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微波辅助硼热／碳热还原法制备硼化钛粉体研究

王兴国，长世伦，李　欣，陈　滨，唐　健，徐　晨
（江苏大学 材料科学与工程学院，江苏 镇江　２１２０１３）

［摘　要］　微波加热具有升温速度快、效率高、低能耗等优点，但也存在着温场不均匀的问题。本文通
过应用ＣＯＭＳＯＬ仿真软件对微波加热过程的温场均匀性进行理论模拟，并在此基础上以ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ和炭
黑为原料，对比微波加热和感应加热对硼热／碳热还原法制备 ＴｉＢ２粉体的作用规律。研究表明，相较于
“Ｘ轴／Ｙ轴对角线排布”和“对角线排布”，以“顶角排布”的排布方式可明显提升微波的加热均匀性；此
外，通过微波加热方式，在１３５０℃保温２０ｍｉｎ下即可获得晶粒均匀分布的纯相 ＴｉＢ２粉体，与感应加热
（１５５０℃反应完全）相比，微波加热可明显降低反应温度，这主要归因于微波的非热效应；同时，微波加
热可将ＴｉＢ２晶粒粒径由３９５μｍ细化至１９３μｍ，且可避免晶粒出现团聚现象，进而提高粉体的烧结性
和烧结材料的致密度。

［关键词］　ＴｉＢ２粉体；微波加热；感应加热；温度场；电场；非热效应；晶粒团聚

［中图分类号］　ＴＦ８０３１２；ＴＦ１２５２　　［文献标志码］　Ａ　　［文章编号］　１６７２６１０３（２０２５）０５０１１４０７
ＤＯＩ：１０．１９６１２／ｊ．ｃｎｋｉ．ｃｎ１１５０６６／ｔｆ．２０２５．０５．０１２

［收稿日期］２０２５０２２６　［修订日期］２０２５０４０７

［录用日期］２０２５０４１０　［出版日期］２０２５１００１

［第一作者］王兴国，男，（１９９９—），硕士研究生，主要从事硼化钛粉

体的制备研究。

［通信作者］李欣，女，（１９９１—），博士，助理研究员，主要从事硼化

物粉体及陶瓷等方面的研究。

［基金项目］江苏省自然科学青年基金项目（编号：ＢＫ２０２００８９８）。

０　引言
二硼化钛（ＴｉＢ２）是 Ｔｉ和 Ｂ二元体系间最稳定

的准金属化合物，是一种具有高熔点、高强度、高硬

度等优异性能的新型特种陶瓷材料。这些优异性能

使其被广泛应用于铝电解槽的阴极材料、金属陶瓷、

切削工具等各个领域，而 ＴｉＢ２粉体的粒度和纯度则
是决定金属陶瓷综合性能的关键［１－５］。目前制备

ＴｉＢ２粉体的加热方式大多采用热传导、热辐射等进
行热量传递，在加热过程中损失部分热量，不仅能耗

较高，而且导致内外温度分布不均，存在明显的温度

梯度，进而影响 ＴｉＢ２粉体的粒度分布不均一。此
外，反应温度过高会导致粉体晶粒出现明显的团聚

粗化，进而降低其烧结性［５－１１］。

微波加热具有升温速度快、效率高、低能耗等优

点，近年来已成为材料处理及粉体合成领域的研究

热点［４，１１－１４］。Ｍｎａｔｓａｋａｎｙａｎ等［４］通过微波合成

（ＭＳ）缩短了处理时间，制备得到尺寸分布窄的
Ｂ４Ｃ２７ｗｔ．％ ＲｅＢ２纳米粉体。戴长虹等

［１４］用酚醛

树脂和Ａｌ（ＯＨ）３作为原料，通过微波加热技术在较
低温度（１５００℃）和极短时间（２０ｍｉｎ）内制备了平
均粒径在５～８ｎｍ，纯度约为９８％的超细 ＡｌＮ粉体。
张海军等［１１］以ＺｒＯ２、Ｂ４Ｃ和炭黑为原料，通过微波
碳热还原法在较低温度下（１２５０℃）下制备出纯度
约为９５％的 ＺｒＢ２粉体。虽然微波加热在粉体制备
领域应用广泛，但目前对微波加热制备 ＴｉＢ２粉体的
研究鲜见报道。

尽管微波加热具有诸多优点，但温场分布不均

匀的问题在实际加热过程中普遍存在。在微波加热

过程中，温场分布不均匀容易引起加热物体内部出

现温度过高的 “热点”，进而引起热失控现

象［９－１０，１３］。这种加热不均匀的问题会严重影响微
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波加热物体的品质，更严重时会引起反应腔体的爆

