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不同粉末粒度的粉末轧制多孔钛板的孔隙性能研究
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摘　 要: 为满足湿法冶金、 氯碱、 水处理、 制药等行业对多孔钛板过滤元件的需求ꎬ 以粉末轧制法制备多孔钛板为出发点ꎬ

开展了满足轧制工艺要求的多孔钛板粉末轧制、 烧结、 性能测试等研究ꎮ 通过对不同性能的钛粉进行粉末轧制、 真空烧结ꎬ

制得了宽度为 ４２０ ｍｍ、 厚度不同、 组织均匀的多孔钛板ꎬ 研究了不同粉末性能对其孔隙度、 最大孔径和透气度的影响ꎮ 结果

表明: 随着粉末粒度的减小ꎬ 多孔钛板的密度有所增大ꎬ 孔隙度、 最大孔径和透气度逐渐减小ꎮ 其中ꎬ 多孔钛板最大孔径和

透气度的变化规律与模压多孔材料的相同ꎮ 在追求孔隙度最大化时ꎬ 以最小的轧制压力轧制成型多孔钛板ꎬ 粉末粒度越大ꎬ

其厚度越大ꎮ 当粉末粒度相同时ꎬ 多孔钛板厚度越大ꎬ 其内部孔道路径越长ꎬ 孔结构越复杂ꎬ 气体在透过多孔结构通道时所

消耗的能量也越多ꎬ 透气度则越低ꎮ
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1　 前　 言

目前国内制备的大部分多孔过滤板宽度小于 ２２０ ｍｍꎬ
无法满足湿法冶金、 电解水、 制药和石油化工等行业对

板状过滤元件宽度大于 ３００ ｍｍ 的大尺寸需求ꎮ 多孔钛板

具有强度高、 通量大、 使用连续稳定、 能耗低、 运行简

单、 过滤精度高、 分离效果好、 抗腐防污染能力强、 过

滤产品质量高、 处理后可重复使用等优点ꎬ 在湿法冶金

中可代替传统的过滤分离装置ꎬ 使我国湿法冶金行业的

装备水平接近世界水平[１ꎬ ２] ꎮ
然而ꎬ 目前关于过滤用大规格多孔钛板的制备及相

关研究的报道很少ꎮ 而且ꎬ 利用粉末轧制法制备大规格

多孔钛板更是少见ꎮ 粉末轧制技术较传统制备方法制备

的多孔钛板在尺寸、 结构、 过滤性能和力学性能方面均有

所不同ꎮ 该方法是将金属粉末由供料装置不断送入转动方
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向相反且处在同一平面的两个轧辊之间的缝隙中ꎬ 通过轧

辊的压力将粉料压成连续的坯材ꎬ 制成具有一定厚度、 孔

隙度和适当力学强度的板带坯料ꎬ 经烧结后即可获得多孔

板材膜[１－１４]ꎮ 此方法生产成本低廉ꎬ 可以连续稳定地生产

具有均匀厚度和孔隙性能的板状过滤元件[２ꎬ ４ꎬ １３]ꎮ
为适应湿法冶金行业对过滤分离装置的实际需求和

轧制工艺的要求ꎬ 本团队专门开发了一种低氧、 低铁的

菱形钛粉ꎬ 通过粉末轧制法制备了多孔钛板ꎮ 本文主要

讨论了不同钛粉性能对轧制多孔钛板孔隙性能的影响ꎬ
其结果可为制备过滤净化过程中满足工业要求的大规格

多孔钛板提供实验依据ꎮ

2　 实　 验

2􀆰 1　 实验材料

实验原料为本团队自制的具有近似菱形形貌的不规

则钛粉(图 １)ꎬ 其化学成分如表 １ 所示ꎮ 对其进行筛分ꎬ
选用 １５０~１０４、 １０４~ ８６、 ８６ ~ ７４ 和 ７４ ~ ４４ μｍ ４ 种不同

粒度范围的钛粉通过粉末轧制、 真空烧结获得多孔钛板ꎮ
为了减少轧制过程中粉末从轧辊缝隙流失并增强粉末颗

粒的团聚能力ꎬ 在粉末中添加无水乙醇ꎬ 其添加量为粉

末量的 ３％(质量分数)ꎬ 以增强其成型性ꎬ 保证轧制过

程的正常进行ꎮ

图 １　 气流磨钛粉末的 ＳＥＭ 照片

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＳＥＭ ｉｍａｇｅ ｏｆ ｊｅｔ ｍｉｌｌｅｄ Ｔｉ ｐｏｗｄｅｒｓ

