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(57)摘要

本发明公开了一种采用湿法混合金属粉末

制备高纯度金属铬块的方法，涉及金属粉末制品

制造技术领域，包括S1、制粉：机械制备一种粒度

小于300μm的金属铬粉；S2、湿法混料：将制得的

金属铬粉与有机还原剂前驱体湿法混合；S3、搅

拌烘干：将混合后的粉末在真空干燥室中搅拌烘

干；S4、压制成型：对烘干后的粉末进行压制成

型；S5、真空烧结：对铬坯进行真空烧结，在一定

温度及压力下实现提纯。本发明可制备纯度高、

气体含量低、杂质含量低、化学成分均匀一致、外

观精美的高纯金属铬，可满足高温合金、高纯靶

材等行业对高纯金属原材料的需求。
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1.一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特征在于，包括以下步

骤：

S1：制粉

选用铝热法制备的铬块作为原料，将铬块先置于破碎机中进行预破碎，得到粒度小于

10mm的铬颗粒，再将得到的铬颗粒置入研磨机中进行制粉，得到粒度小于300μm的金属铬

粉；

S2：湿法混料

将制得的金属铬粉与有机还原剂前驱体置入混料机中进行湿法混合，混合时以蒸馏水

为分散剂，不断搅拌至金属铬粉、有机还原剂前驱体、蒸馏水三者混合均匀；

S3：搅拌烘干

将混合后的粉末在110‑120℃真空干燥室中搅拌烘干，烘干至粉末无粘接即可；

S4：压制成型

将烘干后的粉末置入模具中，压制压力控制在6‑7Mpa，压制成为块状铬坯；

S5：真空烧结

将铬坯置入真空烧结炉中对铬坯进行真空烧结，在300℃保温碳化，然后升温至1400℃

进行还原反应。

2.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述步骤S2中的有机还原剂前驱体为蔗糖或葡萄糖。

3.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述步骤S2中分散剂的添加量按与金属铬粉体积比1:1进行添加，搅拌速度为100‑

120r/min。

4.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述步骤S3中真空干燥室的真空度小于1000Pa，搅拌速度为20‑30r/min，烘干时长

为1‑1.5h。

5.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述步骤S1中研磨机中的研磨珠采用直径为25‑30mm的不锈钢制成，研磨时加入乙

醇作为保护剂，保护剂与铬块按质量比1:2加入，研磨完成后，通过筛网将粒度小于10mm的

铬颗粒筛出，粒度大于10mm的铬颗粒继续进行研磨，将小于10mm的铬颗粒置入研磨机中进

行制粉。

6.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述湿法混合时蒸馏水匀速喷射进入混料机，蒸馏水喷射速度为50ml/s，混料机内

温度为25‑50℃。

7.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述真空烧结时300℃保温碳化1‑1.5h，升温至1400℃过程中的升温速度为10‑15

℃/min，在1400℃时烧结时长3‑5h。

8.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特

征在于，所述真空烧结炉采用的是中频感应加热的真空感应烧结炉，真空烧结时炉内真空

度为0.5‑10Pa。

9.如权利要求1所述的一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，其特
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征在于，真空烧结完成后对真空烧结炉内进行冷风降温，降温速度为10‑20℃/min，降温至

铬坯表面温度至70℃以下，取出铬坯在室温下自然冷却。
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一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及金属粉末制品制造技术领域，具体是涉及一种采用湿法混合金属粉末

