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气雾化法制备3 D打印用钴铬合金粉末工艺的研究*
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摘 要：采用真空熔炼气雾化工艺制备3D打印用钴铬合金粉末，通过调整雾化工艺参数，研究了漏嘴直

径、熔炼温度及雾化压力对粉末形貌、粒度分布、松装密度及流动性等特性的影响．结果表明：在熔炼温

度为1670℃、雾化压力为5 MPa、漏嘴直径为5 1Tim的条件下，制备的合金粉末性能优异，平均粒径

(D50)为30．70“m，松装密度为4．309／cm3，氧含量为0．032％，流动性为22．40 s／(50 g)，可满足3D打

印用钴铬金属粉末的性能要求．
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钴铬合金凭借其优异的耐腐蚀性能、良好的生

物相容性及机械性能等[1]，被广泛用于外科植入体、

心血管支架及牙科修复等生物医疗领域中[2：，是医

学上常用的生物兼容性材料．随着医学上对个性化

产品的需求日益增多，传统的制造方式已无法满足

个性化产品快速低成本的要求[3]．近年来，随着3D

打印技术的不断发展，为快速低成本制备个性化产

品提供了很好的解决方案．

3D打印要求所用金属粉末需具有粉末粒径细

小、粒度分布窄、球形度高及流动性好和松装密度高

等特性‘“．目前钴铬合金的3D打印研究主要集中

在工艺及应用方面口。7]，而对于钴铬合金粉末原材料

的制备研究仍较少．因此，本研究通过气雾化制粉技

术制备了3D打印用钴铬合金粉末，研究了熔炼温

度、雾化压力、漏嘴直径等工艺参数对合金粉末性能

的影响，以期为气雾化制备3D打印用钴铬合金粉

末的实际生产应用提供一定的理论和技术参考．

1 实验部分

1．1原料及方法

根据钴铬合金粉末的化学成分要求(表1)，将主

要原材料金属钴、铬、钼、钨及辅料按配比置于中频感

应熔炼炉进行冶炼熔化，当达到雾化温度时，将熔融

金属液从中间包经过不同内径的漏嘴流入雾化区，金

属液在一定的高压惰性气体(气体为氩气)击碎下分

散冷凝成合金粉末．本试验主要对漏嘴直径、熔炼温

度和雾化压力对粉末形貌及粒度等性能的影响进行研

究，具体的工艺参数列于表2．图1为雾化原理示意图．

表1 钴铬合金的化学成分

Table 1 The chemical composition of CoCr alloy
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表2气雾化工艺参数

Table 2 Atomization parameters used in this work

名称 工艺参数

漏嘴直径／mm

熔炼温度／℃

雾化压力／MPa

口

图1 气雾化原理示意图

Fig．1 Schematic diagram of the gas atomization

1．2性能表征

用马尔文仪器有限公司制造的MS3000激光粒

度分析仪，测试粉末的平均粒径及颗粒分布曲线；用

日本生产的电子JXA-8100型扫描电子显微镜，观

察粉末的微观形貌；用钢研纳克检测技术有限公司

生产的ON一1000型氧氮分析仪，分析粉末的氧元素

质量分数；用恒宇仪器有限公司生产的HY-100粉

体密度测试仪，测定粉末的松装密度及流动性能．

2结果与讨论

2．1 漏嘴内径的影响

在雾化温度1670℃、雾化压力为6 MPa的条

件下，选用不同尺寸的漏嘴内径进行雾化试验，得到

的漏嘴内径与合金粉末颗粒粒度的关系曲线如图2

所示．从图2可见，随着漏嘴内径的减小，粉末平均

粒径(D50)从34．73肚m降低到18．68／am，D90则

由66．59肚m降到了40．80“m，即在6 MPa气雾化

条件下，随漏嘴内径的减小，合金粉末的粒度越来

越小．
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图2不同漏嘴内径与粉末粒度的关系

Fig．2 The relationship between different nozzle

diameter and particle size

根据雾化过程中参与雾化的气流动能应与熔体

破碎成若干平均直径D的颗粒所需的表面能相等，

从能量转换的角度对气雾化的破碎过程进行描述，

并推导出粉末的平均粒径公式[8]：

。一c皇‘赢． ㈩

式(1)中C为常数，P。和仃。分别为金属熔体的密度

和表面张力，V。为雾化气体的流速，G。和Gg分别为

金属熔体和雾化气体的质量流量．由式(1)可知，在

使用固定的喷嘴及雾化压力不变的条件下，气体的

质量流量基本不发生变化，此时可通过改变漏嘴直

径来控制金属熔体质量流量G。，随着G。减小，雾化

粉末粒度减小，即金属熔体破碎更充分．

表3为不同漏嘴直径对应的粉末的性能．由表

3可知：粉末的球形度随着漏嘴直径的增大而提高，

这是由于随着通过漏嘴的熔体流量增大，冷却速率

变慢，粉末球化时间延长；当漏嘴直径为6 mm时，

粉末的球形度变化不大，但粉末的粒度却增加到

表3不同漏嘴直径条件下粉末的物理性能

Table 3 Physical properties of powders at different nozzle

diameter

漏嘴直径／mm 粒径(D90)／um 球形度

40．80

48．62

51．44

66．59

O．57

O．66

O．75

O．78
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66．59址ITI，而3D打印成形(SLM)设备要求所用粉

