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(57)摘要

本发明公开了一种钼铜纳米复合粉体的制

备方法，该方法包括：一、将原料混匀；二、将复合

前驱体加热；三、将混合物球磨、干燥和超高速搅

拌；四、将三氧化钼和碳复合粉分段热处理和超

高速搅拌；五、将二复合粉体加热搅拌，逐滴加入

超细铜盐液滴，再烘干和超高速搅拌；六、将含铜

混合粉分段热处理，得到高分散和高孔隙的钼铜

纳米复合粉体。本发明将铜盐溶入乙醇并喷入加

热后的物料中，随着溶液快速蒸发，避免了纳米

颗粒团聚的同时增大了物料孔隙率，同时利用高

活性无定形碳纳米颗粒和铜盐纳米颗粒，提高了

钼粉的形核率，细化了产物粒度，再经氢还原，得

到纳米钼铜复合粉，同时实现了铜纳米颗粒和复

合粉的粒度和分散性调控。
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1.一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，该方法包括以下步骤：

步骤一、将无定形碳纳米颗粒、钼酸铵、表面活性剂和造孔剂加入到去离子水中后混

匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳纳米

颗粒混合物；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥和超

高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高速搅

拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；

步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入超细

铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备过程

为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分散和

高孔隙的钼铜纳米复合粉体。

2.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤一中所

述无定形碳纳米颗粒的平均粒度为20nm~100nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的

质量纯度大于99.7%；所述复合前驱体中钼酸铵与水的质量比为0.1~0.5：1；所述碳纳米颗

粒的加入量为钼酸铵质量的5%~10%；所述表面活性剂为聚乙烯醇、聚乙烯吡咯烷酮和聚乙

二醇中的一种或多种，所述表面活性剂的加入量为钼酸铵质量的1%~2%；所述造孔剂为葡萄

糖、蔗糖或淀粉，所述造孔剂的加入量为钼酸铵质量的2%~3%。

3.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤一中所

述干燥为旋转蒸干，旋转蒸干的温度不小于50℃，转速不小于200r/min。

4.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤二中所

述加热处理的过程为：以不小于10℃/min的升温速率升温至500℃~650℃后保温2h以上，所

述加热处理的气氛为空气或氧气。

5.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤三中所

述乙醇的添加量为混合物质量的60%~80%，所述球磨中球料比不小于2:1，球磨转速不小于

200r/min，球磨时间不小于2h。

6.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤三、步

骤四和步骤五中所述超高速搅拌的转速均大于10000r/min，时间均大于200s。

7.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤四中所

述分段热处理为：先加热至800℃~950℃后保温1h以上，然后再加热至1000℃~1100℃后保

温1h以上，所述分段热处理的气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的

厚度不小于10mm。

8.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤五中所

述加热搅拌的温度为70℃以上；所述的铜盐为硝酸铜或氯化铜，所述超声雾化的频率为

1MHz~2MHz，所述超细铜盐液滴中铜盐的浓度不小于0.2g/mL；所述含铜混合粉的松装密度

小于1.5g/cm3。

9.根据权利要求1所述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤六中所
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述分段热处理的过程为：先以大于1℃/min的升温速率加热至500℃~650℃后保温1h以上，

然后以大于1℃/min的升温速率加热至750℃~950℃后保温1h以上，所述氢气气氛中氢气的

质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度大于5mm；所述钼铜纳米复合粉体

的松装密度小于1g/cm3,孔隙率大于90%。

10.一种如权利要求1~权利要求9中任一权利要求所述的方法制备的钼铜纳米复合粉

体的应用，其特征在于，采用该纳米复合粉体制备纳米钼铜复合材料。
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一种钼铜纳米复合粉体的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于纳米粉体材料制备技术领域，具体涉及一种钼铜纳米复合粉体的制备

