
中山大学学报 ( 自然科学版 )

第31 卷 第 1 期

19 9 2年

人C T A S C I E N T I A R U M N 人T U R 人 L I U M y o l
·

31
1 9 9 2

抽
。
1

U N I V E R S I T 人T I S S U N丫A T S E N I

研究简报

蒸 发 法 制 备 铝 超 细 微 粉

林光明 张进修 陈 晖

( 物理学系 )

摘 要 在惰性气体中采用蒸发方法制备铝超细微粉
,

研究不同类型气体与不同压力下超

细微粉的直径和结构特点
。

在氢气气氛下
,

压力由10 毛至 6
.

4 x 10
一 2
毛变化时

,

微粉的直径分

别为 1 2。。孟和 2 9 0吴
.

在 37 毛的氦气气氛下
,

获得直径为 1 0 0是的超微粒子
,

色泽乌黑
,

具有类

似非晶的衍射花样
.

关健词 蒸发法
,

铝超细微粉
,

粉末直径

超细微粉材料越来越受到人们的重视
〔 ` ’ .

鉴于超细微粉尺度介于原子尺寸 和产m级

材料之间
,

其 各种物理性质尚待研究
.

本文采用气体中蒸发方法制取金属铝超细微粉
,

并对其性质作
一

了研究
.

1 实 脸

在情性气体中加热蒸发金属铝
,

获得铝超细微粉
.

实验装置使用机械泵和油扩散泵

组成的真空系统
.

背景真空达到 3 x l。
“ `
毛

.

实验中通入高纯氢气
,

气压可在 10一至几

十毛范围内调节
。

加热源为绕成螺圈状的钨丝
,

高纯度的铝丝悬挂子其上
.

钨丝通电电

流 14 A
.

用置于真空室壁附近的玻璃板收集沉积的粉末
.

为作比较
,

实验中通入另一种惰性气体氦气
,

以研究不同气体对微粉形成的影响
.

使用 H I T A C H I H U
一

12 A透射电子显微镜观察粉末形貌
,

粉末元素成份分析利用

E D A X 9 1。。能谱 分析仪
,

在 D / M A X 一 I A型X 射线衍射仪上进行结构测试
。

2 结 果

在氢气气氛中制得粉末呈灰黑色
。

气压越低
,

制得的粉末颜色越鼠 图 1是不同气

压下制备的铝超细 微粉的透射电子显微 镜照片
。

从照片上测 t 的粉位直径列于表 l
。

表 1 不同气压下徽杜直径

T a b
。
1 D i a m e t e r s o f p a r t i e l e s f a b r i e a t e d i n d i f f e r e n t 客。 q r t g a s p r e s s u r e

氢气气压 ( 七 ) 10

粉粒平均直径 ( 孟 ) 1 2 0 0

0
。
2

3 8 0

。

4 x 1 0

2 90

氢气气压越低
,

粉粒直径越小
。

粒径大致成对数正态分布
( 2 〕 。

在 37 毛的 氦 气气 氛 中制 得的铝超细微粉
,

色泽乌黑
。

透射电子显微镜测试结果
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( . ) ( b )
, 一

吃。 -

图 i 笼气气氛中制备的铝超细微粉透射电镜照片

F i g
.

i T E M m i e r o g r a p h o f A l u l t r a f i n e p a r t i e l e s p r e p a r e d

( a ) 氢气气压 1 0毛
, x 2 5 0 0 0 , ( b ) 氢气气压 0

.

2毛
, x a 0 0 0 o ;

压 6
.

4 x 1 0
一 2
毛

, x 1 0 0 0 0 0

i n A r g a s

( c ) 筑气气

( 图 2 ) 攀给出平均粒径为 10 0入
.

在相同量级压力的氦气气氛 中蒸发制得的粉末粒度要

比在氢气气氛中得到的粉末小一个量级
。

从透射 电镜照片上看
,

铝超细微粒外形呈球状
,

微粒连成链状
.

能谱分析结果表

明
,

微粉杂质含量在 5 肠以下
。

图 2 在 3 7毛氦气气氛中制备的铝 超 细

微粉透射 电镜照片 x 14。。 O。

F 19
.

2 T E M m i
e r o g r a P五 o f A l

u l t r a f i o e P a r t i
e l e s P r e P a r o d

i n H e i n e r t g a s

粉末的X射线衍射 结果见图 3
。

在氨气气氛中制备的粒径 较 大 ( 大于 2 00 入 ) 的铝

粉
,

衍射谱与 ; m级材料的衍射谱一致
。

( a) 显示其 4 个强衍射峰
.

但在 37 毛 氦 气气氛

中制备的平均粒径 10 。人的微粉
,

衍射谱则呈不同的情形如图 3 (b)
.

铝的晶结峰消 失
,

而在低角范围 ( 2 0 == 30 ~ 45
。

) 出现一个类似非晶态物质衍射峰包
.

介 0 6 0 SQ

图 3

F 1 9
.

3

X 射 线 衍 射 分 析
X

一 r a y d i f f r a e t i o n p a t t e r n , f o r p a r t i e l e s

(
a
)平均粒径 3 8 0又

,

衍射谱与拼m级材料一致
.

( b )平均粒径 10 0成
,

衍射峰消失
,

出现非 晶衍射的峰包
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3 讨 论

超细微粉的粒径与蒸发时的惰性气体的气压有密切关系
。

气压越低
,

粒径越小
。

原

因 可解释如下
:
从蒸发源蒸发出来的金属原子与惰性气体原子碰撞并损失能里

。

或者
,

从

宏观上讲
,

金属蒸气在情性气体中被冷却
。

在离蒸发源某一距离之外的区域
,

金属蒸气

被冷至饱和临界温度以下发生凝聚
。

如果惰性气压减小
,

则发生凝聚的区域将远离蒸发

源
,

·

该距离内金属蒸气密度就降低
,

在此区域中成核生长的金属微粒就小
。

在氦气气氛中蒸发
,

可以得到粒径更小的微粉
。

氮原子盘小
,

金属燕气原子与氦原

子碰撞损失能量小
,

上述发生凝聚的区域离蒸发源远
,

金属蒸气密度低
,

故在氦气中蒸

发得到的微粉粒径更小
。

最后我们看到
,

拉径大于 20 。入的微粉
,
X射线衍射谱与召m级材料的衍射谱一致

,

指示微拉内部原子排列保持长程有序
。

而对粒径 100 入的超细微粉
,

衍射结果表 明 其结

晶结构被破坏
,

颗粒内部原子呈不规则排列
,

粉末材料呈非晶性
。

这结果与新近 S
。

H
.

L i o u
关于 F e/ A g复合膜中的实验结果相似

〔 2 〕 。
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