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本发明公开了一种石墨坩埚的制备方法，包

括下列步骤：S1、原料准备：原料包括石墨碎、艾

奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料和

中温煤沥青；S2、配料：将石墨碎磨成石墨粉，然

后与艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦电

阻料、艾奇逊炉石油焦保温料按3:2:5的质量比

例混合、研磨成混合粉，混合粉再与中温煤沥青

混合，混合过程中混合粉的质量百分比为65％‑

85％，中温煤沥青质量百分比为15％‑35％；S3、

混捏；S4、压型；S5、焙烧；S6、加工。本发明采用热

压冷出一次性成型方法，所得产品性能优良，表

现为良好的抗热震性能、烧蚀性能、防漏性能及

机械强度，制备工艺在节能环保、缩短周期提高

时效方面均具有优势。
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1.一种石墨坩埚的制备方法，其特征在于，包括下列步骤：

S1、原料准备：原料包括石墨碎、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料和中

温煤沥青，其中：

石墨碎满足以下要求：真密度≥2.13g/cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤0.22％，水分≤

0.09％；

艾奇逊炉石油焦电阻料和艾奇逊炉石油焦保温料同时满足以下要求：真密度≥2.10g/

cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤0.22％，水分≤0.09％；

中温煤沥青满足以下要求：灰分≤0.20％，挥发分≤64.2％，水分≤0.06％；

S2、配料：将石墨碎磨成石墨粉，然后与艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温

料按一定的质量比例混合、研磨成混合粉，混合粉再与中温煤沥青混合；

S3、混捏；

S4、压型；

S5、焙烧；

S6、加工。

2.如权利要求1所述的石墨坩埚的制备方法，其特征在于，所述步骤S2中，石墨粉、艾奇

逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料的质量比为3:2:5；混合粉再与中温煤沥青混合

过程中混合粉的质量百分比为65％‑85％，中温煤沥青质量百分比为15％‑35％。

3.如权利要求1所述的石墨坩埚的制备方法，其特征在于，所述步骤S1中的石墨碎为石

墨电极生产废料，其研磨后所得石墨粉的粒度用200目国际标准筛进行筛分的通过率为80

±5％，具体粒度质量百分比组成如下：

1mm粒度的占比2％‑4％；

0.5mm—0.15mm粒度的占比37％‑43％；

小于0.075mm粒度的占比37％‑43％；

其它粒度的占比17％‑23％。

4.如权利要求1所述的石墨坩埚的制备方法，其特征在于，所述步骤S3中的混捏是将配

料倒入混捏锅中进行搅拌，混捏锅自身由导热油进行外部加热，内部有铰刀进行物料搅拌，

混捏锅导热油进口温度：230‑233℃，混捏锅内沥青温度162‑165℃，混捏的干混时间：40分

钟，温度118‑126℃；混捏的湿混时间：45分钟，温度162‑168℃。

5.如权利要求1所述的石墨坩埚的制备方法，其特征在于，所述步骤S4中的压型是将混

捏后的糊料倒入成型容器中，所述成型容器具有上模和下模且上模和下模分别具有加热冷

却功能，开启上模和下模的加热功能，在上模中倒入糊料，使糊料在压力状态下成型，监控

糊料密度，达到密度指标时开启冷却功能；未达到密度指标，重复加热加压，至达到密度指

标；所述密度指标的范围为1.7～1.75g/cm3；然后进行冷却压型工艺，冷却压型的捣固压力

为20Mpa，成型压力20Mpa，压制时间为4分钟以冷却糊料，制成生胚；最后再对成型容器上模

启动瞬时二次加热，以脱模。

6.如权利要求1所述的石墨坩埚的制备方法，其特征在于，所述步骤S5中的焙烧是将压

型生坯装入工业环式焙烧炉中，在还原气氛的情况下，按以下升温曲线逐步加热：150‑350

℃、温升速度4.4℃/h、持续时间45h；350‑400℃、温升速度1.7℃/h、持续时间30h，400‑500

℃、温升速度1.25℃/h、持续时间80h，500‑600℃、温升速度1.8℃/h、持续时间57h，600‑700
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℃、温升速度3.8℃/h、持续时间27h，700‑800℃、温升速度5.0℃/h、持续时间20h，800‑1000