炸。因此，如何提高加热的均匀性和加热效率成为

微波加热制备ＴｉＢ２粉体研究的重点内容。
本文以ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ和炭黑为原料，采用微波辅助

硼热／碳热还原法制备纯相 ＴｉＢ２粉体。首先，利用
ＣＯＭＳＯＬ软件对加热过程的热场和电场进行模拟，
并考察了物料在炉腔内的摆放位置对微波腔内的电

磁场分布状况的影响，确定最优的原料摆放方式；然

后采用实验，对比微波加热和感应加热对硼热／碳热
还原法制备ＴｉＢ２粉体的作用规律，明确微波加热的
作用与原理。

１　实验
１１　原料及实验流程

本文所用钛源为 ＴｉＯ２（锐钛矿型），纯度为
９９８％，粉体平均粒径均约为５０ｎｍ；硼源为Ｂ４Ｃ，纯
度为９９８％，粉体平均粒径约为 ０５μｍ；碳源为炭
黑，纯度为９５％，平均粒径为２１μｍ。以 ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ
和炭黑为原料，通过碳热／硼热还原法制备纯相
ＴｉＢ２粉体，反应方程见式（１）。
２ＴｉＯ２（ｓ）＋Ｂ４Ｃ（ｓ）＋３Ｃ（ｓ） ２ＴｉＢ２（ｓ）＋４ＣＯ（ｇ）

（１）
根据反应式中所示的比例，将ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ和炭黑

按比例称量，加入乙醇和刚玉球磨珠，球磨３ｈ；混合
均匀后，将样品在１１０℃下真空干燥２４ｈ，过２００目
（００７４ｍｍ）筛，压制成直径２５ｍｍ、高５ｍｍ的圆柱
形球团，并置于石墨坩埚中，随后将坩埚放入微波加

热炉（Ａｒ气氛，通气速率３０ｍＬ／ｍｉｎ）和感应加热炉
（Ａｒ气氛，通气速率２０ｍＬ／ｍｉｎ）中，并以１０℃／ｍｉｎ
的升温速率加热至指定温度并保温２０ｍｉｎ，待加热
结束后随炉冷却至室温，用研钵将实验产物粉碎以

待进一步检测。

１２　性能表征
利用ＣＯＭＳＯＬ多功能模拟软件对微波加热炉

进行电场和热场模拟；采用 Ｒｉｇａｋｕ公司的 ＳｍａｒｔＬａｂ
型多功能Ｘ射线衍射仪分析实验产物的物相组成，
采用美国ＦＥＩ公司的ＮｏｖａＮａｎｏ４５０型扫描电镜对实
验产物进行显微形貌分析。

ＣＯＭＳＯＬ是一款以有限元法为基础的高级数值
仿真软件，具有大量预定义的物理应用模式，范围涵

盖流体流动、热传导、结构力学、电磁分析等多种物

理场，可以快速建立三维模型，通过数学方法来实现

真实物理现象的仿真，进而验证微波加热过程中的

电场分布、温度分布情况，具有用途广泛、灵活、易用

的特性［１５］。

２　微波模拟分析
２１　微波加热腔建模

为保证仿真结果的可靠性，本文根据实验室所

用微波加热炉的大致尺寸，在 ＣＯＭＳＯＬ软件里进行
微波加热三维建模。首先设置腔体模型尺寸，选择

对应的腔体材料和负载材料（负载选择的材料为石

墨）；然后在电磁波频域里添加端口作为微波激励

源，并进行网格划分，最后计算电场分布和温度分

布。建立的三维模型如图１（ａ）所示，其包含微波加
热炉的内腔、试件和波导馈口。图１（ｂ）蓝色部分为
微波加热炉腔体，微波腔体简化为５００ｍｍ×５００ｍｍ×
５００ｍｍ的正方体腔体；图１（ｃ）为石墨坩埚，直径为
３０ｍｍ、高为 ３０ｍｍ；图 １（ｄ）为矩形波导，尺寸为
１００ｍｍ×５０ｍｍ×５０ｍｍ，这些与本文所用微波加热
炉的尺寸相同。本文在有限元仿真中对模拟环境材