表 １　 钛粉的化学成分

　 　 　 Ｔａｂｌｅ １　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆ Ｔｉ ｐｏｗｄｅｒ( ω / ％)

Ｅｌｅｍｅｎｔ Ｃ Ｈ Ｏ Ｎ Ｆｅ Ｓｉ Ｔｉ

Ｃｏｎｔｅｎｔ ０.０１１ ０.０２６ ０.１２０ ０.０１３ ０.０７０ ０.０３０ Ｂａｌ.

2􀆰 2　 样品制备

本文选用的四辊卧式粉末轧机的工作辊直径为 ５０ ｍｍꎬ
轧辊宽度为 ５００ ｍｍ 且水平布置ꎬ 沿垂直方向进料ꎮ 轧制

前ꎬ 需要对轧辊表面进行清理ꎬ 以确保轧辊表面无灰尘

及其他粉末颗粒等杂质附着[４] ꎮ 粉末轧制结合真空烧结

制备多孔钛板的工艺过程如图 ２ 所示[１５] ꎬ 为了获得最大

的孔隙度和最小的厚度ꎬ 对于不同粉末粒度的钛粉ꎬ 通

过调节最小辊间距、 辊转速和成型所需的最小轧制压力

等参数ꎬ 轧制出宽度为 ４２０ ｍｍ、 长度≥１０００ ｍｍꎬ 厚度

不同、 密度均匀的连续生坯带ꎬ 不同粒度钛粉的轧制工

艺参数如表 ２ 所示ꎮ

图 ２　 粉末轧制结合真空烧结制备多孔钛板的流程图[１５]

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｆｌｏｗ ｃｈａｒｔ ｏｆ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔ ｆａｂｒｉｃａｔｅｄ ｂｙ ｐｏｗｄｅｒ ｒｏｌｌｉｎｇ

ｃｏｍｂｉｎｉｎｇ ｗｉｔｈ ｖａｃｕｕｍ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ[１５]

表 ２　 不同粒度钛粉的轧制工艺参数

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｐｒｏｃｅｓｓ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｐｏｗｄｅｒ ｒｏｌｌｉｎｇ ｆｏｒ Ｔｉ ｐｏｗｄｅｒｓ ｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ

Ｐｏｗｄｅｒ
ｓｉｚｅ / μｍ

Ｍｉｎｉｍｕｍ ｒｏｌｌ
ｇａｐ / ｍｍ

Ｒｏｌｌｉｎｇ ｓｐｅｅｄ
/ (ｍ / ｍｉｎ)