℃、温升速度8.0℃/h、持续时间25h，1000‑1200℃、温升速度8.3℃/h、持续时间20h，1200℃

保持时间20h。
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一种石墨坩埚的制备方法

技术领域

[0001] 本发明是关于石墨技术领域，特别是关于一种石墨坩埚的制备方法。

背景技术

[0002] 由于石墨具有耐高温、抗氧化、化学性能稳定等特性，用石墨做成的坩埚容器，广

泛应用于锂电池负极、金刚石炭源材料的提纯、稀土熔炼、贵重金属熔炼等需要高温热处理

的行业。

[0003] 传统方法，制造石墨坩埚的方式通常是用石墨电极的坯料经机械加工而成。然而

用石墨电极加工生产坩埚的方法存在如下问题：

[0004] 1、用人造石墨电极加工的坩埚需要将电极的芯部都切削掉，电极的利用率只有

20‑30％，材料浪费很大，产品成本高，不利于坩埚下游企业大量使用。

[0005] 2、受电极成型方式及配方的限制，用人造石墨电极加工的坩埚，其产品结构呈现

各向异性，物理指标存在缺陷，质量不稳定。特别是用于贵重金属冶炼时，坩埚渗漏严重，往

往无法满足使用要求。

[0006] 3、生产石墨电极需要煤系或石油系的煅后焦，而这些焦的制造过程既污染环境同

时又有较高的成本，石墨化过程每吨消耗能约6000kw.h左右电量，资源、能源浪费严重。

[0007] 4、石墨电极生产方法的制造周期长，生产效率低，无法满足用户的需求。

[0008] 因此，提供一种石墨坩埚制备方法，使所制备的石墨坩埚具有良好的抗热震性能、

烧蚀性能、防漏性能及机械强度，同时兼顾低成本、环保及废料循环利用，是锂电池负极粉

料的提纯及冶炼行业的期盼。

[0009] 公开于该背景技术部分的信息仅仅旨在增加对本发明的总体背景的理解，而不应

当被视为承认或以任何形式暗示该信息构成已为本领域一般技术人员所公知的现有技术。

发明内容

[0010] 本发明的目的在于提供一种石墨坩埚的制备方法，利用电极生产过程产生的石墨

碎、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料作为原料，采用热压冷出一次性成型方

法生产，原料配比更加经济，产品性能更优，制备工艺在节能环保、缩短周期提高时效方面

均具有优势。

[0011] 本发明的技术方案是，一种石墨坩埚的制备方法，包括下列步骤：

[0012] S1、原料准备：原料包括石墨碎、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料

和中温煤沥青，其中：

[0013] 石墨碎满足以下要求：真密度≥2.13g/cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤  0.22％，水

分≤0.09％；

[0014] 艾奇逊炉石油焦电阻料和艾奇逊炉石油焦保温料同时满足以下要求：真密度≥

2.10g/cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤0.22％，水分≤0.09％；

[0015] 中温煤沥青满足以下要求：灰分≤0.20％，挥发分≤64.2％，水分≤0.06％；

说　明　书 1/4 页

4

CN 114213127 A

4



[0016] S2、配料：将石墨碎磨成石墨粉，然后与艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦

保温料按一定的质量比例混合(优选比例为3:2:5)、研磨成混合粉，混合粉再与中温煤沥青

混合，混合过程中混合粉的质量百分比为65％‑85％，中温煤沥青质量百分比为15％‑35％；

[0017] S3、混捏；

[0018] S4、压型；

[0019] S5、焙烧；

[0020] S6、加工。

[0021] 进一步的，上述步骤S1中的石墨碎为石墨电极生产废料，艾奇逊炉石油焦电阻料、

艾奇逊炉石油焦保温料为艾奇逊炉生产锂电池负极材料产生的废料，其研磨后所得粉料的

粒度用200目国际标准筛进行筛分的通过率为80±  5％，具体粒度质量百分比组成如下：

[0022] 1mm粒度的占比2％‑4％；

[0023] 0.5mm—0.15mm粒度的占比37％‑43％；

[0024] 小于0.075mm粒度的占比37％‑43％；

[0025] 其它粒度的占比17％‑23％。

[0026] 进一步的，上述步骤S3中的混捏是将配料倒入混捏锅中进行搅拌，混捏锅自身由

导热油进行外部加热，内部有铰刀进行物料搅拌，混捏锅导热油进口温度：230‑233℃，混捏

锅内沥青温度162‑165℃，混捏的干混时间：40分钟，温度118‑126℃；混捏的湿混时间：45分

钟，温度162‑168℃。

[0027] 进一步的，步骤S4中的压型是将混捏后的糊料倒入成型容器中，所述成型容器具

有上模和下模且上模和下模分别具有加热冷却功能，开启上模和下模的加热功能，在上模

中倒入糊料，使糊料在压力状态下成型，监控糊料密度，达到密度指标时开启冷却功能；未

达到密度指标，重复加热加压，至达到密度指标；所述密度指标的范围为1.7～1.75g/cm3；

然后进行冷却压型工艺，冷却压型的捣固压力为20Mpa，成型压力20Mpa，压制时间为4分钟

以冷却糊料，制成生胚；最后再对成型容器上模启动瞬时二次加热，以脱模。

[0028] 进一步的，上述步骤S5中的焙烧是将压型生坯装入工业环式焙烧炉中，在还原气

氛的情况下，按以下升温曲线逐步加热：150‑350℃、温升速度4.4℃  /h、持续时间45h；350‑

400℃、温升速度1.7℃/h、持续时间30h，400‑500℃、温升速度1.25℃/h、持续时间80h，500‑

600℃、温升速度1.8℃/h、持续时间  57h，600‑700℃、温升速度3.8℃/h、持续时间27h，700‑

800℃、温升速度5.0℃  /h、持续时间20h，800‑1000℃、温升速度8.0℃/h、持续时间25h，

1000‑1200℃、温升速度8.3℃/h、持续时间20h，1200℃保持时间20h。

[0029] 与现有技术相比，本发明的先进性在于：

[0030] 1、本发明采用石墨碎、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料作为原料，

其中石墨碎属于电极生产下来的废料、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料属

于锂电池负极粉料的提纯使用填充料，本发明的原料属于对废物的再利用，平均每个同规

格的产品成本低800‑1000元，既节省了能源又保护了环境，同时降低了石墨坩埚制造成本，

具体体现为：耗电方面：按照传统工艺制作一个石墨坩埚需要消耗3600kw电量，用本产品制

作方法制作一个坩埚消耗240kw电量，每个坩埚节省电能3360kw；原材料方面：传统工艺制

作一个成品坩埚需消耗石油焦450kg和沥青150kg，运用本发明方法一个成品坩埚消耗废旧

石墨粉150kg和沥青50kg；本发明生产一个坩埚可以比传统方式节省100kg石油焦450kg，本
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发明方法所需要的电能，人工成本，和相应的碳排放，符合国家提出的低碳、环保、节能政

策，使现有能源的到了更加充分的利用。

[0031] 2、本发明和传统石墨电极生产的坩埚相比，减少了浸渍、石墨化两道污染环境及

极为消耗能源的工序；同时，与石墨电极坩埚相比生产周期平均缩短30‑40天，对节能减排

的同时极大的提高了生产效率。

[0032] 3、本发明方法生产的石墨坩埚，因为成型方法对物料的作用力不同，在压制过程

中消除各向异性，避免了骨料颗粒的纵向排布，产品结构呈现各向同性，起到了防渗漏的作

用，很好的满足了贵重金属冶炼使用要求。

[0033] 4、本发明中使用的艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料具有较低弹性

模量，从而使产品也具有较低弹性模量，在焙烧环节大大降低了废品率，在用户使用时又大

大降低了开裂率，这样既降低了制造废品率，又提高了使用成品率。同时，该种原料是本专

利产品用于锂电池负极生产的废料，可以实现与用户物料的循环使用，大大降低了废料的

产生。

[0034] 本发明利用废旧石墨碎，艾奇逊炉保温料及电阻料，提供一种热压冷出一次性成

型再生料石墨坩埚的制造方法，利用电极生产下来的废料、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊

炉石油焦保温料，采用热压冷出一次性成型方法生产一种具有良好的抗热震性能、烧蚀性

能、防漏性能及机械强度的优质石墨坩埚，以满足锂电池负极粉料的提纯及冶炼行业的要

求。

具体实施方式

[0035] 下面对本发明的具体实施方式进行详细描述，但应当理解本发明的保护范围并不

受具体实施方式的限制。

[0036] 除非另有其它明确表示，否则在整个说明书和权利要求书中，术语“包括”或其变

换如“包含”或“包括有”等等将被理解为包括所陈述的元件或组成部分，而并未排除其它元

件或其它组成部分。

[0037] 实施例1

[0038] 一种石墨坩埚的制备方法，包括下列步骤：

[0039] S1、原料准备：原料包括石墨碎、艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料

和中温煤沥青，其中：

[0040] 石墨碎满足以下要求：真密度≥2.13g/cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤  0.22％，水

