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摘  要：以纯度为 99.9%的镁粉为原料，采用惰性气体冷凝法来制备镁纳米颗粒，研究了蒸发温度及沉积位置对镁纳米

颗粒形貌和尺寸的影响。结果表明，蒸发温度为 600 ℃时，在冷阱最前端得到了直径为 10~50 nm 的镁纳米颗粒，纳米

颗粒之间相互连接呈链状形态，并且在镁纳米颗粒之间发现了镁纳米线。结果还表明，随着蒸发温度升高，得到的镁

纳米颗粒尺寸增大；随着沉积位置的变化，其镁纳米颗粒尺寸也发生规律性变化。根据气/固相变理论及机制，对镁纳

米颗粒的形成过程进行了解释，提出了相应的镁纳米颗粒的形成模型。  
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纳米材料是一种新型的结构和功能材料，由于其尺

寸小、比表面积大、表面能高及表面原子比例大等特点

而表现出许多不同于块体材料的特性，如小尺寸效应、

量子尺寸效应、宏观量子隧道效应及表面效应等，成为

目前材料科学研究领域的一个热点。 

在金属材料领域，纳米金属材料具有许多传统金

属材料无可比拟的优异性能，如高强度、高电阻率以

及良好的塑性变形能力[1-3]等，因此受到了广泛关注，

而其制备方法是其研究的一个重要方面。目前纳米金

属材料的制备方法有：机械球磨法 [4,5]、电解沉积法
[6,7]、磁控溅射法[8]、化学气相沉积法[9]、高能粒子辐

射法[10]、喷雾成型[11]以及惰性气体冷凝法[12]等，其中，

惰性气体冷凝法（inert gas condensation, IGC）以其表

面清洁、粒径分布均匀、容易控制及适合工业化生产

等优点最为引人关注。利用该法已成功制备出了纳米 

铜[13]、纳米金[14]、纳米铁-钴[15]等纳米材料，但在制

备纳米镁方面鲜见详细的研究报道。因此，本实验尝

试利用该法来制备纳米镁，对其制备过程中的影响因

素及机制进行研究，以期对纳米镁的制备提供必要的

技术和理论支持。 

1  实  验 

实验装置图如图 1 所示。原料采用粒度为 75~150 

μm 纯度为 99%的镁粉。加热炉采用安徽合肥科晶生

产的 1500X 型号的真空管式炉。图 1 所示的冷阱装置 

 

 

 

 

 

 

图 1  实验装置示意图 

Fig.1  Schematic of the evaporation/condensation setup 

 

是一个 18 cm×2 cm×1 cm 的不锈钢盒。作为基底的

铜片长为 18 cm，厚 0.3 mm，固定于不锈钢盒下方。

18 cm 长的冷却装置等分为 A、B、C 三区，A 区为冷

阱装置前端，B 区为冷阱装置中端，C 区为冷阱装置

后端。 

实验前，将约 0.6 g 镁粉放入长约 6 cm 的瓷舟，

放入石英管中，调节位置使镁粉位于管式炉的加热中

心。然后将冷却装置放入，使 B 沉积区位于镁粉上方，

出气端通过橡皮塞密封只留一个直径 6 mm的出气口，

防止氧气进入。实验装置安置好后，先向石英管中通

入氩气，氩气流速控制在 100 cm
3
/min 左右。加热前

先通 10 min 氩气以排尽石英管内空气。然后保持氩气

流速不变，开始加热，加热温度分别设定为 400、500、

600、700 ℃，加热速度为 10 ℃/min。待加热到预定

温度后，在该温度下沉积 10 min，关闭炉子电源停止

加热，使系统随炉冷却到室温，然后关闭循环水。最

Cold trap 
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Cooling water 
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后取出冷阱，卸下铜片，将铜片分割为 3 段（每段 6 