料采用四面体网格单元划分，综合考虑计算时间和

计算精度，划分单元和节点采用普通模式，图１（ｅ）
为微波反应腔模型的网格剖分情况，完整网格共包

含１９０６３８个域单元，１０６２６个边界单元，７１６个边
单元和５０８９个网格顶点，网格质量能够满足计算
要求。

同时，为方便仿真模拟计算，需要对材料、加热

条件、和微波输出功率进行假设：①由于 Ａｒ气氛的
介电常数（１０００５）和热导率（００１７９Ｗ／（ｍ·Ｋ））
与空气气氛的介电常数 （１０００６）和热导率
（００２６Ｗ／（ｍ·Ｋ））极为接近，且二者对微波能量的
吸收均几乎为零，因此在模拟中，可将炉腔气氛视为

空气，空气的介电损耗忽略不计，炉腔内的初始温度

Ｔ０为２９３１５Ｋ；②炉腔内壁视为不锈钢材料，使用
２４５ＧＨｚ微波频率，每个波导馈口的电磁波输入功
率均为１５００Ｗ，输入的总功率为６０００Ｗ。
２２　模拟结果分析

图２为模拟计算得到四个坩埚“顶角排布”“Ｙ
轴一字排”“Ｘ轴一字排”“对角线排布”的内部温场
分布以及内部电场分布情况。

从图中的坩埚表面温度分布可知，经过 １ｍｉｎ
的加热后，“顶角排布”下坩埚温场分布相对均匀，

局部热点主要出现在远离波导的边缘区域，对整体

温场分布的没有明显影响，对于该摆放方式的电场

·５１１·　２０２５年１０月第５期　 　 　王兴国等：微波辅助硼热／碳热还原法制备硼化钛粉体研究




图１　微波加热建模
Ｆｉｇ．１　Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｈｅａｔｉｎｇｍｏｄｅｌｉｎｇ

　

图２　物料不同摆放位置的表面温度、截面温度、截面电场分布情况
Ｆｉｇ．２　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｓｕｒｆａｃｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｍａｔｅｒｉａｌｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，

ａｎｄｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎｅｌｅｃｔｒｉｃｆｉｅｌｄｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｏｓｉｔｉｏｎｓｏｆｍａｔｅｒｉａｌｓ
　

分布，在腔体中间形成了强电场区，但是坩埚所在位

置并无强电场，这意味着坩埚“顶角排布”摆放能使

微波能量在坩埚内部位置分布均匀，整体加热效果

较好。对于坩埚“Ｘ轴／Ｙ轴一字排布”两种排布情
况下，中间两个坩埚内部温度明显高于其他区域，这

可能是由于微波能量在这两个坩埚处更为集中，从

而导致整体加热不均匀。同时，两种分布情况下四

个石墨坩埚周围呈现出强电场强度，这种强电场的

不均匀分布直接影响了温场分布的均匀性，进而影

响物料加热的温度分布。而对于“对角线排布”方

式的内部温场，位于两端的两个坩埚内部温度明显

高于中部的两个坩埚，同时腔体内部的强电场区域

相较于前两种排布方式明显增多，场强分布不均匀，

进而导致物料的加热效果不理想。

模拟结果表明，物料摆放位置对加热温度影响

显著，“Ｘ轴／Ｙ轴对角线排布”和“对角线排布”方

·６１１· 中 国 有 色 冶 金 材料研发　




式下，腔内电场存在多个热点，导致物料局部过热，

甚至引发热失控，造成腔体内部温度分布不均。物

料“顶角排布”摆放时，表面温度分布均匀，四个坩

埚表面无明显温差，物料中心截面处温度分布无明

显的过热点，表明此时物料受热均匀，微波反应腔电

场分布可知，中心内存在着明显的局部极强电场分

布，物料处于电场均匀的区域。

３　结果与讨论
３１　不同排布方式的产物物相组成分析

由上述模拟结果可知，“Ｘ轴／Ｙ轴对角线排
布”和“对角线排布”方式下，腔内电场均存在多个

热点，导致物料温度不均，而“顶角排布”下的物料

温度分布均匀。为验证排布方式对产物的影响，本

文以ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ和炭黑为原料利用微波加热技术，并
以“Ｙ轴排布”和“顶角排布”为例在１３５０℃保温
２０ｍｉｎ下合成ＴｉＢ２粉体。图３为“Ｙ轴排布”和“顶
角排布”方式下不同位置所得产物的ＸＲＤ分析。

图３　“Ｙ轴排布”和“顶角排布”方式下不同
位置所得产物的ＸＲＤ图

Ｆｉｇ．３　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｓｏｂｔａｉｎｅｄａｔ
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由图可知，在Ｙ轴前端和末端所得产物的物相
组成均为 ＴｉＢ２（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ０１－０７１－５３６８）、ＴｉＣ
（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ０１－０７１－６２５６）和 Ｂ２Ｏ３（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ００－
００６－０２９７），而在中间区域所得产物的物相组成均
为纯相ＴｉＢ２（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ０４－００１－３２３９），出现此物相
分布差异的原因推测是微波加热时温度分布不均

