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(57)摘要

本发明公开了一种低氧钼铌合金、管材及制

备方法，低氧钼铌合金的制备方法包括：原料依

次经过脱氧、冷等静压、一次热处理和二次热处

理；所述的原料为钼粉和铌粉；所述一次热处理

的温度≤1300℃，一次热处理时间3～6h；所述二

次热处理的温度≥1950℃，二次热处理时间8～

10h。脱氧后要求钼粉中的氧含量为≤0.06％，脱

氧后要求铌粉中的氧含量为≤0.1％；本发明的

制备方法，通过更加经济的制备方法得到低氧高

致密性钼铌合金，再通过锻造制备多规格钼铌合

金管，密度高、氧含量低。
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1.一种低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，包括：原料依次经过脱氧、冷等静压、一

次热处理和二次热处理；

所述的原料为钼粉和铌粉；

所述一次热处理的温度≤1300℃，一次热处理时间3～6h；

所述二次热处理的温度≥1950℃，二次热处理时间8～10h。

脱氧后要求钼粉中的氧含量≤0.06％，脱氧后要求铌粉中的氧含量≤0.1％。

2.根据权利要求1所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述一次热处理的温

度为1200～1300℃，一次热处理时间3～6h；

所述二次热处理的温度为1950～2000℃，二次热处理时间8～10h。

3.根据权利要求1或2所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述的钼粉和铌

粉分别脱氧后混合进行冷等静压处理得到钼铌合金生坯，钼铌合金生坯经不锈钢包套包裹

密封后在高温炉中进行一次热处理得到钼铌合金半生坯，钼铌合金半生坯去除不锈钢包套

后于氢气炉中进行二次热处理得到低氧钼铌合金。

4.根据权利要求1或2所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述钼粉的费氏

粒度≤2.5μm，钼粉脱氧处理包括：氢气炉中1000℃保持120min；

按质量百分比计，铌粉的含量≤5％，或者90％≥铌粉的含量≥10％，铌粉的激光粒度

≤5μm，d50≤25μm；

铌粉脱氧处理包括：铌粉中加入碳粉混料，碳粉占铌粉和碳粉总重量百分比为0.02％

～0.1％，1400～1600℃氢气气氛脱氧处理；或者，铌粉在一氧化碳气氛中脱氧处理，处理温

度为1700℃。

5.根据权利要求1或2所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述的一次热处

理包括：冷等静压处理后得到的钼铌合金生坯放入高温炉中热处理，加热温度≤1300℃，加

热时间3～6h，得到钼铌合金半生坯。

6.根据权利要求1或2所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述的二次热处

理包括：将一次热处理得到的钼铌合金半生坯放入氢气炉中热处理，加热温度≥1950℃，得

到低氧钼铌合金。

7.根据权利要求1或2所述的低氧钼铌合金的制备方法，其特征在于，所述的冷等静压

包括：将脱氧后的铌粉和脱氧后的钼粉混合进行冷等静压，压制工艺160～180MPa，形成钼

铌合金生坯；

钼铌合金生坯用不锈钢包套包裹，在加热温度≥500℃，抽真空10-3Pa后密封。

8.一种低氧钼铌合金，其特征在于，所述的低氧钼铌合金采用权利要求1-7任一权利要

求所述的低氧钼铌合金的制备方法制备得到；低氧钼铌合金的密度≥9.4g/cm3，O％≤

0.02％。

9.一种低氧钼铌合金管材的制备方法，其特征在于，将权利要求8所述的低氧钼铌合金

进行锻造加工，加热温度大于1400℃，加热时间≥1h，道次变形量≥20％，加热一次锻造一

到两道次，得到低氧钼铌合金管材。

10.一种低氧钼铌合金管材，其特征在于，所述的低氧钼铌合金管材采用权利要求9所

述的低氧钼铌合金管材的制备方法制备得到；钼铌合金管材的密度≥9.9g/cm3，O％≤

0.02％。
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一种低氧钼铌合金、管材及制备方法

技术领域

[0001]

