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摘要：高温吸波材料对先进战机热端部件的隐身性能具有重要的影响，Al2O3 和 Ti3SiC2 在高温吸波材料领域有着

广泛的应用前景。然而，两种粉末物理混匀后流动性较差，难以直接用于等离子喷涂，故需要进行二次造粒。本工

作采用喷雾造粒法对 Al2O3-Ti3SiC2 团聚粉末进行制备，研究浆料成分及喷雾造粒工艺参数对 Al2O3-Ti3SiC2 团聚

粉末形貌、表面粗糙度、粒径分布等性能的影响规律。结果表明，优化浆料中的固含量及 PVA含量有利于改善粉

末球形度及表面粗糙度，控制喷雾盘转速可有效调控粉末的粒径分布，合理的进/出风温度会进一步改善粉末球形

度。当喷雾盘转速为 40 r·min−1、进风温度 250 ℃、出风温度 130 ℃ 时，获得的团聚粉末球形度好、表面粗糙度

低、松装密度高、流动性优异且粒径分布集中。该方法获得的粉末可直接应用于等离子喷涂，适合批量生产，对

Al2O3-Ti3SiC2 高温吸波材料的研究具有重大价值。
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Preparation of Al2O3-Ti3SiC2 agglomerated powder for plasma spraying

YUAN Xujiong,    HAO Yaming,    HU Yue,    HE Lihua*,    WANG Zhiyong,    
WANG Feng,    WANG Yibo,    LI Guopeng

（Key Laboratory of Stealth Material，AECC Beijing Institute of Aeronautical Materials，Beijing 100095，China）

Abstract: High-temperature  microwave-absorbing  materials  play  a  crucial  role  in  enhancing  the  stealth  capabilities  of  hot-end

components in advanced warplanes. Among them，Al2O3 and Ti3SiC2 have a wide range of applications in this field. However，the

two powders have poor fluidity after physical mixing，which makes them difficult to use directly for plasma spraying，so secondary

granulation  is  required.  In  this  research， agglomerated  powders  composed  of  Al2O3  and  Ti3SiC2  are  successfully  prepared  using

centrifugal spray drying. The study indicates the influence of various factors，including slurry solid content，PVA solution content，

spray disk rotational speed，inlet air temperature，and outlet air temperature，on the morphology，surface roughness，and particle size

distribution of the agglomerated powders.The results show that optimizing the content of solid and PVA in the slurry is beneficial to

improve the sphericity and surface roughness of the powder，controlling the rotational speed of the spray disk can effectively control

the  particle  size  distribution  of  the  powder， and  a  reasonable  inlet/outlet  temperature  will  help  to  further  improvement  of  the

sphericity  of  the  powder.  Optimal  conditions  for  producing  high-quality  agglomerated  powders  are：60%  solid  content，3%  PVA

solution content，a spray disk rotational speed of 40 r·min−1，an inlet air temperature of 250 ℃，and an outlet air temperature of 130 ℃.

Under these conditions，the agglomerated powders exhibit high sphericity，low surface roughness，a bulk density of 1.92 g·cm−3，a

fluidity  of  37.1  s/50 g，and a  tightly  concentrated particle  size  distribution（D10 =  30.1  μm，D50 =  56.7  μm，and D90 =  90.1  μm） .

These powders，obtained through this method，can be directly utilized in plasma spraying and are suitable for large-scale production，
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thereby holding significant promise for the research and development of high-temperature wave-absorbing materials based on Al2O3

and Ti3SiC2.