Ｍｉｎｉｍｕｍ ｒｏｌｌｉｎｇ
ｆｏｒｃｅ / ｔ

１５０~１０４ ６.００ ４.００ １９５

１０４~８６ ５.２０ ４.８０ １８１

８６~７４ ４.００ ５.００ １２０

７４~４４ ３.００ ５.５０ ８０

将连续成型的轧制钛膜板坯平铺在平整的水平料架

上ꎬ 随后装入真空烧结装置中ꎬ 其真空度≤１０－２ Ｐａꎬ 在

烧结温度为 １１００ ℃下保温 ２ ｈꎬ 从而获得多孔钛板ꎮ 采

用电弧线切割法ꎬ 垂直于轧制方向对多孔钛板进行线切

割获得 Φ５０ ｍｍ 圆片ꎮ
2􀆰 3　 性能检测

在 ＰＪＳ￣Φ２００ 型 拍 击 式 振 筛 机 上 根 据 干 筛 分 法

(ＧＢ / Ｔ １４８０—２０１２)对钛粉粉末进行不同粒度分级ꎻ 采

用 ＢＴ￣２００ 型金属粉末流动性检测仪根据标准漏斗法

(ＧＢ / Ｔ １４８２—２０１０)和漏斗法(ＧＢ / Ｔ １４７９􀆰 １—２０１１) 测

定钛粉粉末的流动性和松装密度ꎻ 采用 ＢＴ￣３０１ 型振实

密度测试仪根据漏斗法(ＧＢ / Ｔ １４７９􀆰 １—２０１１)测定钛粉

粉末的振实密度ꎻ 利用 ＦＢＰ￣Ⅳ型多孔材料孔径检测仪

根据气泡试验(ＧＢ / Ｔ ５２４９—２０１３)测定多孔钛板的最大

孔径和透气度(ＧＢ / Ｔ ３１９０９—２０１５)ꎮ 基于 Ａｒｃｈｉｍｅｄｅｓ
定律ꎬ 使用 ＸＳ２０５ 型分析天平测定多孔钛板的密度和孔

隙度(ＧＢ / Ｔ ５１６３—２００６)ꎮ

3　 结果与讨论

多孔钛板的过滤性能主要包括密度、 孔隙度、 最大

孔径、 透气度、 过滤精度等ꎮ 下面将对 １５０ ~ １０４、 １０４ ~

４４２
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８６、 ８６~７４ 和 ７４~４４ μｍ ４ 种不同粒度钛粉的粉末性能和

其对应的轧制烧结多孔钛板过滤性能进行分析讨论ꎮ
3􀆰 1　 不同粒度钛粉的粉末性能

本文研究的粉末性能主要包括流动性、 松装密度和

振实密度ꎮ 对所选的 ４ 种不同粒度钛粉的松装密度、 振

实密度和流动性进行分析ꎬ 结果如表 ３ 所示ꎮ 发现随着

粉末粒度减小ꎬ 其松装密度先增大后减小、 振实密度增

大、 流动性变差甚至无法测出ꎬ 这可能是由于粉末粒度

越小越容易团聚、 搭桥ꎬ 易形成“虹桥效应”ꎮ
表 ３　 不同粒度钛粉的粉末性能

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ Ｔｉ ｐｏｗｄｅｒｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ

Ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅ
/ μｍ

Ａｐｐａｒｅｎｔ ｄｅｎｓｉｔｙ
/ (ｇ / ｃｍ３)

Ｔａｐ ｄｅｎｓｉｔｙ
/ (ｇ / ｃｍ３)

Ｆｌｏｗａｂｉｌｉｔｙ
/ (ｓ / ５０ ｇ)

１５０~１０４ １.１８ １.８６ ４３.５１

１０４~８６ １.１９ １.９０ ４６.０３

８６~７４ １.２９ １.９６ ５１.２０

７４~４４ １.１２ ２.０４ —

3􀆰 2　 粉末粒度对轧制烧结多孔钛板致密化的影响

众所周知ꎬ 多孔钛板的密度越小、 孔隙度越大ꎬ 过

滤材料的透过量越大ꎬ 过滤量越大ꎬ 生产效率越高ꎮ 表 ４
为不同粒度范围的钛粉以最小连续成型压力轧制、 烧结得

到的多孔钛板的密度和厚度ꎮ 为了直观看出多孔钛板的孔

隙度随粉末粒度改变的变化规律ꎬ 按 ＧＢ / Ｔ ５１６３—２００６ 烧

结金属材料(不包括硬质合金)标准的相关公式ꎬ 根据多

孔钛板的密度计算出对应的孔隙度ꎬ 如图 ３ 所示ꎮ 随着

粉末粒度的减小ꎬ 多孔钛板的孔隙度曲线呈现下降趋

势ꎮ 这是因为粉末粒度越小ꎬ 颗粒间的原始接触点越

多ꎬ 有利于其烧结致密化ꎬ 因此制备的多孔钛板的孔隙

度越小ꎮ 但是ꎬ 为了得到最大的孔隙度ꎬ 在钛粉可以连

续轧制成型并使制备的多孔钛板具有一定强度的前提

下ꎬ 应以最小的轧制压力轧制成型多孔钛板ꎮ 在轧制过

程中ꎬ 钛粉颗粒越细ꎬ 振实密度越大ꎬ 所需的轧制压力

越小(表 ２)ꎮ 此外ꎬ 粉末粒度越大ꎬ 轧制、 烧结成型的

多孔钛板的厚度越大ꎮ 这是由于钛粉粒度越大ꎬ 流动性

越好ꎬ 在轧制区域咬入的粉末颗粒越多ꎬ 成型的多孔钛

板厚度越大ꎮ
表 ４　 不同粉末粒度的多孔钛板的密度和厚度

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｄｅｎｓｉｔｉｅｓ ａｎｄ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓ ｏｆ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒ￣

ｅｎｔ ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ

Ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅ / μｍ １５０~１０４ １０４~８６ ８６~７４ ７４~４４