[0002] 本技术属于粉末冶金领域，具体涉及一种低氧钼铌合金、管材及制备方法。

背景技术

[0003] 目前钼铌合金的制备方法多采用电子束熔炼制备或热等静压或真空烧结技术。而

电子束熔炼的钼铌合金晶粒粗大且成本高；热等静压的方法也存在成本高、制备产品规格

受限的缺陷，真空烧结存在密度偏低、氧含量偏高的缺点。

发明内容

[0004] 本发明提供了一种低氧钼铌合金、管材及制备方法，通过原料处理、真空封装、低

温预烧、高温烧结的方法制备钼铌合金，成本低、规格不受限、氧含量低、晶粒细小，易于推

广。

[0005] 为达到上述目的本发明采取的技术方案包括：

[0006] 一种低氧钼铌合金的制备方法，包括：原料依次经过脱氧、冷等静压、一次热处理

和二次热处理；

[0007] 所述的原料为钼粉和铌粉；

[0008] 所述一次热处理的温度≤1300℃，一次热处理时间3～6h；

[0009] 所述二次热处理的温度≥1950℃，二次热处理时间8～10h。

[0010] 脱氧后要求钼粉中的氧含量≤0.06％，脱氧后要求铌粉中的氧含量为≤0.1％。

[0011] 可选的，所述一次热处理的温度为1200～1300℃，一次热处理时间3～6h；

[0012] 所述二次热处理的温度为1950～2000℃，二次热处理时间8～10h。

[0013] 可选的，所述的钼粉和铌粉分别脱氧后混合进行冷等静压处理得到钼铌合金生

坯，钼铌合金生坯经不锈钢包套包裹密封后在高温炉中进行一次热处理得到钼铌合金半生

坯，钼铌合金半生坯去除不锈钢包套后于氢气炉中进行二次热处理得到低氧钼铌合金。

[0014] 可选的，所述钼粉的费氏粒度≤2.5μm，钼粉脱氧处理包括：氢气炉中1000℃保持 

120min；

[0015] 按质量百分比计，铌粉的含量≤5％，或者90％≥铌粉的含量≥10％，铌粉的激光

粒度≤5μm，d50≤25μm；

[0016] 铌粉脱氧处理包括：铌粉中加入碳粉混料，碳粉占铌粉和碳粉总重量百分比为 

0.02％～0.1％，1400～1600℃氢气气氛脱氧处理；或者，铌粉在一氧化碳气氛中脱氧处理，

处理温度为1700℃。

[0017] 可选的，所述的一次热处理包括：冷等静压处理后得到的钼铌合金生坯放入高温

炉中热处理，加热温度≤1300℃，加热时间3～6h，得到钼铌合金半生坯。

[0018] 可选的，所述的二次热处理包括：将一次热处理得到的钼铌合金半生坯放入氢气

炉中热处理，加热温度≥1950℃，得到低氧钼铌合金。
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[0019] 可选的，所述的冷等静压包括：将脱氧后的铌粉和脱氧后的钼粉混合进行冷等静