匀，即两端温度低于中间区域温度，导致处于两端的

物料反应不完全，致使产生其他物质，出现明显的物

相分布差异，大大降低实验产物的纯度；而在“顶角

排布”方式下，左上和右下位置所得产物均为纯相

ＴｉＢ２，无物相分布差异，结晶度良好。该实验结果与
模拟结果相一致，进而验证了该模拟结果的可靠性，

结合模拟与实验结果可知，为达到理想的温度分布，

得到理想的纯相ＴｉＢ２，后续实验将采用模拟后所得
最佳排布方式（顶角排布）进行。

３２　不同加热方式的产物物相组成分析
图４为不同加热方式在保温２０ｍｉｎ下所得实

验产物的 ＸＲＤ分析。由图可知，在感应加热条件
下，当温度为１３５０℃时，实验产物的主要物相组成
为ＴｉＢ２（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ０３－０６５－３３８２），同时也存在中间
态Ｂ２Ｏ３（ＩＣＤＤ＃ＰＤＦ００－００６－０２９７）和 ＴｉＣ（ＩＣＤＤ＃
ＰＤＦ０３－０６５－８４１７），其中Ｂ２Ｏ３可能是由ＴｉＯ２和Ｂ４Ｃ
通过反应（２）生成，ＴｉＣ可能是由ＴｉＯ２和Ｃ通过反应
（３）生成。结果表明感应加热时，１３５０℃的温度偏
低，该体系的还原反应并未完全发生。当感应加热

温度升高至１５５０℃时，此时产物的物相组成只有
ＴｉＢ２相，并无其他中间态，由此表明未反应的 Ｂ２Ｏ３
和ＴｉＣ会继续通过反应（４）生成ＴｉＢ２

［１，３］。

图４　不同加热方式下实验产物的ＸＲＤ图
Ｆｉｇ．４　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｐｒｏｄｕｃｔｓ

ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｈｅａｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓ
　

９ＴｉＯ２（ｓ）＋５Ｂ４Ｃ（ｓ）
４ＴｉＢ２（ｓ）＋６Ｂ２Ｏ３（ｌ）＋５ＴｉＣ（ｓ） （２）

ＴｉＯ２（ｓ）＋３Ｃ（ｓ） ＴｉＣ（ｓ）＋２ＣＯ（ｇ） （３）
ＴｉＣ（ｓ）＋Ｂ２Ｏ３（ｌ）＋２Ｃ（ｓ） ＴｉＢ２（ｓ）＋３ＣＯ（ｇ）

（４）
相比之下，在微波加热的条件下，当温度升高到

１３５０℃时，此时产物的物相组成只有 ＴｉＢ２相，并无
其他杂质相，表明此时该体系已反应完全。与感应

加热相比，微波加热可明显降低反应温度，进而验证

了微波加热在低温合成 ＴｉＢ２中发挥的关键作用，即
微波的非热效应可实现粉体内外的均匀加热，提高
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原子的扩散速率，进而促进反应的进行，降低反应温

度［１６－１８，２１－２２］。

３３　产物微观形貌分析
图５为不同加热方式下所得实验产物的 ＳＥＭ

及其粒径分布。采用感应加热时，温度为１３５０℃
（图５（ａ））时产物中有三种晶粒形貌—类圆球形、
六方片状和玻璃相，通过表１中的 ＥＤＳ和 ＸＲＤ的
分析结果可知，类圆球形的晶粒为 ＴｉＣ，六方片状晶
粒为ＴｉＢ２，而玻璃相为 Ｂ２Ｏ３，由此可进一步证实此
时的产物中存在中间态；随着反应温度升高至

１５５０℃（图５（ｂ）），类圆球形和玻璃相明显消失，
证实反应（４）的发生；１５５０℃下产物中晶粒形貌均
为趋于圆润化的六方 ＴｉＢ２晶粒，晶粒之间出现明显
的晶粒团聚现象，是由温度过高导致“过烧”现象所