Key words: Al2O3-Ti3SiC2 composite powder；spray granulation；morphology；fluidity

  

现阶段世界各国均在大力发展新型探测技术

及制导武器，战斗机在战场上会受到多种探测方式

的威胁，因此先进战机的隐身性能成为标志性的战

技指标[1]。隐身性能的实现主要依靠外形设计和

吸波材料，吸波材料是由基体材料和吸收剂组成。

基体材料为透波材料，影响吸波材料的热力学性

能；吸收剂是核心，承担着衰减雷达波、降低目标雷

达散射截面（RCS）的作用[2-5]。目前常温及中温吸

波材料均采用磁性吸收剂，居里温度较低，当温度

超过居里温度时其铁磁性吸波功能消失，吸波材料

失效[6-9]。目前新型战机尾部特别是航空发动机的

热端部件服役温度较高，磁性吸波材料无法满足温

度需求，故新型耐高温吸收剂的研制尤为迫切[10-12]。

钛碳化硅（Ti3SiC2）是一种三元层状碳化物，价

键中同时存在共价键和金属键，兼具金属的铁磁性

及陶瓷的耐高温和力学性能，有望成为一种新型的

耐高温吸收剂[13-14]。Su等[15] 利用等离子喷涂工

艺制备了 Ti3SiC2/堇青石涂层，其中 Ti3SiC2 为高温

吸收剂，堇青石为基体材料，当涂层厚度为 1.5 mm
时，高温下 8～12 GHz频段范围内具有较好的吸波

性能。但是 Ti3SiC2/堇青石涂层在高温考核后会出

现脱落甚至粉化现象，需要寻找合适的基体材料，

提升涂层的耐高温性能。氧化铝（Al2O3）作为透波

材料，具有高强度、耐高温等优势，是理想的基体材

料[16]。综上所述，有必要对 Al2O3-Ti3SiC2 材料的

制备开展研究，Ti3SiC2 和 Al2O3 粒径较小，物理混

匀后粉末流动性较差，无法直接应用于等离子喷涂

工艺，需要对两种粉末进行二次造粒，改善粉末的粒径分

布及流动性。喷雾造粒是一种常见的二次造粒工

艺，其成本低、应用广、可控性强，能够制备球形度

高、粒径分布均匀的粉末，满足等离子喷涂工艺的

要求[17-20]。

本工作采用喷雾造粒法制备 Al2O3-Ti3SiC2 团

聚粉末，研究浆料中固含量及 PVA溶液含量对喷

雾造粒工艺的影响。同时，研究喷雾造粒工艺参数

（喷雾盘转速、进风温度及出风温度）对团聚粉末特

性的影响。通过设计 4组实验，优化出 Al2O3-
Ti3SiC2 团聚粉末的最佳制备工艺，获得球形度好、

表面粗糙度低、粒径分布集中的团聚粉体，满足等

离子喷涂工艺的要求。该方法高效简单，适合于大

批量 Al2O3-Ti3SiC2 团聚粉末的生产，为 Al2O3-
Ti3SiC2 复合涂层的制备奠定基础。 

1    实验材料与方法
 

1.1    实验材料

实验所用 Al2O3（型号为 1301134，纯度 99.7%）

和 Ti3SiC2（型号为 2203018，纯度 99％）粉末均由

福斯曼科技有限公司提供，性能见表 1，粉末形貌

及粒径分布如图 1所示。黏结剂为 10% 的聚乙

烯 醇 （PVA） 溶 液 ， PVA（型 号 为 1788， 醇 解 度

88%～89%，摩尔分数）由上海麦克林生化科技有限

公司提供。
  

表 1    原材料粉末性能
Table 1    Performance of the raw powders

Powder
D10/
μm

D50/
μm

D90/
μm

Apparent density/
（g·cm−3）

Al2O3 3.02 6.39 13.41 1.18

Ti3SiC2 0.88 6.74 27.75 0.54
  

1.2    实验方法

浆料配方：Al2O3 与 Ti3SiC2 质量比 1∶1，固含

量 40%～65%，PVA含量 1%～4%，质量分数；球磨

工艺：氧化铝磨球（5 mm），转速 300 r·min−1，时间

12 h（间歇运行）；利用 LGZ8型喷雾造粒机进行喷

雾造粒，造粒参数：进风温度 200～280 ℃，出风温

度 110～140 ℃，喷雾盘转速 35～50 r·min−1，蠕动

泵转速 40 r·min−1，具体参数如表 2所示。

采用 Nova nanoSEM450型场发射扫描电镜观

察粉末的表面形貌与结构；采用 Mastersizer 2000
型激光粒度分析仪测试造粒粉末的粒径；采用

BT-1000型粉体综合测试仪测试造粒粉末的松装

密度和流动性。 

2    结果与分析
 

2.1    固含量对 Al2O3- Ti3SiC2 团聚特性的影响