压，压制工艺160～180MPa，形成钼铌合金生坯；

[0020] 钼铌合金生坯用不锈钢包套包裹，在加热温度≥500℃，抽真空10-3Pa后密封。

[0021] 一种低氧钼铌合金，所述的低氧钼铌合金采用本发明所述的低氧钼铌合金的制备

方法制备得到；低氧钼铌合金的密度≥9.4g/cm3，O％≤0.02％。

[0022] 一种低氧钼铌合金管材的制备方法，将本发明所述的低氧钼铌合金进行锻造加

工，加热温度大于1400℃，加热时间≥1h，道次变形量≥20％，加热一次锻造一到两道次，得

到低氧钼铌合金管材。

[0023] 一种低氧钼铌合金管材，所述的低氧钼铌合金管材采用本发明所述的低氧钼铌合

金管材的制备方法制备得到；钼铌合金管材的密度≥9.9g/cm3，O％≤0.02％。

[0024] 本发明的优点：

[0025] 本发明的制备方法，通过更加经济的制备方法得到低氧高致密性钼铌合金，再通

过锻造制备多规格钼铌合金管，密度高、氧含量低。

附图说明

[0026] 附图是用来提供对本公开的进一步理解，并且构成说明书的一部分，与下面的具

体实施方式一起用于解释本公开，但并不构成对本公开的限制。在附图中：

[0027] 图1为本发明的钼铌烧结组织照片；

[0028] 图2为实施例1制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片；

[0029] 图3为实施例2制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片；

[0030] 图4为实施例3制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片。

具体实施方式

[0031] 以下结合附图对本公开的具体实施方式进行详细说明。应当理解的是，此处所描

述的具体实施方式仅用于说明和解释本公开，并不用于限制本公开。

[0032] 本发明提供了一种低氧钼铌合金、管材及制备方法，通过原料处理、真空封装、低

温预烧、高温烧结的方法制备钼铌合金，成本低、规格不受限、氧含量低、晶粒细小，易于推

广。具体包括：

[0033] 1)钼粉的费氏粒度≤2.5μm，纯度≥99.97％，钼粉脱氧处理：氢气炉中1000℃保持

120min；

[0034] 2)按质量百分比计(钼粉与铌粉的总量为100％)，铌粉含量≤5％，或者90％≥铌

粉的含量≥10％，纯度99.95％；铌粉的激光粒度≤5μm，d50≤25μm，铌粉中加入碳粉混料

1h，碳粉纯度99.99％，碳粉占铌粉和碳粉重量百分比0.02～0.1％，1400～1600℃氢气气氛

脱氧处理，脱氧后球磨处理2.0h；或者铌粉在一氧化碳气氛中脱氧处理，处理温度为1700

℃。

[0035] 脱氧后要求钼粉中的氧含量为≤0.06％，脱氧后要求铌粉中的氧含量为≤0.1％；

[0036] 3)将脱氧球磨后的铌粉加入1)处理后的钼粉中，在真空混料罐中混合4h，混合后

放入管状胶膜进行冷等静压，压制工艺160～180MPa，形成单支100kg以上大规格生坯；

[0037] 4)将成形生坯外圆及端面修整，用不锈钢包套包裹，在加热温度≥500℃，抽真空 
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10-3Pa后密封；

[0038] 5)将封好包套的钼铌合金生坯放入高温炉，普通高温炉，不需要真空也不需要还

原气氛，加热温度≤1300℃，加热时间3～6h，得到半生坯；

[0039] 6)将不锈钢包套去掉，钼铌合金半生坯放入氢气炉，加热温度≥1950℃，得到致密

化钼铌合金，密度≥9.4g/cm3，O％≤0.02％；

[0040] 得到的低氧钼铌合金的钼铌烧结组织照片见图1，图1中的结果说明，通过本发明

的方法制备得到的钼铌合金晶粒大小均匀，烧结孔少，致密性高。

[0041] 7)将致密化钼铌合金管坯进行锻造加工，加热温度大于1400℃，加热时间≥1h，道

次变形量≥20％，加热一次锻造一到两道次，加工钼铌合金管材密度≥9.9g/cm3，O％≤

0.02％，可加工成不同规格、不同形状的钼铌合金管靶。

[0042] 实施例1：

[0043] 制备的钼铌合金中铌含量为5％，纯度99.95％；

[0044] 1)钼粉的费氏粒度2.5μm，将钼粉脱氧处理：氢气炉中1000℃保持120min；

[0045] 2)铌粉的激光粒度5μm，d50＝25μm，首先检测铌粉氧含量，铌粉中氧含量为0.5％

时进行1700℃一氧化碳气氛脱氧处理2h，一氧化碳纯度≥99.99％，脱氧后检测氧含量为

0.08％：进行下一步真空球磨处理2.0h，真空度10-3Pa；

[0046] 3)将脱氧球磨后铌粉加入1)处理后的钼粉中，在真空混料罐中混合4h，真空度 

10-3Pa，混合后放入管状胶膜进行冷等静压，压制工艺180MPa，形成单支100kg大规格生坯；

[0047] 4)将成形生坯外圆及端面修整，用不锈钢包套包裹，在加热温度500℃，抽真空 

10-3Pa后密封；

[0048] 5)将封好包套的钼铌合金生坯放入普通高温炉，不需要真空也不需要还原气氛，

加热温度1300℃，加热时间6h，得到半生坯；

[0049] 6)将不锈钢包套去掉，钼铌合金半生坯放入氢气炉，加热温度1950℃，保温时间 

10h，得到致密化钼铌合金，密度为9.6g/cm3，O％＝0.02％；

[0050] 7)将致密化钼铌合金管坯进行锻造加工，加热温度1400℃，加热时间1h，道次变形

量30％，加热一次锻造两道次，加工钼铌合金管材相对密度98％，O％＝0.02％，可加工成不

同规格、不同形状的钼铌合金管靶。

[0051] 图2为实施例1制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片；该照片中显示的结

构说明铌金属含量较低，铌金属分布均匀，钼铌合金晶粒大小均匀，烧结孔少，致密性高。

[0052] 实施例2：

[0053] 制备的钼铌合金中铌含量为10％，纯度99.95％；

[0054] 1)钼粉的费氏粒度1.5μm，将钼粉脱氧处理：氢气炉中1000℃保持120min；

[0055] 2)铌粉的激光粒度3.5μm，d50＝22μm ,首先检测铌粉氧含量，铌粉中氧含量为

0.8％，在铌粉中加入碳粉0.05％，碳粉纯度99.99％，真空混料机中混合1.5h，进行1600℃

一氧化碳气氛脱氧处理2h，一氧化碳纯度≥99.99％，脱氧后检测氧含量：b)当铌粉脱后氧

含量为0.06％，进行下一步真空球磨处理2.0h，真空度10-3Pa；

[0056] 3)将脱氧球磨后铌粉加入1)处理后的钼粉中，在真空混料罐中混合4h，真空度 

10-3Pa，混合后放入管状胶膜进行冷等静压，压制工艺160MPa，形成单支150kg大规格生坯；

[0057] 4)将成形生坯外圆及端面修整，用不锈钢包套包裹，在加热温度600℃，抽真空 
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10-3Pa后密封；