方法。

背景技术

[0002] 钼铜复合材料具有诸多非常优异的特性，如：特殊的高温性能、良好的导电导热性

和耐腐蚀性、热膨胀系数低并可调控、加工性良好等特点。凭借着这些优异特性，钼铜复合

材料在军工、电子电气、航空航天等许多领域有着非常关键的应用。由于钼的熔点较高，以

钼铜复合粉为主要原料进行烧结是目前工业上制备钼铜复合材料的主要方法。而钼铜复合

粉的特性决定了烧结致密所需的温度和时间，继而影响复合材料的微观组织结构（晶粒大

小）和性能。传统的制备钼铜复合粉的工艺是将铜粉、钼粉按照一定的比例混合，经机械研

磨方法获得钼铜混合粉，但是其制备的钼铜复合粉成分不均匀且极易引入杂质，粉体粒径

一般在微米级（3‑5微米）。由于该复合粉的粒度大、比表面积小、表面活性和烧结活性低，通

常需要在1600℃左右的高烧结温度下进行长时间烧结才能获得较为致密的样品。不仅导致

烧结成本较高，而且制备的材料晶粒粗大，难以满足高端应用需求。而晶粒细小的纳米钼铜

粉末制备，是提高其烧结活性、降低烧结温度和细化晶粒的最简单有效的捷径。因此，制备

出超细颗粒的纳米晶合金粉末是制备细晶全致密的高性能纳米合金非常关键的第一步。

[0003] 工业上制备钼铜复合粉是以钼粉和铜粉为原料，原料的特性（粒度）决定了烧结的

温度和时间，继而影响烧结制品的微观结构（晶粒大小）和性能。钼粉的粒度和形貌主要取

决于氢气还原氧化钼的阶段，目前，传统氢还原微米级高纯MoO3制备出微米级MoO2，再还原

为钼粉的工艺难以实现产物形核和生长过程的调控，生产的商业钼粉粒度较大（约2‑5微

米）。另外，传统的固体粉末机械混合方式导致混合过程中存在原料分散不均匀、粒度差异

较大等问题，制备出来的复合材料晶粒粗大、性能不高。因此，纳米钼铜复合粉体的低成本、

简单和高效制备依然是个难题。

发明内容

[0004] 本发明所要解决的技术问题在于针对上述现有技术的不足，提供一种钼铜纳米复

合粉体的制备方法。该方法结合高活性无定形碳纳米颗粒为钼酸铵分解的形核剂和造孔

剂，有效提高了钼粉形核率，控制了钼的形核和生长过程，细化了产物的粒度，再经氢还原，

得到纳米钼铜复合粉，同时实现了铜纳米颗粒和复合粉的粒度和分散性调控。

[0005] 为解决上述技术问题，本发明采用的技术方案是：一种钼铜纳米复合粉体的制备

方法，其特征在于，该方法包括以下步骤：

步骤一、将无定形碳纳米颗粒、钼酸铵、表面活性剂和造孔剂加入到去离子水中后

混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；
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步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；