Ｄｅｎｓｉｔｙ / (ｇ / ｃｍ３) ３.１６ ３.２１ ３.２６ ３.３１

Ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ / ｍｍ ２.５３ ２.００ ２.００ １.０３

图 ３　 粉末粒度对多孔钛板孔隙度的影响

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｔｈｅ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｒｏｓｉｔｙ ｔｏ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔｓ ｖｓ. ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ

图 ４ａ 为粒度分布于 １５０~１０４ μｍ 的钛粉轧制后的钛

膜板坯断面 ＳＥＭ 照片ꎬ 可以看出颗粒和颗粒之间是分离

的ꎮ 在 １１００ ℃下烧结 ２ ｈ 后其断面 ＳＥＭ 照片如图 ４ｂ 所

示ꎬ 颗粒间有烧结颈相连ꎬ 孔隙缩小或消失ꎮ 这是因为

钛膜板坯在 １１００ ℃的高温下ꎬ 颗粒间原子获得了大量的

能量ꎬ 变得特别活跃ꎬ 原子通过颗粒间原始接触点或面

扩散转变成冶金结合ꎬ 从而形成烧结颈ꎮ 随着原子继续

扩散ꎬ 其向颗粒界面大量迁移ꎬ 烧结颈扩大、 颗粒间距

缩小ꎬ 形成连续、 细小的孔隙网络ꎻ 而且随着烧结时间

延长ꎬ 孔隙不断缩小、 消失、 重合ꎬ 烧结体发生收缩ꎬ
其密度增加、 孔隙度减小[１６] ꎮ 由此可以分析出ꎬ 随着粉

末粒度的减小ꎬ 颗粒间的接触点或面增多ꎬ 原子扩散距

离减少ꎬ 有利于孔隙的缩小或消失ꎬ 但这对于追求孔隙

度最大化的多孔材料是不利的ꎮ

图 ４　 粉末粒度为 １５０ ~ １０４ μｍ 轧制多孔钛板烧结前后的断面

ＳＥＭ 照片: (ａ)烧结前ꎬ (ｂ)烧结后

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｃｒｏｓｓ￣ｓｅｃｔｉｏｎａｌ ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔ ｒｏｌｌｅｄ ｗｉｔｈ

ｐｏｗｄｅｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｉｚｅ ｏｆ １５０ ~ １０４ μｍ: ( ａ) ｂｅｆｏｒｅ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇꎬ

(ｂ) ａｆｔｅｒ ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ

表 ５ 为不同粒度的钛粉以最小轧制压力轧制出的不

同厚度的连续成型钛膜板坯ꎬ 在 １１００ ℃下烧结 ２ ｈ 后得

到的多孔钛板的静态拉伸性能ꎮ 可以看出ꎬ 粉末粒度越

小ꎬ 多孔钛板的抗拉强度越大ꎬ 但其增加幅度不大ꎬ 这

表明粉末粒度对多孔钛板抗拉强度的影响较小ꎮ

５４２
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表 ５　 不同粉末粒度的多孔钛板的静态拉伸性能

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｓｔａｔｉｃ ｔｅｎｓｉｌｅ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔｓ ｒｏｌｌｅｄ ｗｉｔｈ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ

Ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅ / μｍ １５０~１０４ １０４~８６ ８６~７４ ７４~４４