制备高纯度金属铬块的方法。

背景技术

[0002] 当前工艺发展对高纯金属及金属合金要求极高，可用于制造航空航天、交通运输、

输变电等行业的精密金属部件和表面涂层。其中，高纯金属铬当前被广泛应用于高温合金

中，在高温合金中占有较大的比例，铬在基体中与碳结合，形成骨架状碳化物组织，在一定

程度上起到沉淀强化和晶界强化的作用，同时可以提高合金高温抗氧化性和耐腐蚀性。

[0003] 从原矿提纯制备的金属原材料通常具备大量的金属氧化物夹杂，而氧含量对金属

材料的化学性能和力学性能影响很大。低的氧含量是防止材料的氧化和锈蚀的基本因素，

如果氧含量增加，高温合金的抗冲击值大大降低、抗疲劳性能恶化，材料的使用寿命会大大

降低。

[0004] 因此，采用一种方法，均匀地还原金属原材料中的非金属夹杂，降低材料氧含量至

关重要。

[0005] 目前国内外提纯金属的方法主要有石墨粉干法混料真空还原、石墨粉添加粘接剂

造粒真空还原、氢气气氛还原。

[0006] 其中石墨粉干法混料真空还原的方法为：采用铬粉与石墨粉按照0.1%～1%的比例

混合，再进行压制烧结。其中石墨粉与铬粉的比重差异大，有可能导致混料不均匀，最终导

致烧结质量有较大波动，会导致提纯效果一致性低；石墨粉添加粘结剂造粒真空还原时，真

空度及温度高，金属粒易粘接成为不规则块状，降低了烧结整体的孔隙度，降低脱气效率，

且还原完成后还需二次加工，提高了生产成本；氢气气氛还原成本高，氢气不易保存，成本

大，且生产效率低。

发明内容

[0007] 为解决上述技术问题，本发明提供了一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属

铬块的方法。

[0008] 本发明的技术方案是：一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，

包括以下步骤：

S1：制粉

选用铝热法制备的铬块作为原料，将铬块先置于破碎机中进行预破碎，得到粒度

小于10mm的铬颗粒，再将得到的铬颗粒置入研磨机中进行制粉，得到粒度小于300μm的金属

铬粉；

S2：湿法混料

将制得的金属铬粉与有机还原剂前驱体置入混料机中进行湿法混合，混合时以蒸

馏水为分散剂，不断搅拌至金属铬粉、有机还原剂前驱体、蒸馏水三者混合均匀；
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S3：搅拌烘干

将混合后的粉末在110‑120℃真空干燥室中搅拌烘干，烘干至粉末无粘接即可；

S4：压制成型

将烘干后的粉末置入模具中，压制压力控制在6‑7Mpa，压制成为块状铬坯；

S5：真空烧结

将铬坯置入真空烧结炉中对铬坯进行真空烧结，在300℃保温碳化，然后升温至

1400℃进行还原反应。

[0009] 进一步地，所述步骤S2中的有机还原剂前驱体为蔗糖或葡萄糖，蔗糖、葡萄糖无毒

无害，容易碳化且原料成本低。

[0010] 进一步地，所述步骤S2中分散剂的添加量按与金属铬粉体积比1:1进行添加，搅拌

速度为100‑120r/min，搅拌效率高。

[0011] 进一步地，所述步骤S3中真空干燥室的真空度小于1000Pa，搅拌速度为20‑30r/

min，烘干时长为1‑1.5h，避免了静置烘干时，糖类物质与容器产生的粘接，提高原材料的利

用率。

[0012] 进一步地，所述步骤S1中研磨机中的研磨珠采用直径为25‑30mm的不锈钢制成，研

磨时加入乙醇作为保护剂，保护剂与铬块按质量比1:2加入，研磨完成后，通过筛网将粒度

小于10mm的铬颗粒筛出，粒度大于10mm的铬颗粒继续进行研磨，将小于10mm的铬颗粒置入

研磨机中进行制粉，通过机械研磨对铬块进行粗磨以提高整体研磨效率。

[0013] 进一步地，所述湿法混合时蒸馏水匀速喷射进入混料机，蒸馏水喷射速度为50ml/

s，混料机内温度为25‑50℃，提高了混料的均匀性，减少了传统石墨干法混料对人工的损

耗。

[0014] 进一步地，所述真空烧结时300℃保温碳化1‑1.5h，对含碳量高的有机物前驱体进

行碳化，凭借有机物碳化残留碳骨架，为铬坯创造脱气空隙，该空隙可以完成制粉时产生的

极细粉末的脱气提纯，材料利用率高，成本低，碳化完成后，升温至1400℃过程中的升温速

度为10‑15℃/min，在1400℃时烧结时长3‑5h，对氧化铬进行氧化还原反应，提高铬的纯度。

[0015] 进一步地，所述真空烧结炉采用的是中频感应加热的真空感应烧结炉，真空烧结

时炉内真空度为0.5‑10Pa，真空烧结减少氧气进入，防止铬氧化。

[0016] 进一步地，真空烧结完成后对真空烧结炉内进行冷风降温，降温速度为10‑20℃/

min，降温至铬坯表面温度至70℃以下，取出铬坯在室温下自然冷却。

[0017] 本发明的有益效果是：

1、本发明采用湿法混料的方式，以蔗糖作为还原剂，采用最常见的水为分散剂，浸

泡式混料，将有机物包覆在金属粉末中，提高了混料的均匀性，减少了传统石墨干法混料对

人工的损耗，避免了混料粒度差异带来的还原剂分散不均匀的情况。

[0018] 2、本发明利用有机物在中温段碳化残余的碳骨架进行还原，极大提高还原的均匀

性，同时，碳化过程会在坯块中产生大量的空隙，提高了还原过程的脱气速率。

[0019] 3、本发明采用真空搅拌式烘干的方法，避免了静置烘干时，糖类物质与容器产生

的粘接，提高原材料的利用率。

[0020] 4、本发明采用的原材料为粒度小于300μm的金属粉末，凭借碳骨架创造的脱气空

隙，可以完成制粉时产生的极细粉末的脱气提纯，材料利用率高，成本低。
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附图说明