[0058] 5)将封好包套的钼铌合金生坯放入普通高温炉，不需要真空也不需要还原气氛，

加热温度1200℃，加热时间5h，得到半生坯；

[0059] 6)将不锈钢包套去掉，钼铌合金半生坯放入氢气炉，加热温度2000℃，保温时间 

8h，得到致密化钼铌合金，密度9.4g/cm3，O％＝0.015％；

[0060] 7)将致密化钼铌合金管坯进行锻造加工，加热温度1450℃，加热时间1h，道次变形

量40％，加热一次锻造两道次，加工钼铌合金管材相对密度97％，O％＝0.015％，可加工成

不同规格、不同形状的钼铌合金管靶。

[0061] 图3为实施例2制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片；该照片中显示的结

构说明铌金属含量较高，铌金属分布均匀，钼铌合金晶粒大小均匀，烧结孔少，致密性高。

[0062] 实施例3：

[0063] 制备的钼铌合金中铌含量12％，纯度99.95％；

[0064] 1)钼粉的费氏粒度2.0μm，将钼粉脱氧处理：氢气炉中1000℃保持120min；

[0065] 2)铌粉的激光粒度2μm，d50＝20μm,a)首先检测铌粉氧含量，铌粉中氧含量1.0％，

在铌粉中加入碳粉0.01％，碳粉纯度99.99％，真空混料机中混合1h后，进行1400℃一氧化

碳气氛脱氧处理1.5h，一氧化碳纯度≥99.99％，脱氧后检测氧含量：铌粉中氧含量  0.5％，

在铌粉中加入碳粉0.03％，碳粉纯度99.99％，真空混料机中混合1h后，进行1600℃一氧化

碳气氛脱氧处理1.5h，一氧化碳纯度≥99.99％，脱氧后再次检测氧含量：铌粉脱氧后氧含

量0.2％，再次进行1400℃一氧化碳气氛脱氧处理1.0h，一氧化碳纯度≥99.99％，脱氧后检

测氧含量为0.07％：进行下一步真空球磨处理2.0h，真空度10-3Pa；

[0066] 3)将脱氧球磨后铌粉加入1)处理后的钼粉中，在真空混料罐中混合4h，真空度 

10-3Pa，混合后放入管状胶膜进行冷等静压，压制工艺170MPa，形成单支100kg大规格生坯；

[0067] 4)将成形生坯外圆及端面修整，用不锈钢包套包裹，在加热温度500℃，抽真空 

10-3Pa后密封；

[0068] 5)将封好包套的钼铌合金生坯放入普通高温炉，不需要真空也不需要还原气氛，

加热温度1300℃，加热时间6h，得到半生坯；

[0069] 6)将不锈钢包套去掉，钼铌合金半生坯放入氢气炉，加热温度2000℃，保温时间

10h，得到致密化钼铌合金，密度9.8g/cm3，O％＝0.01％；

[0070] 7)将致密化钼铌合金管坯进行锻造加工，加热温度1400℃，加热时间1h，道次变形

量30％，加热一次锻造两道次，加工钼铌合金管材相对密度100％，O％＝0.01％，可加工成

不同规格、不同形状的钼铌合金管靶。

[0071] 图4为实施例3制备得到的钼铌管靶材热处理后微观组织照片；该照片中显示的结

构说明铌金属含量较高，铌金属分布均匀，钼铌合金晶粒大小均匀，烧结孔少，致密性高。

[0072] 以上结合附图详细描述了本公开的优选实施方式，但是，本公开并不限于上述实

施方式中的具体细节，在本公开的技术构思范围内，可以对本公开的技术方案进行多种简

单变型，这些简单变型均属于本公开的保护范围。

[0073] 另外需要说明的是，在上述具体实施方式中所描述的各个具体技术特征，在不矛

盾的情况下，可以通过任何合适的方式进行组合，为了避免不必要的重复，本公开对各种可

能的组合方式不再另行说明。
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[0074] 此外，本公开的各种不同的实施方式之间也可以进行任意组合，只要其不违背本

公开的思想，其同样应当视为本公开所公开的内容。
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