cm），分区域（A、B、C）保存于真空罐内。 

制得的样品粉末刮下一部分用 Dmax 2500 PC X

射线衍射仪进行 XRD 分析。再取一部分样品（连带

铜片一起）先喷金 20 s，然后用 Zeiss Augriga FIB/SEM 

Crossbeam Workstation 对沉积物进行 SEM 观察。再取

一部分刮下的粉末样品，分散于无水乙醇之中，然后

取一部分溶液滴在碳支持膜上制得 TEM 样品，制得

的样品随即用 Tacnai G
2
 F30 透射电镜进行观察。 

2  结果与讨论 

2.1  沉积物的 XRD 图谱 

图 2 是蒸发温度为 700 ℃、氩气流速为 100 

cm
3
/min 时在 A 区得到的沉积物的 XRD 图谱。由图 2

可以看出，沉积物为镁，不含氧化镁或其他物质。  

2.2  镁纳米颗粒的 SEM 照片 

图 3 为氩气流速为 100 cm
3
/min、蒸发温度为

600 ℃下沉积 10 min得到的各沉积区域的镁纳米颗粒

的 SEM 照片。 

由图 3 可见，A 区与 C 区的镁纳米颗粒形态相似，

纳米颗粒相互连接呈链状分布，直径在 10~50 nm 之

间；B 区镁纳米颗粒的直径在 30~100 nm 之间，晶粒

尺寸分布较宽，晶粒相互连接，形态也近似链状，并

且在镁纳米颗粒中存在镁纳米片（图 3b 箭头所示）。 

图 3 所示的各区域的镁纳米颗粒的 SEM 照片中，

B 区颗粒最大，而 A、C 区较小。分析认为，这是因

为 B 区处于镁蒸发源正上方，而 Ar 气则是从 A 区流

向 C 区，因此 A 区的镁蒸气浓度最低，而 B 区则最高，

相对而言，C 区的镁蒸气浓度介于 A、B 两者之间，

这一结果由 500 ℃下的沉积物（图 3d）照片可以印证：

其中 B 区沉积物最多，呈黑色，而 C 区次之，呈灰白

色，A 区最少，几乎呈现铜的本色。这就说明了在相

同的沉积时间（10 min）内 B 区的沉积量最大，即 B

区的镁蒸气浓度最高。高的镁蒸气浓度导致高的过饱

和度，过饱和度愈高，则镁形核长大愈容易，最后得

到的镁纳米颗粒尺寸也愈大。 

图 4 是在氩气流速保持 100 cm
3
/min 和沉积时间

10 min 条件下沉积物的 SEM 照片。因为在 500 ℃的

A 区没有沉积物，为了展示最好的镁纳米颗粒，此处

选择了 B 区作为参照。 

由图 4 可见，500 ℃的 B 区得到的镁纳米颗粒与

600 ℃的 A 区得到的镁纳米颗粒尺寸相近，形貌十分

相似，均呈链状，但 600 ℃的 A 区镁纳米颗粒密集度

更高。700 ℃的 A 区得到镁纳米颗粒直径为 100~200 

nm，每一个大颗粒由许多较小颗粒相互连接而成。由

此可以得出，蒸发温度愈高，镁纳米颗粒尺寸愈大。这

是由于温度升高，镁蒸气浓度随之升高，同时过饱和度

随之升高，而过饱和度愈高，镁纳米颗粒的形核长大愈 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  沉积物的 XRD 图谱 

Fig.2  XRD pattern of products prepared by IGC 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3  不同沉积区域镁纳米颗粒的 SEM 照片 

Fig.3  SEM images of magnesium nanoparticles in different areas: (a) area A, (b) area B, (c) area C, and (d) the photograph o f the Mg 

deposited on copper sheet at the evaporating temperature 500 ℃ with the front tip of the cold trap as area A, the middle section as 

area B and the back end as area C 
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图 4  不同蒸发温度下得到的镁纳米颗粒的 SEM 照片 

Fig.4  SEM images of Mg nanoparticles prepared at different evaporating temperatures: (a) 500 ℃, area B; (b) 600 ℃, 

area A; (c) 700 ℃, area A 

 