末粒径需小于53“m．由此可知，漏嘴直径为5 InIn

时得到的粉末球形度、粒度等综合性能指标最佳，可

用于金属3D打印．

2．2熔炼温度的影响

金属熔体的物性参数如熔点、动粘度、表面张

力、比热、热导率、密度及裂解热在雾化过程中对粉

末的粒度有着直接的影响，在这些参数中动粘度和

表面张力对粒度的影响较大，而对于同种材质，上述

参数又由金属熔体的温度决定．其中金属熔体粘度

系数与温度的关系为[9]：

r／=AP岳． (2)

式(2)中E为活化能，A为常数，R为气体常数，T

为绝对温度，刀为粘度系数．由式(2)可知，熔体温度

越高，熔体粘度越低．一般来说，随着温度的升高，金

属的粘度和表面张力都降低，这将有利于生产出细

粉．粉末的平均粒度与雾化金属熔体的粘度和表面张

力成正比，粘度越小表面张力越小，平均粒度越小．

图3为不同熔炼温度与粉末粒度分布的关系

图．从图3可见：随温度的升高，粉末的平均粒度下

降，且其粒度的整体分布向左偏移，细粉末的百分含

量增加；当升高到一定温度时，粉末平均粒度下降的

很小．这是因为随熔体温度的升高，熔体的粘度及表

面张力降低，破碎金属熔体所需的能量变小，从而使

粉末的平均粒度变小．

粒i至／I-tm

图3熔炼温腹耐粉末粒度分n确0影响

Fig．3 Effect of melting temperature on particle size

distribution of powders

表4为不同熔炼温度条件下粉末的物理性能．

由表4可知，随着熔炼温度的升高，粉末粒度减小的

趋势也随之变缓，氧含量逐渐升高，这是因为：(1)随

温度的升高，金属的氧化也越来越严重，这些氧化物

夹杂在熔体中影响了金属的流动，增加了金属熔体

的粘度，当氧化物所起的作用与因温度升高而降低

金属熔体的粘度作用逐渐相抵消时，熔体粘度降低

的趋势变弱；(2)雾化过程中熔体温度越高，被气体

破碎的金属液滴凝固时间越长，在飞行过程中易互

相粘结，使粉末的颗粒长大，粉末粒度减小的趋势也

随之变缓．

表4不同熔炼温度条件下粉末的物理性能

Table 4 Physical properties of powders at different melting

temperatures

雾化温度／℃ 平均粒径／“m 氧含N／N

1580

1610

1640

1670

1700

42．O

37．5

33．8

30．7

29．4

0．0256

0．0280

O．0309

O．0320

O．0327

在一定的熔炼温度范围内雾化时，粉末的粒度

随着熔体温度的升高而减小．因此选择合适的熔炼

温度，对于获得性能优异的粉末非常重要．综合考虑

粉末性能及生产实际需要，当熔炼温度低于1670℃

时粉末的粒度过粗，当熔炼温度高于1700℃时会增

加生产成本并带来安全风险．因此，熔炼温度为

1670℃是最优的选择．

2．3雾化压力的影响

图4为不同雾化压力条件下制备的钴铬合金粉

末的SEM形貌图．从图4可见，粉末基本为球形，随

着雾化压力的增加，粉末的粒度开始变细，细小颗粒

的粉末比例也不断增加，这是由于雾化压力增大，熔

体受到的冲击力大造成的．从图4还可见：当雾化压

力低于5 MPa时，粉末颗粒球形度好，粉末团聚少；

当雾化压力高于5 MPa，粉末颗粒团聚明显，大颗粒

粉末的卫星球粉末增多．一方面是因为雾化破碎后

尺寸不同的颗粒冷却凝固速率不同，大颗粒凝固速

率慢而小颗粒凝固速率快；另一方面是大小颗粒加

速度不同，大小颗粒的飞行速度不同；还有就是雾化

压力越大，气流速率越大，气流与金属液滴的相互作

用越强烈，引起不同颗粒间的速度及凝固状态差别

也越大，使得金属液滴发生碰撞的可能性增大，导致

卫星粉末大大增加．
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图4不同雾化压力条件下制备的钴铬合金粉末SEM形貌

(a)4 MPa；(b)4．5 MPa；(C)5 MPa；(d)5．5 MPa；(e)6 MPa

Fig．4 SEM morphology of CoCr alloy powder prepared under different atomizing pressure

