
第 26 卷第 5 期                           中国有色金属学报                         2016 年 5 月 
Volume 26 Number 5                        The Chinese Journal of Nonferrous Metals                        May 2016 

 

文章编号：1004-0609(2016)-05-0980-08 
 

球形 TC4 粉末的气雾化制备、 
表征及间隙元素控制 

 
赵少阳，陈  刚，谈  萍，王  建，刘晓青 

 
(西北有色金属研究院 金属多孔材料国家重点实验室，西安 710016) 

 
摘  要：利用水冷铜坩埚熔炼、高纯氩气雾化技术制备出高品质球形 TC4 合金粉末。将石墨导流管的内壁用 Y2O3

与无水乙醇配比的涂料进行涂覆，分析其对雾化粉末间隙元素的影响，总结气雾化粉末的间隙元素来源及控制建

议，并对不同粒度粉末的显微组织进行表征。结果表明：石墨导流管内壁在无涂层的情况下，雾化粉末的碳含量

较大；而导流管内壁的 Y2O3 涂层能有效降低碳对钛合金污染的风险；粉末间隙元素含量随着粒径的减小而增大；

粒径较大粉末的表面为胞状晶组织，而小尺寸粉末表面光滑且无明显结晶组织；由于快速凝固的原因，粒径较大

粉末的内部主要由 α 相胞晶和针状马氏体 α′相组成，小粒径粉末的内部组织明显细化，全部为蜂窝状的胞状晶   

组织。 
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球形钛及钛合金粉末因其流动性好、气孔夹杂少、

杂质含量低等优点，是高性能粉末冶金钛及钛合金近

净成型制造加工的重要基础原料[1−2]。近年来，航空、

航天、船舶、能源、汽车及生物医用等行业对高性能

粉末冶金钛及钛合金零部件的需求量成倍增长，同时，

以 3D 打印技术为代表的新型快速成型装备及工艺技

术(激光快速制造、电子束选区熔化技术)获得了飞速

发展[3]，粉末冶金钛及钛合金迎来了历史性的发展机

遇，如航空工业的航空发动机零部件，汽车工业中高

档汽车的增压 TiAl 涡轮等部件及钛合金医学个性化

植入体等产品均为粉末冶金钛及钛合金零部件[2−6]。 
目前，球形钛合金粉末的制备方法主要包括真空

感应熔炼气雾化法 (VIGA)、等离子旋转电极法

(PREP)、等离子球化法等[7−10]。其中，采用气雾化制

备的球形粉末具有纯度高、成本相对低廉、氧含量低、

球形度高、细粉收得率高等优点。因此，气雾化已是

目前制备球形钛合金粉末应用最广泛的技术之     
一[1−2, 11]。气雾化制粉装备中通常使用导流管装置，用

于引导金属熔融液流从熔炼坩埚中流下并进行气雾化

操作。由于具有高导热系数、耐高温等特性，石墨已

成为现有气雾化制粉装备中的导流管材质的主要选择

之一。然而，石墨导流管的使用普遍存在一个问题，

即在高温下钛合金液流流经导流管内部时，易与石墨

发生碳化反应，最终导致成品粉末碳含量大幅增加，

这将严重影响粉末的综合性能，其影响对于钛合金粉

末而言尤为明显。刘娜等[2−11]、徐瑞等[12]和刘辛[13]利

用气雾化法分别制备出了球形 Ti3Al、TiAl3、TiAl 以
及 Ti-6Al-4V(牌号为 TC4)合金粉末，并对各粒径粉末

表面及内部的显微组织进行了表征，研究不同粒径粉

末的相组成、冷却速率及碳、氧等间隙元素的含量以

及分析粉末内部气孔形成原因。但是，在现有关于气

雾化技术的研究中，还没有一项研究能系统揭示气雾

化制备钛合金粉末的间隙元素(比如碳含量)来源，也

没有提出控制其含量的相关手段或措施。然而，间隙

元素的来源分析及控制不仅对于钛合金粉末的性能至

关重要，还为优化气雾化钛合金粉末的制备工艺提供

重要研究和使用意义。 
因此，本文作者从工业生产中对于球形钛合金粉

末的实际需求出发，利用水冷铜坩埚熔炼、高纯氩气

雾化技术制备出了高品质球形 TC4 钛合金粉末。本文

作者不仅对各粒径气雾化TC4粉末表面及内部的显微

组织、间隙元素含量进行了表征，而且将气雾化用石

墨导流管内壁进行了防碳化涂覆处理，并对涂覆前后

制备的粉末间隙元素含量进行对比与分析，还系统分 
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析在制备过程中粉末间隙元素污染的来源，并提出对