致。当采用微波加热反应原料至 １３５０℃时，由
图５（ｃ）可知，产物的微观形貌均为结晶度很高的六
方形ＴｉＢ２晶粒，并且晶粒明显细化且分布均匀，无
粘连及“过烧”现象。通过 ＩｍａｇｅＪ统计软件分别对
两种加热方式下所得纯相 ＴｉＢ２晶粒（图 ５（ｂ）和
图５（ｃ））进行统计，其粒径分布如图５（ｄ）所示，微
波加热下ＴｉＢ２晶粒的平均粒径（１９３μｍ）明显小于
感应加热下的 ＴｉＢ２晶粒（３９５μｍ），并且粒径分布
集中。由以上分析可知，微波加热可以细化晶粒，使

晶粒分布均匀，其原因可能是微波辐射可降低 ＴｉＢ２
晶粒表面的活化能，致使晶粒趋于稳定，晶粒生长的

阻力增加，从而抑制 ＴｉＢ２晶粒长大，大幅提高 ＴｉＢ２
粉体的品质，有利于进行后续烧结［１９－２０］。

图５　不同加热方式下实验产物的ＳＥＭ图：（ａ）感应加热１３５０℃；（ｂ）感应加热１５５０℃；
（ｃ）微波加热１３５０℃；（ｄ）粒径分布图
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４　结论
本文通过应用 ＣＯＭＳＯＬ仿真软件对微波加热

过程的温场均匀性进行了理论模拟，并在此基础上

以ＴｉＯ２、Ｂ４Ｃ和炭黑为原料，对比微波加热和感应加

热对硼热／碳热还原法制备 ＴｉＢ２粉体的作用规律。
得出以下主要结论。

１）通过“顶角排布”摆放时，四个坩埚表面温度
分布均匀，无明显温差，试样中心截面处温度分布无

明显的过热点，腔体内存在明显的局部极强电场分
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表１　图５中各区域的能谱成分结果（原子比）
Ｔａｂｌｅ１　Ｓｐｅｃｔｒａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓａｔｅａｃｈａｒｅａｉｎ

Ｆｉｇ．５（ａｔｏｍｉｃｐｅｒｃｅｎｔ）

分析

样点

原子比／％

Ｔｉ Ｂ Ｃ Ｏ

区域１ １０８ ４１３３ １５５ ５３４１

区域２ ５７０２ １２６ ４０７６ ０９６

布，物料位置电场分布均匀，可明显提升微波的加热

均匀性。

２）由ＸＲＤ分析结果可知，与感应加热相比，微
波加热可明显降低反应温度，进而验证了微波加热

在低温合成ＴｉＢ２中发挥的关键作用。
３）由ＳＥＭ分析结果可知，微波加热可以细化晶

粒，避免晶粒出现团聚现象，进而提高了粉体的烧结

性和烧结材料的致密度，实现从材料源头提升材料

性能的目的。
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２０ｍｉｎ．Ｃｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈｉｎｄｕｃｔｉｏｎｈｅａｔｉｎｇ（ｃｏｍｐｌｅｔｅｒｅａｃｔｉｏｎａｔ１５５０℃），ｍｉｃｒｏｗａｖｅｈｅａｔｉｎｇｃａｎｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙ
ｒｅｄｕｃｅｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｗｈｉｃｈｉｓｍａｉｎｌｙｄｕｅｔｏｔｈｅｎｏｎｔｈｅｒｍａｌｅｆｆｅｃｔｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅ．Ａｔｔｈｅｓａｍｅｔｉｍｅ，
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｈｅａｔｉｎｇｃａｎｒｅｆｉｎｅｔｈｅｇｒａｉｎｓｉｚｅｏｆＴｉＢ２ｆｒｏｍ３９５μｍｔｏ１９３μｍ，ａｎｄｃａｎａｖｏｉｄｔｈｅｐｈｅｎｏｍｅｎｏｎｏｆ
ｇｒａｉｎａｇｇｌｏｍｅｒａｔｉｏｎ，ｗｈｉｃｈｉｎｔｕｒｎｉｍｐｒｏｖｅｓｔｈｅｓｉｎｔｅｒａｂｉｌｉｔｙｏｆｐｏｗｄｅｒａｎｄｔｈｅｄｅｎｓｉｔｙｏｆｓｉｎｔｅｒｅｄｍａｔｅｒｉａｌｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＴｉＢ２ｐｏｗｄｅｒ；ｍｉｃｒｏｗａｖｅｈｅａｔｉｎｇ；ｉｎｄｕｃｔｉｏｎｈｅａｔｉｎｇ；ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｉｅｌｄ；ｅｌｅｃｔｒｉｃｆｉｅｌｄ；ｎｏｎｔｈｅｒｍａｌ
ｅｆｆｅｃｔ；ｇｒａｉｎａｇｇｌｏｍｅｒａｔｉｏｎ
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