容易。因此蒸发温度愈高，得到的镁纳米颗粒尺寸愈大。 

图 5 为氩气流速 100 cm
3
/min 下不同蒸发温度与

沉积区域得到的镁纳米颗粒分布情况示意图。其中

400 ℃的 A，B，C 区与 500 ℃的 A 区均无沉积物；

在 500 ℃的 B、C 区及 600 ℃的 A、C 区的镁纳米颗

粒直径为 10~50 nm；在 600 ℃的 B 区得到的镁纳米

颗粒直径为 30~100 nm；在 700 ℃下颗粒直径达几百

纳米甚至几微米。总体来说，在较低温度下，在冷阱的

前端(A 区)和后端(C 区)得到的镁纳米颗粒尺寸较小。 

2.3  镁纳米颗粒的 TEM 照片 

图 6 为镁纳米颗粒的 TEM 照片。由图 6a、6b 可

以清楚地看到镁纳米颗粒的形貌：镁纳米颗粒由许多

小颗粒相互连接而呈链状形态，尺寸分布较为均匀，

纳米颗粒直径在 10~50 nm 之间，同时在镁纳米颗粒中

存在镁纳米线(图 6 中箭头所示)。图 6b 中的镁纳米线

宽约 30 nm，长约 380 nm。图 6c 为图 6b 中镁纳米线

的 HRTEM 照片。图中所标示的面间距为 0.26 nm，这

一面间距正好与镁的(0002)面的面间距相等（镁的标

准 pdf 卡片中 d(002)=0.26050 nm）。这表明所制得的纳

米线为镁纳米线。而相应的镁纳米颗粒与镁纳米线的

EDS 能谱也显示沉积物中只有镁，无其他成分，进一

步表明所制得的纳米颗粒与纳米线为镁。 

2.4  镁纳米颗粒的形成机理 

IGC 法制备镁纳米颗粒的原理如图 7 所示[16-18]。在

惰性气体保护下，镁经过加热蒸发形成蒸气，此时镁以

原子形态存在。镁原子上升过程中，遇到温度较低的惰

性气体原子并与其碰撞，在碰撞的过程中镁原子迅速失

去能量而冷却，这种有效的冷却过程在蒸气中造成很高

的局部区域过饱和，导致均匀的成核过程。在接近冷阱

的过程中，蒸发后蒸气先形成原子团簇，然后形成单个 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5  镁纳米颗粒的分布示意图 

Fig.5  Schematic diagram of Mg nanoparticles deposited 

on copper sheet 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 6  镁纳米颗粒的 TEM 照片 

Fig.6  TEM images of Mg nanoparticles (a) and nanowires (b); (c) HRTEM image of Mg nanowires 
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图 7  IGC 法制备镁纳米颗粒的模型 

Fig.7  Schematic of Mg nanoparticles prepared by IGC (A- Vapor, 

B- As produced ultrafine particles, C- Growing ultrafine 

particles, D- Chain-like ultrafine particles or agglomera- 

ted particles)
[16]

 

 

纳米微粒。在接近冷阱表面的区域内，单个纳米微粒聚

合长大，最后在冷阱表面聚集起来。 

在 IGC 法中，镁纳米颗粒的形成主要有 2 种机    

制[19,20]：碰撞机制和凝聚机制。最终形成的纳米颗粒的

形态是颗粒状还是链状与其形成机制是有极大关系的：

如果碰撞的过程更快，则更容易形成链状分布的镁纳米

颗粒；如果凝聚的过程更快，则更容易形成颗粒状的镁

纳米颗粒。温度愈低，碰撞机制愈强，反之蒸发温度愈

高，凝聚机制就愈强；本实验在较低温度下（500、600 ℃）

制得的镁纳米颗粒呈链状分布，可见其碰撞机制起着主

导作用；对于较高温度下（700 ℃）得到的 200 nm 左

右的纳米颗粒主要以颗粒形态存在，可见其凝聚机制起

着主导作用。 

一个有趣的现象是，在 IGC 法制备镁纳米颗粒的同

时也得到了镁纳米线。多个镁纳米线的 HRTEM 照片（除

了图 6c 其余未给出）显示出镁纳米线生长方向似乎平行

于镁的 (0002) 面，由此推测镁纳米线可能存在择优生长

取向，详细的镁纳米线的生长机理目前尚不清楚，需进

一步研究。 

3  结  论 

1) 利用 IGC 法在 500、600 ℃下可以制备出尺寸为

10~50 nm 链状形态的镁纳米颗粒，而在 700 ℃下可制

备出 100~200 nm 的镁纳米颗粒。 

2) 镁纳米颗粒的大小与镁的蒸气压有直接的关系。

蒸发温度愈低，沉积位置愈远，镁蒸气的浓度愈小，所

制得的镁纳米颗粒尺寸愈小。 

3) 在较低蒸发温度下，镁纳米颗粒形成机制以碰撞

机制为主，形成呈链状分布的镁纳米颗粒；而在较高蒸

发温度下，镁纳米颗粒形成机制以凝聚机制为主，因此

形成颗粒状的镁纳米颗粒。 
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Preparation of Mg Nanoparticles by Inert Gas Condensation and Its Mechanism 
 

Wang Han, Song Xiping, Dou Nana, Li Rufeng, Zhang Bei 

(University of Science and Technology Beijing, Beijing 100083, China) 

 

Abstract: Mg nanoparticles were prepared by an inert gas condensation method using magnesium powder of 99.9% purity, and the effect 

of evaporating temperature and deposition location on the morphology and size of Mg nanoparticles were studied. Result shows that 

chain-like Mg nanoparticles with size of 10~50 nm are prepared in the front tip of the cold trap at the evaporation temperature of 600 ºC. 

Some Mg nanowires are observed among the nanoparticles. Smaller size Mg nanoparticles are obtained at lower evaporation temperature in 

the front and back tips of the cold trap. According to collision and coagulation mechanism in the gas-solid phase transition theory, the 

formation process of Mg nanoparticles was explained and the corresponding model was established. 

Key words: inert gas condensation; magnesium; nanoparticles; nanowires 
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