步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体。

[0006] 本发明以钼酸铵为原料，以高活性的无定形碳纳米颗粒为钼酸铵分解的形核剂，

并配以造孔剂作为辅助，首先采用表面活性剂将高活性的无定形碳纳米颗粒分散在水中并

与钼酸铵混匀，提高了碳纳米颗粒与钼酸铵的混合均匀性，然后对复合前驱体进行加热分

解，均匀分布在钼酸铵中的碳纳米颗粒为无定形团簇形核提供大量的异质形核点，从而提

高了三氧化钼的形核率并形成空间位阻，阻碍了三氧化钼晶核的聚结生长，有利于降低三

氧化钼的粒度，且在该分解过程中部分碳纳米颗粒被氧化生成气体产物，随着气体逸出原

料的孔隙率提高，有效保证了纳米三氧化钼的形貌和粒度，避免了碳纳米颗粒的团聚，得到

结构疏松的纳米混合粉；本发明将三氧化钼和无定形碳纳米颗粒混合物球磨破碎后作为前

驱体进行两段加热预还原，继承三氧化钼的形貌和粒度，得到二氧化钼和钼复合粉体，即预

还原粉；本发明向加热后的预还原粉中均匀淋入超声雾化后的超细铜盐液滴，经烘干和超

高速搅拌后得到纳米含铜混合粉；本发明将纳米含铜混合粉铺放后进行氢气还原，该还原

过程中，铜盐纳米颗粒一方面作为形核剂辅助钼纳米颗粒形核，进一步细化钼粉粒度，同时

铜盐原位转化成铜纳米颗粒，获得钼铜纳米复合粉。

[0007] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤一中所述无定形碳

纳米颗粒的平均粒度大于20nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于

99.7%；所述复合前驱体中钼酸铵与水的质量比大于0.1：1；所述碳纳米颗粒的加入量为钼

酸铵质量的5%~10%；所述表面活性剂为聚乙烯醇、聚乙烯吡咯烷酮和聚乙二醇中的一种或

多种，所述表面活性剂的加入量为钼酸铵质量的1%~2%；所述造孔剂为葡萄糖、蔗糖或淀粉，

所述造孔剂的加入量为钼酸铵质量的2%~3%。本发明通过采用上述粒度较小、分散性能优异

的碳纳米颗粒作为钼酸铵分解过程以及还原过程中的形核剂和造孔剂，且无定形碳纳米颗

粒具有较高的反应活性，有利于提高钼的形核率和孔隙率，降低钼粉粒度，得到疏松结构的

纳米钼粉；本发明通过控制各种原料的比例，有利于获得碳纳米颗粒和钼酸铵分散性优异

的混合溶液；本发明通过控制表面活性剂的成分及加入质量有利于避免碳纳米颗粒的团

聚，提高碳纳米颗粒与钼酸铵的混合均匀性。

[0008] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤一中所述干燥为旋

转蒸干，其中喷旋转蒸干的温度不小于80℃，转速不小于200r/min。本发明通过控制干燥的

过程及参数，保证了制备的复合粉体中碳纳米颗粒和钼酸铵充分干燥混匀。

[0009] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤二中所述加热处理

的过程为：以不小于10℃/min的升温速率升温至500℃~650℃后保温2h以上，所述加热处理

的气氛为空气或氧气。本发明通过控制加热处理的参数，采用较快的升温速率有利于提高
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三氧化钼的形核率和分散性，保温温度和保温时间保证了钼酸铵分解完全，以及部分碳纳

米颗粒充分与空气反应形成空隙，该气氛可与复合粉体中的部分碳纳米颗粒反应生成气

体，起到造孔的目的。

[0010] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤三中所述乙醇的添

加量为混合物质量的60%~80%，所述球磨中球料比不小于2:1，球磨转速不小于200r/min，球

磨时间不小于2h。本发明通过添加乙醇保证了球磨更加充分；本发明采用较大的球料比和

较快的球磨转速有利于提高混料均匀性，减小粉末颗粒粒径，有利于增加三氧化钼的形核

点。

[0011] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤三、步骤四和步骤五

中所述超高速搅拌的转速均大于10000r/min，时间均大于200s。本发明通过控制超高速搅

拌的转速和时间，避免纳米粉体团聚，进一步增加混合粉的孔隙率。

[0012] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤四中所述分段热处

理为：先加热至800℃~950℃后保温1h以上，然后再加热至1000℃~1100℃后保温1h以上，所

述分段热处理的气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为不小于

10mm。本发明通过控制分段热处理的参数，采用较高的保温温度和保温时间保证了氧化钼

反应完全，该气氛可使复合粉体中的纳米氧化钼充分还原，且不被二次氧化，同时将反应产

生的气体带出炉体。

[0013] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤五中所述加热搅拌

的温度为70℃以上；所述的铜盐为硝酸铜或氯化铜，所述超声雾化的频率为1MHz~2MHz，所

述超细铜盐液滴中铜盐的浓度不小于0.2g/mL；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3。

本发明通过控制铜盐的成分、浓度及加入质量能够使铜盐与钼源充分分散混匀；本发明通

过控制超声雾化频率保证了铜盐为纳米颗粒，有利于后续氢还原过程中原位生成铜纳米颗

粒。

[0014] 上述的一种钼铜纳米复合粉体的制备方法，其特征在于，步骤六中所述分段热处

理的过程为：先以大于1℃/min的升温速率加热至500℃~650℃后保温1h以上，然后以大于1

℃/min的升温速率加热至750℃~950℃后保温1h以上，所述氢气气氛中氢气的质量纯度大

于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度大于5mm；所述钼铜纳米复合粉体的松装密度

小于1g/cm3,孔隙率大于90%。本发明通过控制分段热处理的参数，有利于降低纳米复合粉

的粒度，保证了得到高分散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体。

[0015] 另外，本发明还提供了一种上述的方法制备的钼铜纳米复合粉体在制备超细纳米

钼铜复合材料上的应用。

[0016] 本发明与现有技术相比具有以下优点：

1、本发明以钼酸铵为原料，以高活性的无定形碳纳米颗粒为钼酸铵分解的形核剂

和造孔剂，制备复合前驱体，然后对复合前驱体进行加热分解，提高了三氧化钼的形核率并

形成空间位阻，降低三氧化钼的粒度，提高孔隙率，将三氧化钼和无定形碳纳米颗粒混合物

球磨破碎后作为前驱体进行两段加热预还原，继承三氧化钼的形貌和粒度，得到二氧化钼

和钼复合粉体，向预还原粉中均匀淋入超细铜盐液滴，经烘干和超高速搅拌后得到纳米含

铜混合粉，将纳米含铜混合粉铺放后进行氢气还原，该还原过程中，铜盐纳米颗粒一方面作

为形核剂辅助钼纳米颗粒形核，进一步细化钼粉粒度，同时铜盐原位转化成铜纳米颗粒，获
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得高分散和高孔隙的钼铜纳米复合粉。