Ｔｅｎｓｉｌｅ ｓｔｒｅｎｇｔｈ / ＭＰａ ５６.３０ ６０.３０ ７０.０２ ７４.４２

对于多孔过滤材料而言ꎬ 孔隙度特别是通孔率是唯

一有效的指标ꎬ 而往往粉末轧制多孔钛板抗拉强度增大、
密度提高的同时其孔隙度却减小ꎬ 从而导致材料的过滤

性能降低[１７] ꎮ 因此ꎬ 在满足工况和后续加工所需的最低

抗拉强度的情况下ꎬ 尽可能通过调节烧结温度和保温时

间来提高多孔钛板的孔隙度ꎮ
3􀆰 3　 粉末粒度对多孔钛板最大孔径和透气度的影响

图 ５ 为在同样的制备工艺下ꎬ 不同粒度的钛粉以可

连续成型的最小轧制压力轧制得到的多孔钛板的最大孔

径(ｄｍａｘ)和透气度ꎮ 可以看出ꎬ 随着粉末粒度的减小ꎬ
多孔钛板的 ｄｍａｘ 和透气度均减小ꎬ 其变化规律和模压多

孔材料的变化规律相同ꎮ 在过滤与分离生产中ꎬ 当流体

通过过滤元件时ꎬ 所能挡住流体中最小颗粒的孔径即为

过滤元件的最大孔径ꎬ 它是保障产品质量的重要指标ꎮ 但

多孔钛板的最大孔径越小ꎬ 所选用的粉末越细ꎬ 孔隙度越

小ꎬ 透气度也越小ꎬ 过滤与分离的生产效率也就越低ꎮ 所

以ꎬ 选择过滤材料时ꎬ 在保障产品质量的同时应选择能挡

住流体中最小颗粒的相对较大的最大孔径ꎮ 对于本实验所

选的不同粒度的钛粉ꎬ 经轧制、 烧结制备的多孔钛板ꎬ 采

用气泡试验测得其最大孔径范围为 ２９􀆰 １~ ３８􀆰 ５ μｍꎬ 透气

度分布于 ２６７􀆰 ７~３５８􀆰 ０ ｍ３􀅰ｍ－２􀅰ｋＰａ－１􀅰ｈ－１之间ꎮ

图 ５　 粉末粒度对多孔钛板性能的影响: (ａ)ｄｍａｘꎬ (ｂ)透气度

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｔｈｅ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｔｏ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔｓ ｖｓ. ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｏｗｄｅｒ ｓｉｚｅｓ: (ａ) ｄｍａｘꎬ (ｂ) ｇａｓ ｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙ

3􀆰 4　 多孔钛板厚度对其透气度的影响

粒度为 １５０~ １０４ μｍ 的钛粉以不同的轧制压力轧制、
烧结得到了密度相同(３􀆰 ３０~３􀆰 ３８ ｇ / ｃｍ３)、 厚度不同的多

孔钛板ꎬ 其透气度如图 ６ 所示ꎮ 一般情况下ꎬ 多孔材料

的透气度与其密度成反比关系、 孔隙度成正比关系ꎮ 因

此ꎬ 密度相同的多孔钛板ꎬ 孔隙度也相对相同ꎬ 那么其

透气度也应相同或相近ꎮ 但是ꎬ 从图 ６ 可以看出ꎬ 其透

图 ６　 多孔钛板厚度对其透气度的影响

Ｆｉｇ􀆰 ６ 　 Ｔｈｅ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｇａｓ ｐｅｒｍｅａｂｉｌｉｔｙ ｔｏ ｐｏｒｏｕｓ Ｔｉ ｓｈｅｅｔ ｖｓ.

ｉｔｓ ｔｈｉｃｋｎｅｓｓ

气度不仅不相同或相近ꎬ 而且还随厚度的增加而降低ꎬ
且降低幅度较大ꎮ 这可能是因为多孔钛板的厚度越大ꎬ
其内部孔道的路径越长ꎬ 孔结构越复杂ꎬ 气体透过多孔

结构通道时所消耗的能量也越多[１７ꎬ １８] ꎬ 故其透气度会随

之降低ꎮ 因此ꎬ 在设计过滤材料时ꎬ 在工况要求的强度

及尺寸范围内ꎬ 过滤材料在密度(或孔隙度)相同的条件

下厚度应尽可能选小ꎬ 以获得最大的透气度和过滤量ꎮ

4　 结　 论

本文分别对具有不同粉末粒度和性能的钛粉进行轧

制、 烧结ꎬ 得到了相应的多孔钛板ꎬ 并对其密度、 孔隙

度、 最大孔径、 透气度进行了相应的测试ꎬ 发现:
(１)随着粉末粒度的减小ꎬ 多孔钛板的密度、 抗拉

强度有所增加ꎬ 但其孔隙度和厚度逐渐减小ꎮ 故在满足

工况最低强度要求的条件下ꎬ 应以最小的轧制压力轧制

多孔钛板以获得最大的孔隙度ꎻ
(２)随着粉末粒度的减小ꎬ 多孔钛板的最大孔径和

透气度均减小ꎬ 其变化规律和模压多孔材料的变化规律

相同ꎻ

６４２
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(３)多孔钛板的厚度越大ꎬ 其内部孔道路径越长ꎬ
孔结构越复杂ꎬ 气体透过多孔结构通道时所消耗的能量

也越多ꎬ 故其透气度会随之降低ꎮ
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