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(57)摘要

本发明公开了一种氯化钙熔盐中钙热还原

氯化铌制备细微铌粉的方法，采用氩气将五氯化

铌气体通入到溶解有金属钙的氯化钙熔盐中，反

应结束后将反应产物采用稀盐酸浸出后用去离

子水及无水乙醇洗涤，最后真空干燥得到细微铌

粉末。本发明制备得到的铌粉纯度高，粒径小且

球形度好，制备工艺可持续进行，并可推广到其

它细微金属粉末的制备。
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1.一种氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征在于，按以下步骤

进行：

S1、将无水氯化钙在气氛炉中抽真空脱水处理，然后加入金属钙，将气氛炉升到指定的

反应温度并用氩气搅拌促进金属钙溶解于氯化钙熔盐；

S2、再用氩气将蒸发的五氯化铌气体通入溶解金属钙的氯化钙熔盐中，使其发生钙热

反应得到还原产物；

S3、将还原产物浸出后进行洗涤并真空干燥，得到细微铌粉。

2.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：步骤S1中，无水氯化钙的抽真空脱水温度为500℃，脱水时间为12h。

3.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：步骤S1中，金属钙与无水氯化钙的质量比为1:50，气氛炉内指定的反应温度为900‑

1000℃时，金属钙在发生反应前，在氯化钙熔盐内的金属钙处于饱和状态。

4.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：步骤S2中，氩气的流量为10L/min，五氯化铌的蒸发温度为170‑220℃，对应五氯化铌

的蒸发速度为0.05‑0.16g/min。

5.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：步骤S2中，继续加入金属钙，加入金属钙的速度为0.135‑0.432g/min，并用氩气搅拌，

加速金属钙溶解于氯化钙熔盐。

6.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：步骤S3中，还原产物采用稀盐酸浸出。

7.根据权利要求6所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：所述稀盐酸的浓度配比为盐酸与水的体积比为1:10。

8.根据权利要求6所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：所述还原产物与稀盐酸的固液比大于0.025g/ml，浸出时间为8‑12h。

9.根据权利要求1所述的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，其特征

在于：所述还原产物为凝固氯化钙熔盐和铌产品粉末的混合体。
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一种氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及功能金属粉末材料制备技术领域，尤其是涉及一种氯化钙熔盐中钙热