相关参数、工艺的控制以降低其污染风险的建议。 
 

1  实验 
 

实验采用 TC4 合金棒材为原料，其化学成分如表

1 所列。气体雾化制备粉末过程如图 1 所示。首先，

将合金棒材装入水冷铜坩埚中，熔炼前将熔炼室和雾

化室分别进行抽真空(真空度约为 1.0×10−2 Pa)，再进

行真空感应熔炼，当原料熔化后，在熔炼室中充入氩

气保护。随后，将导流管加热，待坩埚底部的金属完

全熔化后，由于熔炼室与雾化室之间存在正压差，熔

融钛合金液流从坩埚底部流入导流管，并从导流管中

流入雾化室，当液流自由落至高压氩气喷口处时，开

启高纯氩气进行雾化操作。所用雾化的介质为高纯氩

气(纯度为 4 N)，熔炼温度约为 1740 ℃，雾化压力为

3~7 MPa。雾化粉末经过旋风分离装置落入粉末收集

罐中，待冷却后将粉末取出。 
由于本次实验是在高温环境下进行，为了防止石

墨导流管对钛合金产生污染，将 Y2O3粉末与无水酒精

以一定比例混合后，将其涂覆于石墨导流管内壁，对

石墨与钛合金液流进行隔离，从而防止高温下钛合金 
 
表 1  TC4 原材料的化学成分 

Table 1  Chemical composition of TC4 raw bar (mass  

fraction, %) 

Fe C N H O Al V Ti

＜0.3 0.006 ＜0.05 ＜0.015 0.150 6.00 4.01 Bal.

 

 
图 1  气雾化制备粉末示意图 

Fig. 1  Schematic diagram of gas atomizing 

被石墨的碳化污染，待雾化结束后，将残留于导流管

内凝固后的 TC4 钛合金柱取出，对其横截面进行显微

表征及能谱(EDX)分析，并测试所制备的不同粒径粉

末的间隙元素含量，再与采用未经涂覆 Y2O3涂层的石

墨导流管进行雾化实验的结果进行对比。 
采用振动筛分法对所制备的粉末进行粒度分级，

用 Leco−600 型氧氮联测仪测定粉末的氧含量成分，

并用 PC600 碳硫仪测试粉末的碳含量，采用扫描电子

显微镜(SEM)观察不同粒径粉末颗粒的表面和内部显

微组织。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  石墨导流管对粉末的影响 

在石墨导流管内壁涂抹 Y2O3涂料的目的是，为了

在高温下防止熔融TC4液流与石墨发生反应从而引起

碳污染。本文作者对比不同条件下所制备粉末的间隙

元素含量，即导流管内壁在有无 Y2O3涂层的两种情况

下所制粉末间隙元素含量的对比。经过检测，TC4 原

材料及各组通粉的碳、氧含量如表 2 所列。从表 2 中

可看出，经过雾化后得到的 TC4 粉末间隙元素含量均

较原材料的高，说明雾化过程对粉末有一定程度的污

染。另外，采用 Y2O3涂层制备的 TC4 粉末的碳、氧

含量分别为 0.012%和 0.153%(质量分数)。然而，在导

流管内壁没有 Y2O3涂层的情况下，所制备粉末的间隙

元素含量均较前者高，尤其碳含量(0.043%，质量分数)
比前者高出将近 2.6 倍。这是由于 TC4 熔融液流经过

石墨导流管时，钛与石墨在高温下发生反应，生成 TiC
等产物，同时，钛合金熔液冲刷导流管内壁，将碳元

素带入钛合金液流中，这两种因素均引起了雾化粉末

的碳含量增加，降低球形 TC4 粉末的品质。然而，在

导流管内壁的 Y2O3 涂层在高温下能有效地阻止钛合

金液流与石墨发生的碳化反应，从而大幅降低最终

TC4 粉末的碳含量。 
 

表 2  原始材料及雾化 TC4 粉末的间隙元素含量 

Table 2  Interstitial component of raw material and 

gas-atomized powders 

Material 
Mass fraction/% 

C O 

Raw ingot 0.006 0.150 

Powders produced without coating 0.043 0.165 

Powders produced with coating 0.012 0.153 
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图 2  导流管结构及样品取样示意图 