不同固含量的喷雾造粒参数如表 2所示（编号

1～ 6） ，控制 PVA溶液含量为 3%，进风温度

250 ℃，出风温度 130 ℃，喷雾盘转速 40 r·min−1，
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蠕动泵转速 40 r·min−1，固含量范围在 40%～

65% 内变化。喷雾造粒制备的团聚粉末形貌如图 2
所示，松装密度、流动性、粒径大小如图 3所示。

由图 2中不同固含量浆料制备的团聚粉末形
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图 1    粉末形貌（1）及粒径分布（2）　 （a）Al2O3；（b）Ti3SiC2

Fig. 1    Morphology（1） and particle size distribution（2） of powers　 （a）Al2O3；（b）Ti3SiC2
 

表 2    喷雾造粒参数
Table 2    Parameters of first group spray granulation process

Number
Solid content/
%

PVA content/
%

Inlet temperature/
℃

Outlet temperature/
℃

Spray disc speed/
（r·min−1）

Peristaltic pump speed/
（r·min−1）

1 40 3 250 130 40 40

2 45 3 250 130 40 40

3 50 3 250 130 40 40

4 55 3 250 130 40 40

5 60 3 250 130 40 40

6 65 3 250 130 40 40

7 60 1 250 130 40 40

8 60 2 250 130 40 40

9 60 3 250 130 40 40

10 60 4 250 130 40 40

11 60 3 250 130 35 40

12 60 3 250 130 40 40

13 60 3 250 130 45 40

14 60 3 250 130 50 40

15 60 3 200 110 40 40

16 60 3 230 120 40 40

17 60 3 250 130 40 40

18 60 3 280 140 40 40
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貌可以看出，固含量不同，粉末形貌差异很大。当

固含量为 40%、45%、50% 时，团聚粉末中存在较多

的破碎粉末，粉末形状不规则。随着固含量的增

加，破碎粉末数量减少，出现较多苹果状颗粒及少

量球形颗粒（如图 2（a）～（c）所示）；当固含量为

55% 时，团聚粉末中仍有部分苹果状颗粒，但粉末

球形度显著改善（如图 2（d）所示）；当固含量为

60% 时，团聚粉末球形度最佳（如图 2（e）所示）；当

固含量为 65% 时，团聚粉末中大多为球形粉末，但

出现少量椭球形及苹果状颗粒，颗粒之间存在黏结

现象（如图 2（f）所示）。

这是由于喷雾造粒过程中液体浆料通过蠕动

泵输送至造粒塔时，接触热风快速干燥成球形颗

粒。干燥过程中涉及浆料的传热和传质作用，水分

迁移至颗粒表面蒸发。当浆料固含量较低（40%～

50%）时，颗粒表面会形成一层易破碎的低渗透性

薄膜，导致团聚粉末出现中空或破碎颗粒的现象；

当浆料固含量适宜时（55%～60%），颗粒内部较为

均匀，由于干燥时间较短，随着水分迁移至颗粒表

面黏结剂的量减少，黏结剂均匀分布于颗粒内部，

形成球形度较好且实心的团聚粉末；当浆料固含量

较高（65%）时，浆料黏度较大，团聚粉末中不但出

现椭球颗粒及颗粒间黏结的现象，还出现浆料流动

性差及黏度大，导致造粒过程中出现黏壁现象及团

聚粉末出粉率低等问题[21]。

图 3为不同固含量浆料制备团聚粉末的松装
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图 2    不同固含量实验制备的团聚粉末形貌图　 （a）40%；（b）45%；（c）50%；（d）55%；（e）60%；（f）65%
Fig. 2    Morphology of agglomerated powders prepared with different solid contents 　