图5为粉末颗粒的粒度分布及粒径随不同雾化

压力的变化曲线图．从图5(a)可见，雾化压力从4．0

MPa逐渐升高至6．0 MPa时，粉末的粒度分布曲线

整体左移，表明细小粉末的比例增多．从图5(b)可

见，随着雾化压力的增大，粉末粒度也随之减小，粉

末的平均粒度从46。9肚m降低至28．2肛m，这主要

是因为随着雾化压力的增大，高压气体的出口速度

100

80

透60
搽
惫
皿唧40
瞧
：七
咪20

0

增大，动能增加，因而对合金熔液的冲击更加剧烈，

使得熔体的破碎更加充分完全，从而粉末的粒径更

加细小．综上所述，当雾化压力低于5 MPa时，粉末

的粒度过粗，影响3D打印时粉末的活性；当雾化压

力高于5 MPa，粉末的粒度更加细小，增大了雾化设

备的负荷，使成本增加．在满足粉末性能要求的前提

下，综合考虑成本，雾化压力5 MPa是最佳的选择．

图5不同雾化压力条件下粉末的粒度分布(a)及粒径(b)
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雾化压力对合金粉末松装密度和氧含量的影响

列于表5．由表5可知：随着雾化压力的增加，制备

的粉末流动性随之变差，雾化压力从4．0 MPa升高

至6．0 MPa时，流动性从18．14 s／(50 g)增加至

23．80 s／(509)；松装密度随压力的增大略有增加，

从4．23 g／cm3增加至4．35 g／cm3．这是因为随着雾

化压力增大，制备粉末的颗粒分布变广，粉末中细小

颗粒增多，导致粉末的松装密度增加，流动性变差．

由表5还可知，随着雾化压力的增大，粉末的氧含

量呈现上升趋势，从0．0121％增加至0．0430％，这

是由于在较高的雾化压力下，雾化得到的粉末更为

细小，粉末越细比表面积越大，因此会吸附更多的游

离氧，从而导致氧元素含量增大．但总体而言，氧含

量均在增材制造工艺要求的范围内．

表5在不同雾化压力条件下钴铬合金粉末的性能

Table 5 Properties of CoCr al loy powders prepared under different atomizing pressures

雾化压力／MPa 松装密度／(g·cm_3) 氧含量／％ 流动。I生／(s·(509)_1)

4．O

4．5

5．0

5．5

6．O

4．23

4．27

4．30

4．32

4．35

18．14

19．66

22．40

22．92

23．80

通过条件实验可知，采用真空气雾化法，在雾化

温度为1670℃、雾化压力为5 MPa、漏嘴直径为5

mm的优化条件下，制备的合金粉末的平均粒径

(D50)为30．70Fm、松装密度为4．30 g／cm3、氧含量

为0．032％、流动性为22．40 s／(509)，可满足3D打

印用金属粉的性能的要求．

3 结 论

(1)采用真空气雾化法制备3D打印用金属粉

末，优化条件为雾化温度1670℃、雾化压力5 MPa、

漏嘴直径5 mm，在此条件下制备的合金粉末的平

均粒径(D50)为30．7 Fm、松装密度为4．30 g／cm3、

氧含量为0．0320％、流动性为22．40 s／(509)．

(2)随着漏嘴内径的减小，钴铬合金粉末的粒度

减小，细粉收得率提高．

(3)随着熔炼温度的升高，在一定范围内粉末的

粒度随着熔体温度的升高而减小，当温度高于1670

℃，粉末粒度减小的趋势也随之变缓，氧含量逐渐

升高．

(4)随着雾化压力的升高，粉末的粒度减小，细

小粉末比例增加，卫星球粉末也增多，粉末的流动性

变差，氧含量上升．
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Study on the recovery of barite from a lead。zinc tailings

ZHANG Hongying

Guangdong Institute of Resources Comprehensive Utilization，State Key Laboratory of Rare Metals Separation and

Comprehensive Utilization，the Key Laboratory for Mineral Resources R&D and Comprehensive Utilization of

Guangdong，Guangzhou 510650，China

Abstract：Aiming at the high content of dolomite in a lead—zinc tailings，the barite was recovered by the

whole flotation process of“desulfurization～barite flotation”．With the amount of sodium dodecyl sulfonate

as collect。r and TS as inhibitor，barite concentrate with BaS04 grade of 9 1．27％and recovery rate of

70．25％was obtained．

Key words：lead—zinc tailings；barite；flotation；desulfurization
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Study on the preparation process of 3D printing CoCr alloy

powder by gas atomization method

LUO Hao，ZONG Wei，LI Zhi，WENG Ting，ZHU Jie，ZENG Keli

Guangdong institute of materials and processing，Guangzhou 510650，China

Abstract：CoCr alloy powder used in 3D printing was prepared by vacuum inert gas atomization method in

this paper．The influences of nozzle diameter，melting temperature and atomization pressure on the

morphology，particle size distribution，and loose packed density of powder were investigated by adj usting

the atomization process parameters by using the vacuum smelting gas atomization process．The results

show that under the certain process parameters(melting atl670。C，argon gas pressure at 5 MPa，nozzle

diameter at 5 mm)，the high quality CoCr alloy powder can be obtained，which can be used for different 3D

Drinting techniques．The characteristics of powder are summarized as the mean diameter(D50)Of 30．70

um，the loose packed density of 4．30 g／cm3，the oxygen content of 0．032％，and the fluidity of 22．40 g／

(50 s)，to meet the 3D pringting cobalt chromium metal powder performance requirements．

Key words：gas atomization；3D printing；CoCr alloy；powder characteristics

万方数据