Fig. 2  Nozzle structure and schematic diagram of TC4 

samples 

 
为了证实石墨导流管与 TC4 钛合金的碳化反应，

作者将雾化结束、冷却后的导流管(没有涂覆 Y2O3 涂

层)中残留的 TC4 钛合金柱取出，并对合金柱的 3 个

位置进行取样，分别为区域 1、2、3(见图 2)(雾化过程

中该 3 个区域的温度相近，雾化结束后冷却速率高且

差别不大)，然后对 3 个样品(样品 A、B、C)的横截面

显微组织结构用 SEM 及 EDX 进行表征(见图 3)。从图

3(a)~(c)及表 3~5 中可见，TC4 钛合金柱与石墨导流管

接触的表面均有渗碳层，碳含量从 TC4 钛合金柱的表

面到中心不断减小，且沿着雾化时液流的流向，合金

柱表面的碳含量逐渐递增，即从区域 1 到 3 不断增加。

这揭示在雾化过程中，随着 TC4 钛合金液流与石墨导

流管接触时间的增加，合金表面渗碳越多，并随液流

流下后雾化，待冷却后雾化粉末有一定程度的碳污染。

因此，对石墨导流管内壁用 Y2O3与无水乙醇配比的涂

料进行涂覆，以此阻隔碳与钛合金的反应，减少碳的

污染，从而降低雾化粉末的碳含量，这点已被实验结

果证实(见表 2)。  
 
2.2  TC4 粉末间隙元素的来源及控制 

对于钛合金粉末而言，间隙元素含量对其性能的

影响极为重要，其中间隙元素主要包括氧、碳元素[14]。

本文作者中气雾化TC4钛合金粉末的间隙元素来源可

以归结于以下 4 个方面：原材料(见表 1)、熔炼过程、

雾化、冷却过程。本文作者将从熔炼、雾化、冷却过

程 3 个角度分析考虑，提出降低粉末污染的措施和  
建议。 

在气雾化装备中，熔炼钛合金一般采用冷壁坩埚

或无坩埚技术。其中，无坩埚技术一般通过感应线圈

或等离子束对钛合金进行加热熔化，再进行雾化，可

以直接避免原料与加热装置接触，从而有效降低钛合

金被污染的风险。然而，本文作者采用的水冷铜坩埚

技术(即冷壁坩埚技术)也可以避免坩埚壁与钛合金熔 
 

 

图 3  图 2 中雾化结束后导流管内 TC4 钛合金柱截面的显

微组织 

Fig. 3  Cross-sectional microstructures of TiC4 pillar retained 

in cooled nozzle after atomizing in Fig. 2: (a) Sample A; (b) 

Sample B; (c) Sample C 

 
表 3  图 3(a)中不同位置的能谱分析 

Table 3  Energy spectrum analysis of different positions in 

Fig. 3 (a) 

Position

No. 

Mass fraction/% 

C Al Ti V 

1 10.0 0.4 89.3 0 

2 1.8 6.0 88.7 3.5 

3 0 5.6 89.9 4.5 
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表 4  图 3(b)中不同位置的能谱分析 

Table 4  Energy spectrum analysis of different positions in 

Fig. 3 (b) 

Position 

No. 

Mass fraction/% 

C Al Ti V 

1 13.5 0.5 85.2 0.8 

2 2.5 5.7 87.6 4.2 

3 0 2.6 93.6 3.8 

 

表 5  图 3(c)中不同位置的能谱分析 

Table 5  Energy spectrum analysis of different positions in 

Fig. 3 (c) 

Position 

No. 