[0017] 2、本发明以钼酸铵为原料，以分散性优异的高活性无定形碳纳米颗粒为钼酸铵分

解的形核剂和造孔剂，阻碍了三氧化钼晶核的聚结生长，同时实现了粒度较小且结构疏松

的纳米三氧化钼的可控制备。

[0018] 3、本发明采用超声雾化形成的纳米铜盐液滴喷入到纳米前驱体粉中，既提高了混

料均匀性，又利用碳纳米颗粒和铜盐纳米颗粒细化了对应还原产物的粒度。

[0019] 4、本发明将铜盐溶解到乙醇中，喷入加热后的预还原粉中，实现了铜盐液滴的快

速干燥，进而实现了氧化铜纳米颗粒的原位粒度生成，再经两步还原，得到平均粒度均为

30nm~100nm的钼铜纳米复合粉。

[0020] 5、本发明制备工艺简单，原料成本低，易于工程化应用。

[0021] 下面通过附图和实施例对本发明的技术方案作进一步的详细描述。

附图说明

[0022] 图1为本发明实施例1步骤一制备的复合前驱体的SEM图。

[0023] 图2为本发明实施例1制备的钼铜纳米复合粉体的低倍SEM图。

[0024] 图3为本发明实施例1制备的钼铜纳米复合粉体的高倍SEM图。

[0025] 图4为本发明实施例1制备的钼铜纳米复合粉体中Mo的EDS图。

[0026] 图5为本发明实施例1制备的钼铜纳米复合粉体中Cu的EDS图。

具体实施方式

[0027] 实施例1

本实施例包括以下步骤：

步骤一、将0.5g无定形碳纳米颗粒、10g钼酸铵、0.2g表面活性剂和0.2g造孔剂加

入到100mL去离子水中后混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；所述无定形碳纳米颗粒的

平均粒度为20nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于99.7%；所述表面

活性剂为聚乙烯吡咯烷酮；所述造孔剂为葡萄糖；所述干燥为旋转蒸干，其中旋转蒸干的温

度为80℃，转速为200r/min；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；所述加热处理的过程为：以10℃/min的升温速率升温至500℃后保温5h，

所述加热处理的气氛为空气；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；所述乙醇的添加量为混合物质量的66%，所述球

磨中球料比为2:1，球磨转速为200r/min，球磨时间为6h；所述超高速搅拌的转速为30000r/

min，时间为200s；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；所述分段热处理为：先以30℃/min的升温速率加热至

850℃后保温3h，然后以30℃/min的升温速率再加热至1000℃后保温3h，所述分段热处理的

气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为10mm；所述超高速搅拌

的转速为30000r/min，时间为200s；
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步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；所述加热搅拌的温度为70℃；所述的铜盐为

硝酸铜，所述超声雾化的频率为1MHz，所述超细铜盐液滴的粒径小于3μm，所述超细铜盐液

滴中铜盐的浓度为0.2g/mL，每所述二氧化钼和钼纳米复合粉体100g加入40mL超细铜盐液

滴；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3；所述超高速搅拌的转速为10000r/min，时间

为300s；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体；所述分段热处理的过程为：先以5℃/min的升温速率加热

至500℃后保温2h，然后以5℃/min的升温速率加热至750℃后保温3h，所述氢气气氛中氢气

的质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度为5mm。

[0028] 经检测，本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的松装密度为0.8g/cm3 ,孔隙率为

92%。

[0029] 图1为本实施例步骤一制备的复合前驱体的SEM图，从图1中可以看出，该复合粉体

粒度细小且结构疏松。

[0030] 图2为本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的低倍SEM图，图3为本实施例制备的钼