[0021] 图1是本发明的工艺流程图。

具体实施方式

[0022] 实施例1：

如图1所示，一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，包括以下步

骤：

S1：制粉

选用铝热法制备的铬块作为原料，将铬块先置于破碎机中进行预破碎，研磨机中

的研磨珠采用直径为25mm的不锈钢制成，研磨时加入乙醇作为保护剂，保护剂与铬块按质

量比1:2加入，研磨完成后，通过筛网将粒度小于10mm的铬颗粒筛出，粒度大于10mm的铬颗

粒继续进行研磨，将小于10mm的铬颗粒置入研磨机中进行制粉，得到粒度小于300μm的金属

铬粉，先通过破碎再进行研磨可以提高整体制粉效率；

S2：湿法混料

将制得的金属铬粉与有机还原剂前驱体置入混料机中进行湿法混合，有机还原剂

前驱体采用蔗糖，将蔗糖研磨成粒度小于325μm的粉末与金属铬粉进行混合，蔗糖含碳量

高，容易碳化且原料成本低；

混合时以蒸馏水为分散剂，分散剂的添加量按与金属铬粉体积比1:1进行添加，搅

拌速度为100r/min，搅拌效率高，不断搅拌至金属铬粉、有机还原剂前驱体、蒸馏水三者混

合均匀；

湿法混合时蒸馏水匀速喷射进入混料机，蒸馏水喷射速度为50ml/s，混料机内温

度为25℃，提高了混料的均匀性，减少了传统石墨干法混料对人工的损耗；

S3：搅拌烘干

将混合后的粉末在110℃真空干燥室中搅拌烘干，烘干至粉末无粘接即可，真空干

燥室的真空度为3Pa，搅拌速度为20r/min，烘干时长为1h，避免了静置烘干时，糖类物质与

容器产生的粘接，提高原材料的利用率；

S4：压制成型

将烘干后的粉末置入模具中，压制压力控制在6Mpa，压制成为块状铬坯；

S5：真空烧结

将铬坯置入真空烧结炉中对铬坯进行真空烧结，在300℃保温碳化1h，然后升温至

1400℃进行还原反应，升温至1400℃过程中的升温速度为10℃/min，在1400℃时烧结时长

3h，先对含碳量高的有机物进行碳化，再通过对氧化铬进行氧化还原反应，提高铬的纯度，

真空烧结炉采用的是中频感应加热的真空感应烧结炉，真空烧结时炉内真空度为0.5Pa，真

空烧结减少氧气进入，防止铬氧化；

真空烧结完成后对真空烧结炉内进行冷风降温，降温速度为10℃/min，降温至铬

坯表面温度至70℃，取出铬坯在室温下自然冷却。

[0023] 通过本实施例制备三个样品，并对三个样品的O含量（%）和C含量（%）进行检测，其

中O含量（%）的检测结果分别为：0.0310%、0.0280%、0.0320%，O含量（%）均值为0.0303%；C含

量（%）的检测结果分别为：0.0024%、0.0012%、0.0027%，C含量（%）均值为0.0021。
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[0024] 实施例2：