还原氯化铌制备细微铌粉的方法。

背景技术

[0002] 高性能电容器的钽阳极是由高纯度精细钽（Ta）粉制成的。然而，由于地壳资源有

限，钽的价格昂贵。铌（Nb）具有与钽相似的物理化学性质，储量丰富，价格为钽的1/20。因此

铌的电容器开发具有重要意义。由于电容与阳极表面积成正比，有报道称，阳极比表面积大

于5.0  m2/g（相当于平均阳极粒径小于70  nm）的Ta电容器的高电容量超过0.2  FV/g。所以，

合成细微均匀纯度高的Nb粉末，特别是直径小于100nm的纳米铌粉体对于设计具有高容量

效率的新电容器至关重要。

[0003] 目前制备Nb粉末的方法主要有金属热还原法和电化学还原法。金属热还原法包括

铝热法、碳热法、钠热法、镁热法和钙热还原法，在反应过程中还原反应会强烈的放热导致

Nb粉晶粒及粉末的生长，并且聚集烧结成大颗粒，难以制备出粒径小于100nm的Nb纳米粉

体。电化学还原法包括EMR法（电化学介导的熔盐钙热还原反应）、OS法（钙热还原与电解结

合反应）和FFC法（电解金属氧化物阴极反应），制备出的Nb粉末粒径大且粒径分布不均匀，

电流效率低造成能耗高。

发明内容

[0004] 有鉴于此，有必要提供一种以气态氯化铌为原料，经过钙热还原，在氯化钙熔盐中

直接获得细微铌粉的氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法。

[0005] 为了解决上述技术问题，本发明的技术方案是：一种氯化钙熔盐中钙热还原氯化

铌制备细微铌粉的方法，按以下步骤进行：

S1、将无水氯化钙在气氛炉中抽真空脱水处理，然后加入金属钙，将气氛炉升到指

定的反应温度并用氩气搅拌促进金属钙溶解于氯化钙熔盐；

S2、再用氩气将蒸发的五氯化铌气体通入溶解金属钙的氯化钙熔盐中，使其发生

钙热反应得到还原产物；

S3、将还原产物浸出后进行洗涤并真空干燥，得到细微铌粉。

[0006] 进一步的，步骤S1中，无水氯化钙的抽真空脱水温度为500℃，脱水时间为12h。

[0007] 进一步的，步骤S1中，金属钙与无水氯化钙的质量比为1:50，气氛炉内指定的反应

温度为900‑1000℃时，金属钙在发生反应前，在氯化钙熔盐内的金属钙处于饱和状态。

[0008] 进一步的，步骤S2中，氩气的流量为10L/min，五氯化铌的蒸发温度为170‑220℃，

对应五氯化铌的蒸发速度为0.05‑0.16g/min。

[0009] 进一步的，步骤S2中，继续加入金属钙，加入金属钙的速度为0.135‑0.432g/min，

并用氩气搅拌，加速金属钙溶解于氯化钙熔盐。

[0010] 进一步的，步骤S3中，还原产物采用稀盐酸浸出。
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[0011] 进一步的，所述稀盐酸的浓度配比为盐酸与水的体积比为1:10。

[0012] 进一步的，所述还原产物与稀盐酸的固液比大于0.025g/ml，浸出时间为8‑12h。

[0013] 进一步的，所述还原产物为凝固氯化钙熔盐和铌产品粉末的混合体。

与现有技术相比，本发明具有以下有益效果：本方法以气态五氯化铌为原料，在氯

化钙熔盐中进行钙热还原，制备出粒径小于100nm的高纯度铌粉末，制备出的铌粉末粒径小

且粒径分布均匀。

[0014] 为让本发明的上述和其他目的、特征和优点能更明显易懂，下文特举较佳实施例，

并配合所附图式，作详细说明。

附图说明

[0015] 图1为本发明实施例一制备的细微铌粉的SEM图。

[0016] 图2为本发明实施例一制备的细微铌粉的EDS面扫图。

具体实施方式

[0017] 为更进一步阐述本发明为实现预定发明目的所采取的技术手段及功效，以下结合

附图及较佳实施例，对依据本发明的具体实施方式、结构、特征及其功效作详细说明。

[0018] 实施例一

一种氯化钙熔盐中钙热还原氯化铌制备细微铌粉的方法，按以下步骤进行：

S1、将无水氯化钙在气氛炉中抽真空脱水处理，抽真空脱水温度为500℃，脱水时

间为12h；然后加入金属钙，加入的金属钙与无水氯化钙的质量比为1:50，将气氛炉升到指

定的反应温度900℃并用氩气搅拌促进金属钙溶解于氯化钙熔盐，同时，金属钙在发生反应

前，在氯化钙熔盐内的金属钙处于饱和状态；

S2、再用氩气将蒸发的五氯化铌气体通入溶解金属钙的氯化钙熔盐中，使其发生

钙热反应得到还原产物；氩气的流量为10L/min；五氯化铌的蒸发温度为170℃，对应五氯化

铌的蒸发速度为0.05g/min；还原产物为凝固氯化钙熔盐和铌产品粉末的混合体；

S3、将还原产物采用稀盐酸浸出，然后进行洗涤并真空干燥，得到细微铌粉。

[0019] 本实施例中，步骤S2中，继续加入金属钙，加入金属钙的速度为0.135g/min，并用

氩气搅拌，加速金属钙溶解于氯化钙熔盐。

[0020] 本实施例中，步骤S3中，稀盐酸的浓度配比为盐酸与水的体积比为1:10。

[0021] 本实施例中，还原产物与稀盐酸的固液比大于0.025g/ml，浸出时间为8h。

[0022] 制备得到的细微铌粉的SEM图如图1所示，其EDS面扫图如图2所示。

[0023] 以上所述，仅是本发明的较佳实施例而已，并非对本发明作任何形式上的限制，虽

然本发明已以较佳实施例揭示如上，然而并非用以限定本发明，任何本领域技术人员，在不

脱离本发明技术方案范围内，当可利用上述揭示的技术内容做出些许更动或修饰为等同变

化的等效实施例，但凡是未脱离本发明技术方案内容，依据本发明的技术实质对以上实施

例所作的任何简介修改、等同变化与修饰，均仍属于本发明技术方案的范围内。
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