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阳极弧放电等离子体制备镍纳米粉末
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摘要：根据阳极弧放电等离子体方法制备金属纳米粉末的基本物理原理�运用自行研制的实验装置制备得到镍纳
米粉�并利用 X射线衍射（XRD）、透射电子显微镜（TEM）和相应选区电子衍射（ED）等测试手段对制得的样品的化
学成分、形貌、晶体结构、粒度及其分布进行性能表征．结果表明所制得的镍纳米粉的晶格结构与相应的块物质相
同�为 fcc相结构．平均粒径为47nm�粒径范围在20～70nm �纯度高．
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Preparation of N-i nanopowders with anodic arc discharging plasma
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Abstract： Based on the fundamental physical principle of preparation of metallic nanopowders with the method of anodic
arc discharging plasma�the Ni nanopowder has been prepared by using self-designed and fabricated experimental appara-
tus．The product is characterized by X-ray diffraction （XRD）�transmission electron microscopy （TEM）�and electron
diffraction （ED） to determine the chemical composition�morphology�crystal structure�particle size�and particle size dis-
tribution of Ni nanopowders．The experimental results show that the crystal structure of the samples is the same as the bulk
materials�being of fcc structure with average particle size of about47nm�ranging from20nm to70nm�and is high puri-
ty．
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　　由于纳米微粒特殊的物理结构所表现出小尺寸

效应、表面效应、量子尺寸效应和量子隧道效应等特
点［1�2］�使其具有许多不同于传统材料的物理、化学
特性［3�4］．它在电子材料、磁性材料、生物医学载体
以及吸收电磁波、催化、传感、陶瓷增韧等诸多领域
有广阔的应用价值［5］．纳米微粒的制备方法主要有
真空蒸发冷凝法、球磨法、沉淀法、溶胶凝胶法、气相
化学反应法、水热反应法、模板合成法等［6］．目前在
日、法、美、俄等工业发达国家已实现了产业化规模．
但我国的粉体制备大多仍处在实验室阶段�未进入
产业化生产应用�主要进行纳米粉体结构性能等方
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面的基础理论研究．用电弧等离子体作为加热源制
备金属粉体是一种有效的方法�但其主要的缺点是
工艺流程复杂�装置很难长时间稳定运转�产量会受
到一次性投料量的限制而降低［7］．为了满足对金属
超微粉的需求�笔者自行研制开发了连续生产金属
超微粉的装置�工艺参数可调控�粉末纯度可达到一
定要求�适合于工业化规模生产．
1　实验方法
1．1　实验原理

等离子体是一种高温、高活性离子化的导电气
体［8］�具有很高的化学活性和反应性．这样的微粒与
反应物微粒迅速交换电荷和能量�有助于反应的正
向进行．在真空室内冲入低压（0．05～1．00kPa）惰性
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保护气氛�利用阳极弧放电产生高温等离子体作为
蒸发热源�将高纯金属原料加热蒸发至气化．蒸发的
金属原子在惰性气体中扩散�不断与惰性气体原子
发生激烈的碰撞�并利用骤冷装置迅速损失能量而
冷却�在金属蒸气中造成很高的过饱和区�并从气相
中自发成核并凝聚生长成超微粒．
1．2　试验装置

图1是笔者自行设计研制的制备金属纳米粉的
等离子体装置示意图．主要由直流电源装置、配气装
置、真空室和抽气装置组成．其中真空室由真空金属
罩、液体冷却收集筒（双层圆柱形�由进口和出口两
个通道�可引入液氮和冷却水等冷却液态物）、固定
粗阴极和可推进螺杆式阳极（内装直径约6mm�长
约70cm高纯金属棒）4部分组成．

图1　等离子体制备实验装置示意图
Fig．1　Schematic diagram of experimental facility of plasma

preparation
本装置的技术特征：1） 等离子体温度高达

2500K以上�有利于金属蒸发；2） 全封闭液体冷却
双层圆柱形收集筒的骤冷装置�冷却速度高（～100
K／s）�温度梯度大（105～106K／m）�有利于形成极细
的颗粒；3） 在蒸发热源和冷却表面间的温度梯度形
成气体的自然对流�可降低颗粒在高温区停留时间�
保证蒸发的颗粒迅速冷却�抑制超微颗粒碰撞而过
分长大、粘连、团聚�甚至烧结�颗粒分散性好；4） 金
属原料在惰性保护气体中直接被加热、熔融、蒸发生
成相应的超微颗粒�因此无潜在的污染�粉末纯度
高�在准热平衡状态下生成�结晶组织良好；5） 调节
工艺参数（气体压力、电弧电流、工作气体、冷却背景
等）可控制超微粒的性能．
1．3　实验过程

真空室使用机械泵和扩散泵抽至真空度达到

10－3Pa时�多次采用 Ar气净化冲洗�进一步降低真
空室内的杂质气体浓度�然后充入 Ar 气�并调节气
压约为103Pa．接通电源�同时阳极电极逐渐靠近阴
极�直至两极间起电弧．为保持电弧稳定�适当将阳
极从阴极拉开�在两极间形成稳定的等离子体．通过