如图1所示，一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，包括以下步

骤：

S1：制粉

选用铝热法制备的铬块作为原料，将铬块先置于破碎机中进行预破碎，研磨机中

的研磨珠采用直径为28mm的不锈钢制成，研磨时加入乙醇作为保护剂，保护剂与铬块按质

量比1:2加入，研磨完成后，通过筛网将粒度小于10mm的铬颗粒筛出，粒度大于10mm的铬颗

粒继续进行研磨，将小于10mm的铬颗粒置入研磨机中进行制粉，得到粒度小于300μm的金属

铬粉，先通过破碎再进行研磨可以提高整体制粉效率；

S2：湿法混料

将制得的金属铬粉与有机还原剂前驱体置入混料机中进行湿法混合，有机还原剂

前驱体采用葡萄糖，葡萄糖颗粒度小于355μm，葡萄糖碳量高、易碳化且原料成本低；

混合时以蒸馏水为分散剂，分散剂的添加量按与金属铬粉体积比1:1进行添加，搅

拌速度为110r/min，搅拌效率高，不断搅拌至金属铬粉、有机还原剂前驱体、蒸馏水三者混

合均匀；

湿法混合时蒸馏水匀速喷射进入混料机，蒸馏水喷射速度为50ml/s，混料机内温

度为40℃，提高了混料的均匀性，减少了传统石墨干法混料对人工的损耗；

S3：搅拌烘干

将混合后的粉末在115℃真空干燥室中搅拌烘干，烘干至粉末无粘接即可，真空干

燥室的真空度为500Pa，搅拌速度为25r/min，烘干时长为1.2h，避免了静置烘干时，糖类物

质与容器产生的粘接，提高原材料的利用率；

S4：压制成型

将烘干后的粉末置入模具中，压制压力控制在6.5Mpa，压制成为块状铬坯；

S5：真空烧结

将铬坯置入真空烧结炉中对铬坯进行真空烧结，在300℃保温碳化1.2h，然后升温

至1400℃进行还原反应，升温至1400℃过程中的升温速度为13℃/min，在1400℃时烧结时

长4h，先对含碳量高的有机物进行碳化，再通过对氧化铬进行氧化还原反应，提高铬的纯

度，真空烧结炉采用的是中频感应加热的是真空感应烧结炉，真空烧结时炉内真空度为

5Pa，真空烧结减少氧气进入，防止铬氧化；

真空烧结完成后对真空烧结炉内进行冷风降温，降温速度为15℃/min，降温至铬

坯表面温度至50℃，取出铬坯在室温下自然冷却。

[0025] 通过本实施例制备三个样品，并对三个样品的O含量（%）和C含量（%）进行检测，其

中O含量（%）的检测结果分别为：0.0270%、0.0320%、0.0290%，O含量（%）均值为0.0293%；C含

量（%）的检测结果分别为：0.0012%、0.0014%、0.0008%，C含量（%）均值为0.0011。

[0026] 实施例3：

如图1所示，一种采用湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，包括以下步

骤：

S1：制粉

选用铝热法制备的铬块作为原料，将铬块先置于破碎机中进行预破碎，研磨机中
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的研磨珠采用直径为30mm的不锈钢制成，研磨时加入乙醇作为保护剂，保护剂与铬块按质

量比1:2加入，研磨完成后，通过筛网将粒度小于10mm的铬颗粒筛出，粒度大于10mm的铬颗

粒继续进行研磨，将小于10mm的铬颗粒置入研磨机中进行制粉，得到粒度小于300μm的金属

铬粉，先通过破碎再进行研磨可以提高整体制粉效率；

S2：湿法混料

将制得的金属铬粉与有机还原剂前驱体置入混料机中进行湿法混合，有机还原剂

前驱体采用葡萄糖，葡萄糖颗粒度小于355μm，葡萄糖碳量高、易碳化且原料成本低；

混合时以蒸馏水为分散剂，分散剂的添加量按与金属铬粉体积比1:1进行添加，搅

拌速度为120r/min，搅拌效率高，不断搅拌至金属铬粉、有机还原剂前驱体、蒸馏水三者混

合均匀；

湿法混合时蒸馏水匀速喷射进入混料机，蒸馏水喷射速度为50ml/s，混料机内温

度为50℃，提高了混料的均匀性，减少了传统石墨干法混料对人工的损耗；

S3：搅拌烘干

将混合后的粉末在120℃真空干燥室中搅拌烘干，烘干至粉末无粘接即可，真空干

燥室的真空度为900Pa，搅拌速度为30r/min，烘干时长为1.5h，避免了静置烘干时，糖类物

质与容器产生的粘接，提高原材料的利用率；

S4：压制成型

将烘干后的粉末置入模具中，压制压力控制在7Mpa，压制成为块状铬坯；

S5：真空烧结

将铬坯置入真空烧结炉中对铬坯进行真空烧结，在300℃保温碳化1.5h，然后升温

至1400℃进行还原反应，升温至1400℃过程中的升温速度为15℃/min，在1400℃时烧结时

长5h，先对含碳量高的有机物进行碳化，再通过对氧化铬进行氧化还原反应，提高铬的纯

度，真空烧结炉采用的是中频感应加热的真空感应烧结炉，真空烧结时炉内真空度为10Pa，

真空烧结减少氧气进入，防止铬氧化；

真空烧结完成后对真空烧结炉内进行冷风降温，降温速度为20℃/min，降温至铬

坯表面温度至30℃，取出铬坯在室温下自然冷却。

[0027] 通过本实施例制备三个样品，并对三个样品的O含量（%）和C含量（%）进行检测，其

中O含量（%）的检测结果分别为：0.0340%、0.0320%、0.0330%，O含量（%）均值为0.0330%；C含

量（%）的检测结果分别为：0.0019%、0.0029%、0.0008%，C含量（%）均值为0.0019。

[0028] 通过每个实施例的三组样品的O含量（%）和C含量（%）数据及各自均值，可以发现，

采用本发明的湿法混合金属粉末制备高纯度金属铬块的方法，所制备的铬块O含量（%）和C

含量（%）均比较低，且对比实施例1、2、3，实施例2中三组样品的O含量（%）和C含量（%）的均值

最低，因此实施例2为最佳实施例。
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