（a）40%；（b）45%；（c）50%；（d）55%；（e）60%；（f）65%
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图 3    不同固含量实验制备的团聚粉末性能松装密度和流动性（a）以及粒径（b）
Fig. 3    Apparent density and fluidity（a） and particle size（b） of agglomerated powders prepared

at different solid contents 　
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密度、流动性及粒径大小。随着固含量的增加，团

聚粉末松装密度先增加后减小，流动性先提高后降

低，粒径范围由窄变宽；当固含量为 60% 时，团聚

粉末质量最优，松装密度最大为 1.92 g·cm−3，流动

性最好为 37.1 s/50 g，粒径较为集中，其中 D10 为

30.1 μm，D50 为 56.7 μm，D90 为 90.1 μm。分析其原

因为：当固含量较低时，造粒粉末中存在较多的破

碎颗粒及苹果状颗粒，导致粉末的松装密度较低，

流动性较差，粒径分布较宽；当固含量适宜时，粉末

中均为球形颗粒，粉末质量最优；当固含量较高时，

粉末中存在椭球颗粒及颗粒之间黏结的现象，导致

粉末流动性降低，大颗粒增多[22]。因此固含量为

60% 时，制备的团聚粉末球形度最高，质量最好。 

2.2    PVA 溶液含量对 Al2O3-Ti3SiC2 团聚粉末特

性的影响

不同 PVA含量的实验参数如表 2所示（编号

7～10），浆料固含量为 60%，喷雾造粒机进风温度

为 250 ℃，出风温度为 130 ℃，喷雾盘转速及蠕动

泵转速均设置为 40 r·min−1，PVA溶液含量为 1%、

2%、3%、4%。浆料中不同 PVA溶液含量制备的团

聚粉末的形貌、松装密度、流动性及粒径大小如

图 4和图 5所示。

从图 4可以看出，浆料中 PVA溶液含量不同，

粉末的状态及表面形貌存在较大差异。PVA溶液

含量为 1%～3% 时，随着含量的提高，粉末球形度

提高，粉末表面黏结的细小颗粒减少，粉末表面粗
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图 4    不同 PVA溶液含量实验制备的团聚粉末形貌图　 （a）1%；（b）2%；（c）3%；（d）4%
Fig. 4    Morphology of agglomerated powders prepared with varying PVA concentrations 　（a）1%；（b）2%；（c）3%；（d）4%
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图 5    不同 PVA溶液含量实验制备的团聚粉末性能松装密度和流动性（a）以及粒径（b）
Fig. 5    Apparent density and fluidity（a） and particle size（b） of agglomerated powders prepared

with varying PVA concentrations
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糙度降低；当含量为 4% 时，粉末球形度降低，粉末