Mass fraction/% 

C Al Ti V 

1 17.4 0.4 82.2 0 

2 3.0 5.5 87.6 3.9 

3 0 2.5 93.3 4.2 

 
液的接触，并用感应线圈加热熔炼钛合金，同样也能

减少污染。熔炼过程中，如果熔炼温度过高、真空度

过低或熔炼时间过长，原料则越容易被氧化。比如，

在TC4钛合金的熔炼温度一致的情况下，分别熔炼 0.5 
h 和 1 h，结果雾化所得 TC4 通粉的氧含量分别为

0.153%和 0.168%(质量分数)。这充分说明熔炼时间越

长，钛合金熔液在高温下被氧化的几率越高。但是，

如果熔炼温度过低，不利于合金元素的溶解及气体、

夹杂物的排出，同时也会降低熔融液流的流动性；而

且，如果熔炼时间过短，也会导致合金成分的不均匀。

因此，选择合适的熔炼温度和熔炼时间，对于控制钛

合金熔液以及粉末的性能至关重要。另外，在装料前，

应清理坩埚表面的异物，避免杂质的引入。所以，在

钛合金的熔炼阶段，熔炼时间、熔炼温度以及真空度

等因素都对钛合金粉末的间隙元素控制起到关键   
作用。 

雾化前先将导流管加热，等坩埚底部的钛合金完

全熔化时，由于熔炼室与雾化室之间存在正压差，熔

融钛合金液流从导流管底部流出，当形成连续稳定的

液柱后，开启高纯氩气，金属液流经高压氩气冲击雾

化被击碎，而后由于表面张力的原因形成球形液滴。

气雾化装备中导流管的材质通常有石墨、陶瓷两种。

其中，石墨材质的导流管导热性好，在雾化时将其加

热(见图 1)，能提高钛合金熔融液流流动稳定性，但会

对钛合金造成碳污染。另外，陶瓷导流管的导热性较

石墨差，液流流动稳定性相对较差，但是碳含量的污

染会降低。本文作者选取石墨作为导流管材质，同时，

在导流管内壁涂覆 Y2O3涂层，从而有效降低钛合金熔

液被碳化的风险，其效果见表 2。另外，由于雾化气

体与钛合金熔液在雾化室内直接接触并发生冲击，气

雾化采用的氩气纯度以及雾化室内的真空度都对钛合

金熔液杂质含量产生影响。因此，在钛合金雾化阶段，

导流管材质的选取、雾化气体的纯度、雾化室真空度

也都会影响到钛合金粉末的间隙元素含量。 
钛合金熔融液流被雾化气体击碎后，形成液滴并

快速冷却成粉末，最后落入粉末收集罐中。该过程都

在氩气气氛的保护下进行，但是由于粉末落入收集罐

内时，通常温度较高(＞200 ℃)，如果粉末在不能得

到及时冷却的情况下，即使有氩气气氛保护，粉末也

容易发生氧化等污染。本研究中，气雾化装备的粉末

收集罐外壁装有水冷循环管道，对雾化粉末进行及时

和必要的降温，从而进一步降低粉末氧化的可能性。

因此，粉末的快速冷却也是控制间隙元素污染的重要

因素。 
 
2.3  不同粒径粉末的显微组织 

气雾化金属粉末的粒度大小主要受雾化器结构设

计(雾化角)、雾化气体压力、导流管内流道直径大小、

金属液粘度等综合因素的影响[15−16]。在雾化过程中，

金属液流受到高速气流的冲击而解体，形成细小的熔

滴。这些金属熔滴由于表面张力的作用，在下降过程

中具有形成球体的趋势，因而制备的金属粉末均以球

形为主[4, 10−11]。小尺寸熔滴的表面张力大，形成的金

属粉末球形度越高，这也是气雾化粉末的一个共同特

征[10−13, 17−19]。表 6 所列为气雾化制备的不同粒径 TC4
钛合金粉末的间隙元素含量对比。从表 6 中可见，粉

末的氧含量与碳含量均随着粉末粒径的减小而增大。

比如，当粉末粒径大于 250 μm 时，其氧和碳含量分

别为 0.142%和 0.012%(质量分数)，但是当粒径减小至

低于 47 μm 时，粉末的氧、碳含量则分别升至 0.185%
和 0.016%(质量分数)。可见，粉末粒径对于其氧含量

的影响更为明显。这是由于小粒径粉末的比表面较大，  
 
表 6  不同粒径气雾化 TC4 粉末的间隙元素含量 

Table 6  Interstitial elements components of gas-atomized 

powders with different particle sizes 

Particle size/μm 
Interstitial element component, w/%

O C 

＞250 0.142 0.012 

74−250 0.155 0.013 

47−74 0.174 0.015 

＜47 0.185 0.016 
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因此，相对于大粒径粉末而言，其更容易吸附杂质或

更易受污染，从而导致间隙元素含量也较大。 
通过扫描电镜对气雾化制备的不同粒径(≥250 

μm、74~150 μm、≤47 μm)TC4 钛合金粉末的表面及

内部进行 SEM 显微分析。图 4 所示为各粒度范围 TC4
钛合金粉末表面形貌的 SEM 像。从图 4 中可看出，

不同粒径 TC4 合金粉末均以球形为主，粒径较大的部

分粉末伴有“卫星”颗粒(见图 4(a))，且对比图 4(b)和(f)
可知，粉末粒径越小，其表面越光滑。另外，从图 4(b)
中可看出，粒径较大粉末的表面表现为发达的呈近似