分≤0.09％；

[0041] 艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦保温料同时满足以下要求：真密度≥

2.10g/cm3，灰分≤0.03％，挥发分≤0.22％，水分≤0.09％；

[0042] 中温煤沥青满足以下要求：灰分≤0.20％，挥发分≤64.2％，水分≤0.06％；

[0043] S2、配料：将石墨碎磨成石墨粉，然后与艾奇逊炉石油焦电阻料、艾奇逊炉石油焦

保温料按3：2：5的质量比例混合、研磨成混合粉，混合粉再与中温煤沥青混合，混合过程中

混合粉的质量百分比为65％‑85％，中温煤沥青质量百分比为15％‑35％；

[0044] S3、混捏；

[0045] S4、压型；
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[0046] S5、焙烧；

[0047] S6、加工。

[0048] 具体地，上述步骤S1中的石墨碎为石墨电极生产废料，艾奇逊炉石油焦电阻料、艾

奇逊炉石油焦保温料为艾奇逊炉生产锂电池负极材料的废料。其研磨后所得石墨粉的粒度

用200目国际标准筛进行筛分的通过率为80±5％，具体粒度质量百分比组成如下：

[0049] 1mm粒度的占比2％‑4％；

[0050] 0.5mm—0.15mm粒度的占比37％‑43％；

[0051] 小于0.075mm粒度的占比37％‑43％；

[0052] 其它粒度的占比17％‑23％。

[0053] 具体地，上述步骤S3中的混捏是将配料倒入混捏锅中进行搅拌，混捏锅自身由导

热油进行外部加热，内部有铰刀进行物料搅拌，混捏锅导热油进口温度：230‑233℃，混捏锅

内沥青温度162‑165℃，混捏的干混时间：40分钟，温度118‑126℃；混捏的湿混时间：45分

钟，温度162‑168℃。

[0054] 具体地，步骤S4中的压型是将混捏后的糊料倒入成型容器中，所述成型容器具有

上模和下模且上模和下模分别具有加热冷却功能，开启上模和下模的加热功能，在上模中

倒入糊料，使糊料在压力状态下成型，监控糊料密度，达到密度指标时开启冷却功能；未达

到密度指标，重复加热加压，至达到密度指标；所述密度指标的范围为1.7～1.75g/cm3；然

后进行冷却压型工艺，冷却压型的捣固压力为20Mpa，成型压力20Mpa，压制时间为4分钟以

冷却糊料，制成生胚；最后再对成型容器上模启动瞬时二次加热，使上模与产品摩擦系数迅

速降低，从而实现脱模。

[0055] 具体地，上述步骤S5中的焙烧是将压型生坯装入工业环式焙烧炉中，在还原气氛

的情况下，按以下升温曲线逐步加热：150‑350℃、温升速度4.4℃  /h、持续时间45h；350‑

400℃、温升速度1.7℃/h、持续时间30h，400‑500℃、温升速度1.25℃/h、持续时间80h，500‑

600℃、温升速度1.8℃/h、持续时间  57h，600‑700℃、温升速度3.8℃/h、持续时间27h，700‑

800℃、温升速度5.0℃  /h、持续时间20h，800‑1000℃、温升速度8.0℃/h、持续时间25h，

1000‑1200℃、温升速度8.3℃/h、持续时间20h，1200℃保持时间20h。

[0056] 通过采用三种物料混合配料，使焙烧开裂率由3～4％降到0.5～1％，通过客户反

馈，产品开裂率降低约2～3％。

[0057] 前述对本发明的具体示例性实施方案的描述是为了说明和例证的目的。这些描述

并非想将本发明限定为所公开的精确形式，并且很显然，根据上述教导，可以进行很多改变

和变化。对示例性实施例进行选择和描述的目的在于解释本发明的特定原理及其实际应

用，从而使得本领域的技术人员能够实现并利用本发明的各种不同的示例性实施方案以及

各种不同的选择和改变。本发明的范围意在由权利要求书及其等同形式所限定。
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