铜纳米复合粉体的高倍SEM图，图4为本实施例制备的钼铜纳米复合粉体中Mo的EDS图，图5

为本实施例制备的钼铜纳米复合粉体中Cu的EDS图，从图2~图5中可以看出，该钼铜纳米复

合粉体的粒度进一步细化，成分均匀，平均粒度约为50nm，且具有一定的空隙率，其中的Mo

和Cu分布均匀。

[0031] 实施例2

本实施例包括以下步骤：

步骤一、将1.2g无定形碳纳米颗粒、20g钼酸铵、0.4g表面活性剂和0.4g造孔剂加

入到100mL去离子水中后混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；所述无定形碳纳米颗粒的

平均粒度为40nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于99.7%；所述表面

活性剂为聚乙烯醇；所述造孔剂为蔗糖；所述干燥为喷雾干燥，其中喷雾干燥的温度为120

℃；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；所述加热处理的过程为：以30℃/min的升温速率升温至550℃后保温4h，

所述加热处理的气氛为氧气；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；所述乙醇的添加量为混合物质量的80%，所述球

磨中球料比为3:1，球磨转速为250r/min，球磨时间为6h；所述超高速搅拌的转速为30000r/

min，时间为200s；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；所述分段热处理为：先以25℃/min的升温速率加热至

860℃后保温2.5h，然后以20℃/min的升温速率再加热至1020℃后保温2.5h，所述分段热处

理的气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为12mm；所述超高速

搅拌的转速为30000r/min，时间为200s；
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步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；所述加热搅拌的温度为75℃；所述的铜盐为

硝酸铜，所述超声雾化的频率为1MHz，所述超细铜盐液滴的粒径小于3μm，所述超细铜盐液

滴中铜盐的浓度为0.3g/mL，每所述二氧化钼和钼纳米复合粉体100g加入20mL超细铜盐液

滴；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3；所述超高速搅拌的转速为15000r/min，时间

为300s；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体；所述分段热处理的过程为：先以4℃/min的升温速率加热

至530℃后保温2h，然后以4℃/min的升温速率加热至800℃后保温2h，所述氢气气氛中氢气

的质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度为10mm。

[0032] 经检测，本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的松装密度为0.9g/cm3 ,孔隙率为

91%。

[0033] 实施例3

本实施例包括以下步骤：

步骤一、将1.8g无定形碳纳米颗粒、30g钼酸铵、0.45g表面活性剂和0.75g造孔剂

加入到100mL去离子水中后混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；所述无定形碳纳米颗粒

的平均粒度为60nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于99.7%；所述表

面活性剂为聚乙二醇；所述造孔剂为淀粉；所述干燥为喷雾干燥，其中喷雾干燥的温度为

240℃；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；所述加热处理的过程为：以50℃/min的升温速率升温至580℃后保温3h，

所述加热处理的气氛为空气；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；所述乙醇的添加量为混合物质量的60%，所述球

磨中球料比为4:1，球磨转速为300r/min，球磨时间为4h；所述超高速搅拌的转速为30000r/

min，时间为200s；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；所述分段热处理为：先以20℃/min的升温速率加热至

870℃后保温2h，然后以15℃/min的升温速率再加热至1030℃后保温2h，所述分段热处理的

气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为15mm；所述超高速搅拌

的转速为30000r/min，时间为200s；

步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；所述加热搅拌的温度为80℃；所述的铜盐为

氯化铜，所述超声雾化的频率为1.5MHz，所述超细铜盐液滴的粒径小于3μm，所述超细铜盐

液滴中铜盐的浓度为0.4g/mL，每所述二氧化钼和钼纳米复合粉体100g加入30mL超细铜盐

液滴；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3；所述超高速搅拌的转速为20000r/min，时

间为250s；
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步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体；所述分段热处理的过程为：先以3℃/min的升温速率加热

至580℃后保温1.5h，然后以3℃/min的升温速率加热至850℃后保温1.5h，所述氢气气氛中

氢气的质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度为10mm。

[0034] 经检测，本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的松装密度为0.9g/cm3 ,孔隙率为

92%。

[0035] 实施例4

本实施例包括以下步骤：

步骤一、将4g无定形碳纳米颗粒、40g钼酸铵、0.4g表面活性剂和1.0g造孔剂加入

到100mL去离子水中后混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；所述无定形碳纳米颗粒的平

均粒度为80nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于99.7%；所述表面活

性剂为聚乙烯醇和聚乙烯吡咯烷酮；所述造孔剂为葡萄糖；所述干燥为旋转蒸干，其中旋转

蒸干的温度为95℃，转速为500r/min；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；所述加热处理的过程为：以80℃/min的升温速率升温至600℃后保温3h，

所述加热处理的气氛为空气；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；所述乙醇的添加量为混合物质量的70%，所述球