之间互相黏结，粉末表面粗糙度较大。图 5为

PVA溶液含量对团聚粉末松装密度、流动性及粒

径大小的影响，可以看出随着 PVA溶液含量的提

高，粉末的松装密度和流动性均为先增加后减小，

粉末的粒径逐渐增大。当 PVA溶液含量为 3%
时，团聚粉末的质量最优，松装密度为 1.92 g·cm−3，

流动性为 37.1 s/50 g，粉末粒径较为集中（D10 为

30.1 μm，D50 为 56.7 μm，D90 为 90.1 μm）。

喷雾造粒过程中，PVA物理吸附在原始颗粒表

面，通过黏结力使得原始颗粒团聚成球形颗粒。同

时，在团聚颗粒表面形成一层 PVA薄膜，故团聚颗

粒保持球形且有一定的强度。当 PVA溶液含量较

低时，吸附在原始颗粒表面的 PVA含量较少，团聚

颗粒表面的 PVA薄膜强度较低，导致团聚粉末内

部结合强度也较低，故粉末容易松散，产生较多的破

碎颗粒，从而在团聚粉末表面吸附了较多的破碎颗粒，

粉末表面粗糙度则较高，松装密度较低，流动性也

较差，并且整体粉末粒径偏小；随着 PVA溶液含量

的进一步提高，粉末内聚强度提高，表面粗糙度及

球形度得到改善，松装密度提高，流动性变好，粒径

适中；当 PVA溶液含量高达 4% 时，浆料的黏度较

高，导致团聚颗粒之间出现互相粘接的现象，粉末

整体粒径偏大，松装密度降低且流动性较差[23]。故

在喷雾造粒过程中，最优的 PVA溶液含量为 3%。 

2.3    喷雾盘转速对 Al2O3- Ti3SiC2 团聚粉末特性

的影响

不同喷雾盘转速的喷雾造粒参数如表 2所示

（编号 11～14），其中浆料固含量为 60%，PVA溶液

含量为 3%，进风温度设置为 250 ℃，出风温度控制

在 130 ℃，蠕动泵转速为 40 r·min−1，变量为喷雾盘

转速，分别设置为 35、40、45、50 r·min−1。获得的

团聚粉末形貌、松装密度、流动性及粒径大小如

图 6和图 7所示。

图 6为团聚粉末的表面形貌，不同喷雾盘转速

制备的团聚粉末均为实心球形颗粒，基本没有苹果

状颗粒，表面较为光滑，说明喷雾盘转速对于团聚

粉末的表面状态及形貌影响较小。团聚粉末的物

理性能如图 7所示，由图可知，随着喷雾盘转速的

提高，团聚粉末的粒径减小，松装密度和流动性先

随之增加后减小。当喷雾盘转速为 40% 时，团聚

粉末松装密度和流动性最优。这是由于喷雾造粒

设备采用的是旋转式喷雾盘，当转速提高时，雾滴

的离心力较高导致雾滴粒径减小，从而造成干燥后

的粉末粒径减小。因此，粉末的松装密度和粒径之

间存在一定的关系，随着粉末粒径的提高，粉末之

间存在的范德华力则降低，相应粉末的流动性和填

充性提高，进而导致粉末的松装密度也提高；然而，

当粉末的粒径高于某一极限值而继续提高时，随着

粉末尺寸的增大，不同粉末之间的孔隙增大，填充
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图 6    不同喷雾盘转速实验制备的团聚粉末形貌图　（a）35 r·min−1；（b）40 r·min−1；（c）45 r·min−1；（d）50 r·min−1

Fig. 6    Morphology of agglomerated powders prepared at different spray-disk rotation speeds
（a）35 r·min−1；（b）40 r·min−1；（c）45 r·min−1；（d）50 r·min−1
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性降低，进而导致粉末流动性变差且松装密度降