可推进式螺杆来调节两电极间的距离�可以获得不
同的电弧电流．在放电过程中�阳极比阴极温度高�
使得阳极上的金属熔融蒸发�产生大量颗粒状烟灰
飞向冷却收集筒的骤冷装置内壁过程中�成核长大
形成纳米微粒�迅速损失能量而冷凝沉积�形成纳米
粉体．经过一定时间的 Ar 气稳定钝化处理�就可获
得松散的纳米镍粉．本文所测试样品是在 Ar 气氛
中�气压为1kPa�电弧电流100A�水冷却条件下制
备的 Ni纳米粉．
1．4　研究手段

金属钠米粉的晶体结构、粒度测试是采用日本
D／Max-2400X型射线衍射仪表征的�Cu靶 Ka辐射X
射线波长为0．154056nm．形貌、粒径观察和电子衍
射分析采用 JEM-1200EX型透射电子显微镜．元素成
分分析采用德国 Elemental Vario EL型有机元素微量
分析仪测定．
2　实验结果与分析
2．1　镍纳米粉的形貌

将少量的镍纳米粉末置入乙醇中�利用超声波
震荡分散分离�形成悬浮液�然后滴在有碳膜的电镜
用铜网上�制成电镜试样�在透射电子显微镜 TEM
下观察．图2是样品放大10万倍的透射电镜照片及
其选区电子衍射谱．从图2a中可以看出粒子为球形
颗粒�显示其均匀的成核机制�晶粒细小均匀�表面
光洁�粒子间随机地聚集在一起�连结成长链状．这
种球形链状的网络状排列是由于纳米粒子受到超微

粒子间的静磁力和表面张力共同作用的结果．根据
Gibbs理论�在原子总数不变的情况下�颗粒外形应
是表面能最低的形状�对于具有 fcc 结构的 Ni 纳米
粉而言�满足这一条件的外形为球形．
2．2　镍纳米粉的粒度分布

样品的X射线衍射谱如图3所示�衍射峰低且
宽�这一方面是由于纳米粉的粒径太小造成的�另一
方面与纳米粉的内部缺陷结构有关．根据 X 射线衍
射以（111）晶面的衍射峰为基准�纳米粉末的晶粒尺
寸 d用XRD的半高宽根据 Scherrer公式 d＝0．89λ／
（Bcosθ）计算为41nm�图4为样品的粒度分布统
计�可以看出所制得纳米粉平均粒径为47nm�粒径
主要分布在20～70nm 范围内�两者测得结果基本
吻合．
2．3　镍纳米粉的晶体结构

样品的X射线衍射测试结果表明�图中各衍射
峰与块体镍的衍射线位置基本一致�粉末呈面心立
方结构的晶态�与普遍的结果一致［8］．衍射谱图中未
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　 　图2　镍纳米粉的 TEM形貌和相应的选区电子
衍射花样

Fig．2　TEM morphology of nickel nanopowder （a） and its
electronic diffractive pattern in corresponding select-
ed area

图3　镍纳米粉的 X射线衍射谱
Fig．3　X-ray diffractive spectrum of N-i nanopowder

图4　镍纳米粉的粒度分布
Fig．4　Grain-size distribution of N-i nanopowder

见其它杂质物相衍射峰的存在�故所制产物为纯净
的镍粉．样品的电子衍射图呈规则的多晶环状�一方
面是由于晶粒之间存在晶面无序态�取向随机�出现
了源于无序结构的明亮大晕环；另一方面由于纳米
晶粒内部结晶度较好�出现了源于长程有序结构的
明暗相间衍射环�且晶粒细小引起衍射环的宽化．
2．4　镍纳米粉的成分分析

对样品的元素成分分析结果列于表1．从表中
可看出�纳米粉末中含有微量的C�H�O�N�这是由

于样品暴露于大气后表面吸附了空气中的水份和其

他气体而造成的�但含量极少�在其射线衍射谱中观
察不到．由于粉末在惰性保护气体中生成�使得纯度
高�杂质少�这比一般的效果好［6］．

表1　镍纳米粉的成分分析
　　Tab．1　Compositional analysis of N-i nanopowder ％　

C H O N
0．41 0．34 1．24 0．82

　　注：除 Ni 之外未检测到其它元素的谱线

3　结论
1） 镍纳米粉末的晶体结构与相应块体材料相

同�为 fcc结构�其粒径在20～70nm范围内�平均粒
径为47nm�呈规则的球形链状分布．
2） 在惰性保护气体中生成�粉末纯度高；在准

热平衡状态下生成�因此结晶组织良好．
3） 阳极弧放电等离子体方法制备金属纳米粉

末具有粒度小、大小均匀、呈单一球形、粒径分布区
间窄、表面光洁的特点．利用本制备装置调节工艺参
数可控制金属纳米粉的性能；具有连续生产能力�适
合于工业化规模生产．
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