磨中球料比为5:1，球磨转速为350r/min，球磨时间为3h；所述超高速搅拌的转速为30000r/

min，时间为200s；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；所述分段热处理为：先以15℃/min的升温速率加热至

880℃后保温1.5h，然后以10℃/min的升温速率再加热至1040℃后保温1.5h，所述分段热处

理的气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为20mm；所述超高速

搅拌的转速为30000r/min，时间为200s；

步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；所述加热搅拌的温度为85℃；所述的铜盐为

氯化铜，所述超声雾化的频率为2MHz，所述超细铜盐液滴的粒径小于3μm，所述超细铜盐液

滴中铜盐的浓度为0.5g/mL，每所述二氧化钼和钼纳米复合粉体100g加入30mL超细铜盐液

滴；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3；所述超高速搅拌的转速为25000r/min，时间

为220s；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体；所述分段热处理的过程为：先以2℃/min的升温速率加热

至620℃后保温1h，然后以2℃/min的升温速率加热至900℃后保温1h，所述氢气气氛中氢气

的质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度为15mm。

[0036] 经检测，本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的松装密度为0.9g/cm3 ,孔隙率为

93%。

[0037] 实施例5
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本实施例包括以下步骤：

步骤一、将3.5g无定形碳纳米颗粒、50g钼酸铵、0.75g表面活性剂和1.5g造孔剂加

入到100mL去离子水中后混匀，然后进行干燥，得到复合前驱体；所述无定形碳纳米颗粒的

平均粒度为100nm，其中碳的质量含量大于98%；所述钼酸铵的质量纯度大于99.7%；所述表

面活性剂为聚乙烯吡咯烷酮和聚乙二醇；所述造孔剂为葡萄糖；所述干燥为旋转蒸干，其中

旋转蒸干的温度为100℃，转速为600r/min；

步骤二、将步骤一中得到的复合前驱体进行加热处理，得到三氧化钼和无定形碳

纳米颗粒混合物；所述加热处理的过程为：以100℃/min的升温速率升温至620℃后保温2h，

所述加热处理的气氛为空气；

步骤三、将步骤二中得到的混合物加入到乙醇中后进行球磨，然后依次进行干燥

和超高速搅拌，得到三氧化钼和碳复合粉；所述乙醇的添加量为混合物质量的70%，所述球

磨中球料比为6:1，球磨转速为400r/min，球磨时间为2h；所述超高速搅拌的转速为30000r/

min，时间为200s；

步骤四、将步骤三中得到的三氧化钼和碳复合粉进行分段热处理，然后进行超高

速搅拌，得到二氧化钼和钼复合粉体；所述分段热处理为：先以10℃/min的升温速率加热至

900℃后保温1h，然后以5℃/min的升温速率再加热至1050℃后保温1h，所述分段热处理的

气氛为氩气气氛；所述分段热处理中三氧化钼和碳复合粉的厚度为25mm；所述超高速搅拌

的转速为30000r/min，时间为200s；

步骤五、将步骤四中得到的二氧化钼和钼复合粉体进行加热搅拌，然后逐滴加入

超细铜盐液滴，再进行烘干后进行超高速搅拌，得到含铜混合粉；所述超细铜盐液滴的制备

过程为：将铜盐分散至乙醇中并进行超声雾化；所述加热搅拌的温度为90℃；所述的铜盐为

硝酸铜，所述超声雾化的频率为2MHz，所述超细铜盐液滴的粒径小于3μm，所述超细铜盐液

滴中铜盐的浓度为0.6g/mL，每所述二氧化钼和钼纳米复合粉体100g加入20mL超细铜盐液

滴；所述含铜混合粉的松装密度小于1.5g/cm3；所述超高速搅拌的转速为30000r/min，时间

为220s；

步骤六、将步骤五中得到的含铜混合粉在氢气气氛下进行分段热处理，得到高分

散和高孔隙的钼铜纳米复合粉体；所述分段热处理的过程为：先以1℃/min的升温速率加热

至650℃后保温1h，然后以1℃/min的升温速率加热至950℃后保温1h，所述氢气气氛中氢气

的质量纯度大于99%；所述分段热处理中含铜混合粉的厚度为20mm。

[0038] 经检测，本实施例制备的钼铜纳米复合粉体的松装密度为0.9g/cm3 ,孔隙率为

93%。

[0039] 以上所述，仅是本发明的较佳实施例，并非对本发明作任何限制。凡是根据发明技

术实质对以上实施例所作的任何简单修改、变更以及等效变化，均仍属于本发明技术方案

的保护范围内。
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