低。团聚粉末的物理性能受上述两方面因素的制

约，故当喷雾盘转速从 35 r·min−1 提高至 40 r·min−1

时，制备的粉末的物理性能主要受前一因素的影

响，而当喷雾盘转速高于 40 r·min−1 继续提高时，

粉末的物理性能主要受后一方面的影响[24]。当喷

雾盘转速为 40 r·min−1 时，粉末的松装密度最高为

1.92 g·cm−3，流动性最好为 37.1 s/50 g，综合物理性

能最优。 

2.4    进风温度、出风温度对 Al2O3-Ti3SiC2 团聚粉

末特性的影响

该部分研究了喷雾造粒过程中的进风温度对

团聚粉末特性的影响，实验参数如表 2所示（编号

15～18）。实验过程中固含量为 60%、PVA溶液含

量为 3%、喷雾盘和蠕动泵转速均为 40 r·min−1，进
风温度设置为 200、230、250、280 ℃，对应的出风

温度为 110、120、130、140 ℃。团聚粉末形貌如图 8
所示，松装密度、流动性及粒径大小如图 9所示。

由图 8可以看出进风温度、出风温度对粉末形

貌的影响很大。当进风温度为 200 ℃、出风温度

为 110 ℃ 时，粉末球形度较差，存在较多的苹果状

颗粒；随着进口、出风温度的升高，粉末球形度变

好，苹果状颗粒的比例降低；当进风温度超过 250 ℃、

出风温度高于 130 ℃ 时，粉末虽然为球形颗粒，但
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图 7    不同喷雾盘转速实验制备的团聚粉末的松装密度和流动性 （a）以及粒径（b）
Fig. 7    Apparent density and fluidity（a） and particle size（b） of agglomerated powders prepared

at different spray-disk rotation speeds
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图 8    不同进风、出风温度实验制备的团聚粉末形貌图　（a）进风温度 200 ℃、出风温度 110 ℃；（b）进风温度 230 ℃、出风温
度 120 ℃；（c）进风温度 250 ℃、出风温度 130 ℃；（d）进风温度 280 ℃、出风温度 140 ℃

Fig. 8    Morphology of agglomerated powders prepared at different inlet-outlet temperature pairs　 （a）200 ℃ inlet/110 ℃ outlet；
（b）230 ℃ inlet/120 ℃outlet；（c）250 ℃ inlet/130 ℃ outlet；（d）280 ℃ inlet/140 ℃ outlet
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出现较多的破碎颗粒。由图 9可以看出随着进、出

风温度的升高，粉末的松装密度和流动性先增加后

减小，粉末整体粒径增大，当进风温度为 250 ℃、出

风温度为 130 ℃ 时，粉末的粒径分布最为集中。

喷雾干燥过程中，水分从液滴内部扩散至表面

形成壳层，最终接触高温而蒸发[25]。当进风温度较

低时，液滴表面水分蒸发，而内部水分未充分干燥，

导致颗粒的内部出现中空，形成苹果状颗粒[26]，其

粉末填充性较差，松装密度较低，流动性较差；当进

风温度提高时，颗粒的球形度有所改善，基本看不

到苹果状颗粒，粉末的松装密度提高，流动性有所

改善。由于粉末中不存在苹果状颗粒及破碎颗粒，

故粉末的粒径分布较为集中；当进风温度超过 250 ℃
继续升高时，液滴表面在高温下迅速形成壳层，液

滴内部的水分蒸发快，两方面的因素共同导致颗粒

破碎，粉末流动性较差，粉末填充性下降，松装密度

降低，粒径分布较宽。根据以上研究，当进风温度

为 250 ℃、出风温度为 130 ℃ 时，团聚粉末球形度

最好，物理性能最优异。 

3    结论

（1）浆料中不同成分含量对喷雾造粒工艺影响

较大，其中固含量对团聚粉末形貌有较大影响，

PVA溶液含量主要影响团聚粉末表面粗糙度，两者

共同影响浆料的均匀性及黏度。当固含量为 60%，

PVA溶液含量为 3% 时，浆料适用于喷雾造粒工

艺，获得的团聚粉具有较好的球形度和表面质量。

（2）喷雾造粒工艺参数对团聚粉末特性具有明

显的影响，其中喷雾盘转速主要影响团聚粉末的粒

径大小，进风温度、出风温度主要影响粉末的球形

度。当喷雾盘转速为 40 r·min−1、进风温度 250 ℃、

出风温度 130 ℃ 时，获得的团聚粉末球形度较好、

粒径分布较为集中。

（3）利用最优浆料成分及喷雾造粒工艺制备的

团聚粉末球形度好、表面粗糙度低，松装密度为

1.92 g·cm−3，流动性为 37.1 s/50 g，粒径分布集中

（D10=30.1 μm，D50=56.7 μm，D90=90.1 μm）。 
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at different inlet-outlet temperature pairs
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