'D8)

合金发生低熔点相析出引起的%由第
"

个吸热峰可以确定

图
=

!

三种合金粉末
M;H

曲线与加热曲线
>#

*

:=

!

M;H*):./*61)

2

9'(4/&,6.(//[1):5&,*++&

7Z

&L:/(5

$#
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J'>1!8)!$

合金粉末的熔化区间为
CBB=!

$

CCA=Nb

$固液相线温差较小%观察图̂!

@

"和图̂!

9

"中的吸
热峰$随着合金中

>1

质量分数上升至
#$_

$原本在图̂!

*

"中
N!$b

左右的吸热峰已经消失$说明
>1

含量
的上升抑制了低熔点相的析出%由吸热峰可以判断

J'>1#$8)!$

粉末合金熔化区间为
E$#=B

$

E!!=!b

$

J'>1#$8)!N

粉末合金熔化区间为
E$#=A

$

E#E=Nb

%观察图中放热峰可以发现$

!

种试样均只有一处放
热峰在熔化区间附近$与熔化阶段的吸热峰对应%

"="="

!

粉末物理特性
图

N

为烘干后的
J'>1#$8)!$

合金粉末$粉末外观良好$未见氧化变色$表面色泽呈黄偏青的金属光
泽%图

N

中一些较粗颗粒为制粉初期$雾化压力较低时产生$当雾化压力稳定后$获得的粉末较细%图
B

为
J'>1#$8)!$

合金粉末在扫描电镜下的微观形貌$可以看出粉末整体球形度良好$存在少量不规则颗
粒及卫星球粉末%卫星球粉末是雾化过程中先凝固的细小液滴与未完全凝固的较大液滴发生碰撞形
成的*

#E

+

%

图
F

!

烘干后的合金粉末
>#

*

:F

!

M(1/:*++&

7Z

&L:/(5

图
K

!

合金粉末微观形貌
>#

*

:K

!

Y19(&56('96'(/&,*++&

7Z

&L:/(5

表
!

列出了
!

种合金粉末的物理特性$由颗粒度分布结果可知$合金粉末大多数集中在
i#N$

目和
d"$$

目的范围$

d"$$

目的细粉比例达到
NA_

以上%

i#N$

目的合金粉末较多是制粉初期雾化压力不
足产生的$若一次喷粉的总量增加$获得的细粉占比还能够进一步提高%

表
<

!

合金粉末物理特性
?(5/4<

!

V.

7

519*+

Z

(&

Z

/(61/5&,*++&

7Z

&L:/(5

合金粉末成分 颗粒度分布(
_

i#N$

目
#N$

$

"$$

目
"$$

$

"N$

目
d"N$

目 松装密度(!

2

0

9G

d!

" 熔化区间(
b

J'>1#$8)!N "C=N #$=C #B=N N̂=! N="! E$#=A

$

E#E=N

J'>1#$8)!$ "!=" ##=B "$=$ N̂=" N="# E$#=B

$

E!!=!

J'>1!8)!$ "C=# #!=! !"=! "C=! N=$B CBB=!

$

CCA=N

!!

表
!

中测试的是
"N$

$

!$$

目的合金粉末松装密度$为
N=$B

$

N="!

2

(

9G

!

%铜锡合金的密度在
E=N

2

(

9G

!

左右$则其合金粉末的松装密度范围在
N=CE

$

B="A

2

(

9G

!

$

N=$B

$

N="!

2

(

9G

!的松装密度与紧密排列时
的理论值接近%

上述测试分析结果表明$经制备工艺改善后制出的
J'D>1D8)

合金粉末$球形度较高)颗粒较细$能满
足钎焊用粉要求%

<

!

结
!

论
通过对雾化水冷法合金粉末制备工艺的研究及对制出的粉末测试分析$得到如下结论&

#

"在熔炼
J'D>1D8)

系合金时$先添加高熔点)不易氧化的
J'

)

>1

$后添加低熔点)易氧化的
8)

$最后
添加适量精炼除气剂$这种原料添加顺序和熔炼方式能够节省冶炼时间$减少氧化烧损%

"

"解决合金熔液凝固堵塞漏管的问题可以通过以下手段$一是适当提高合金熔炼温度$降低熔液黏
度$增加流动性$促进熔液从漏嘴中流出'二是提高中间包和漏嘴的预热温度$能够阻止合金熔液流入瞬
间冷却凝固%

##

第
#

期 王思鸿$等&铜镍锡合金粉末制备工艺及特性研究



!

"采用,先小后大-的雾化压力控制方式可以使雾化过程更加稳定$减少受高压时紊流的影响$避免
合金熔液雾化时上翻%

^

"采用改进后的制粉工艺能有效提升钎焊用
J'D>1D8)

合金粉末性能$满足钎焊用粉的要求%
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