等轴花瓣状的胞状枝晶组织。但是，根据图 4(d)和(f)，
随着粉末粒径的减小，颗粒表面的组织越细化。造成

不同粒径粉末表面形貌差异的原因主要是冷却速率的

差异[2, 4, 10]。由于粉末粒径越小，冷却的速率越高，当

冷却速率过高时，就会造成结晶过程的抑制，结果形

成无结晶组织的光滑表面。然而，尺寸较大颗粒的冷

却速率相对较低，因其体积较大，容易造成凝固收缩

差异，从而使得大粒径粉末表面光滑度较差[11, 17−18]，

如图 4(b)所示。同时，在气雾化过程中，大尺寸雾化

熔滴因体积大，冷却速度较慢。因此，熔滴在凝固过

程中，其飞行速度和轨迹受到重力和气流冲刷的双重

作用，容易与已经凝固的小尺寸颗粒发生碰撞，形成

粘结或焊接现象[10−13, 17−19]，造成大颗粒表面黏附“卫
星”颗粒的现象(见图 4(a))。 

气雾化粉末颗粒的内部组织既反映合金的凝固状

态，也体现凝固过程中合金的结晶和长大状况[7, 19]。

图 5 所示为不同粒径 TC4 粉末横截面的 SEM 像，粉

末内部显微组织主要表现为胞状、针状及球状 3 种晶

面形貌特征。粒径大的颗粒内部主要由细针状马氏体

α′相以及胞状 α相组成(见图 5(b))，这主要是由于 TC4
钛合金粉末快速冷却时，体心立方的 β相通过无扩散

相变过程转变为密排六方结构的 α相，最后生成亚稳

状态的针状 α′相马氏体组织[2,11]；而小尺寸的粉末内

组织和晶粒均有细化，表现为蜂窝形状的胞状晶组织 
 

 

图 4  不同粒径气雾化 TC4 钛合金粉末的表面形貌 

Fig. 4  Surface morphologies of gas-atomized TC4 powders with different particle sizes: (a) ≥250 μm; (b) Enlarged square area in 

Fig. (a); (c) 74−150 μm; (d) Enlarged square area in Fig. 4(c); (e) ≤47 μm; (f) Enlarged square area in Fig. 4(e) 
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图 5  不同粒径气雾化 TC4 合金粉末的内部组织 

Fig. 5  Cross-sectional microstructures of gas-atomized TC4 powders with different particle sizes: (a) ≥250 μm; (b) Enlarged 

square area in Fig. (a); (c) 74−150 μm; (d) Enlarged square area in Fig. (c); (e) ≤47 μm; (f) Enlarged square area in Fig. (e) 

 
且较为密实，粉末随尺寸的减小，其冷却速度加快，

组织和晶粒明显得到细化，且部分发生球化，形成细

小的球化相[2](见图 5(d)和(f))。 
 

3  结论 
 

1) 石墨导流管内壁的 Y2O3 涂层在高温下能有效

阻止钛合金熔融液流与石墨导流管的碳化反应，从而

控制雾化粉末碳含量。 
2) TC4 钛合金粉末的间隙元素含量随着粒径的减

小而增大。大粒径粉末的表面为胞状晶组织，表面遗

留下明显的凸凹不平凝固收缩痕迹；小尺寸熔滴的结

晶过程被抑制，形成无明显结晶组织的光滑表面。 
3) 大粒径 TC4 钛合金粉末内部由 α 相胞晶和细

针状马氏体 α′相组成。但由于冷却速率过快，小尺寸

粉末晶粒明显细化，并且部分发生球化。 
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Characterization of spherical TC4 powders by 
gas atomization and its interstitial elemental control 

 
ZHAO Shao-yang, CHEN Gang, TAN Pin, WANG Jian, LIU Xiao-qing 

 
(State Key Laboratory of Porous Metal Materials, 

Northwest Institute for Nonferrous Metal Research, Xi’an 710016, China) 

 
Abstract: The spherical TC4 alloy powders were produced by gas atomization using water-cooled copper crucible and 

argon gas with high purity. The Y2O3 layer was coated onto the inner wall of the graphite nozzle. The interstitial level of 

the gas-atomized powders with various particle sizes was analyzed to investigate the effect of coating. The sources of 

interstitial content for gas-atomized powders were also discussed and related suggestions for its control were provided. 

Besides, the microstructures of gas-atomized powders with various particle sizes were also characterized in terms of 

surface morphology and cross-sectional structures. The results show that the Y2O3 coating can effectively prevent the 

gas-atomized powders from carbonization by graphite nozzle as comparing with or without coating. The interstitial 

component of the gas-atomized TC4 powders increases with the particle size decreasing. The surface of coarse powders 

exhibits the cellular structure with equiaxed grains. However, the fine powders achieve smooth surfaces and can not be 

observed any crystallization. Because of rapid solidification, both α cells and acicular martensite α′ phases are observed 

in the internal area of coarse powders, while only honeycomb cellular structure is demonstrated with refined grains in fine 

powders. 

Key words: TC4 alloy; gas atomization; coating; spherical powder 
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