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在 )" * +,混合气氛中加入少许 -" * ." 气氛，采用直流电弧等离子体法制备了 +/$.$-纳米线 0用 123，456，

756，)2756测定了纳米线的成分、形貌特征、显微结构等 0 +/$.$-纳米线直径分布为 "(—!!% 89，长度达 (:(!90

+/$.$-纳米线是尖晶石结构 0另外，对 +/$.$-纳米线的生长机理进行了研究 0
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! : 引 言

在现代陶瓷中，纳米结构陶瓷的兴起，标志着对

结构陶瓷的研究与开发已进入介于宏观和原子之间

的纳米层次，开拓了结构陶瓷的超塑性和低温烧结

等新的性能与工艺途径，为结构陶瓷在纳米量级的

原料合成、制备、组成、结构、性能和使用功效等方面

丰富了其科学内涵 0其中纤维增强陶瓷基复合材料
因其在高温下具有高强度、高韧性、抗腐蚀性好和低

密度等优点，被认为是目前最有发展前景的高温结

构材料之一［!］0结构陶瓷氮氧化铝（+/$.$-）具有优
良的光学性能及介电性能等，因而受到各国科技人

员的广泛关注［"—&］0自从 !BB!年 H>I>9=［(］发现纳米碳
管以来，一维结构纳米材料（如纳米管、纳米线）成为

当前纳米材料中的一大研究热点 0因其在光学、电
学、力学、催化等方面的独特性能，以及从显微镜的

探针到纳米电子器件的应用前景，引起了人们的极

大关注［’］0最近，对硅、锗、氮化铝纳米线等的制作及
性能进行了研究［J—B］0它们在电子材料、光学材料及
功能复合材料等方面有广阔的潜在应用前景 0
本文在氢氩混合气氛中加入少量 -" * ." 气氛

下，采用直流电弧等离子体法制备了 +/$.$- 纳米
线 0对其制备技术、形貌特征和晶体结构进行了研

究 0探讨了 +/$.$-纳米线的生成机理，为复合纳米

材料的研制提供了先决条件 0

" : 实 验

本实验在氢氩混合气氛中加入少量 -" * ." 气

氛下，采用直流电弧等离子体法制取 +/$.$- 纳米

线，该方法属于气相化学反应法，即通过化学反应生

成所需要的化合物，在气体中快速冷凝，从而制备各

类纳米材料 0所用实验设备如图 !: 阴极是直径为
":( 99的钨丝，阳极是金属铜，待加工的金属铝放
在阳极上 0工作室抽成 !$$ K !%L $ M=真空 0用氩气冲
洗两次，再充入氢氩混合气体后，加入少量 -" * ."

气氛，其压强比 !+, N !)"
O ! N!，总压强为 !:%!$ K !%(

M=，流量为 $ ?PQ，电弧电流 !%% +，工作 "D，停后放置
%:(D，再抽真空，用 $ K !%$ M=的氧气钝化 "D，取下阴
极堆集物 0
结构分析在 3R$"%%型号 S射线衍射仪上进行，

采用铜靶的!""辐射，工作电压 $’ TU，镍滤波片；形

貌观察在 A46’$%!V 扫描电镜观察，用 534 谱线确
定了阴极堆集物的组成元素 0用 A5.? "%!% 型透射
电镜照片分析了其形貌 0电子衍射花样确定了纳米
线为 +/$.$-纳米线和晶体结构 0
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图 ! 实验装置图 !" 铜阳极，#" 高纯铝，$" 钨阴极，%" 催化剂

图 # 堆集物的 &射线衍射图谱

$" 实验结果和讨论

!"#" 实验结果和特征分析

在制备 ’($)$*纳米线时，电弧不稳定，熔池起
泡和飞溅较严重 +生成量的大小与所加的催化剂有
关和随氢气浓度提高而增大 +图 # 是 ,-. 的衍射
谱，经分析阴极的堆集物是由 ’(*，’(#)$，’($)$*三
相组成 +表明纳米线至少有 ’(*，’(#)$，’($)$*三种
相中一种，经后面测试分析发现制备 ’($)$*纳米线
的反应方程式［!/］为

’(（0）1 *# 1 )#
!

"
!22$3

’($)$*（4）+
图 $是 ’($)$*纳米线扫描电镜照片，其直径分布在
#5—!!/67，长度达 5"5!7+它们的直径分布较宽，是
因为在制备金属纳米线的过程中，电弧不稳定，等离

子体本身不能集束因而是导致 ’($)$*纳米线直径

分布较宽的主要原因 +要使纳米线直径分布较窄就
必须要有稳定的弧 +

图 $ 纳米线的 89:照片

图 % 堆集物的能谱曲线

图 %扫描电镜的能谱曲线对应图 $中箭头所指
处，三个峰处的能量分别为：/"$;<=>，/"5#<=>，
!"%;<=>+在特征 &射线的波长和能量表中查得与之
相近的值分别为：氮（*）：/"$;# <=>、氧（)）：/"5#5
<=>、铝（’(）：!"%?2 <=>，!"552 <=>+可知堆集物含有
’(，)，*三种元素 +
在图 $中清楚地显示了用电弧等离子体制备的

纳米线的形貌特征 +图中箭头指向的纳米线直径比
较小，为 %5 67、直径均匀、弯曲、长径比超过 !//" 纳
米线弯曲是因为在生长过程中，电弧不稳定引起气

体流动方向的改变而导致的 +大部分纳米线的直径
均匀，但有的突起较多，排列没有一定规律，彼此间

互相交错形成网状结构 +
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图 ! 纳米线和纳米链的 "#$照片

图 % 纳米线顶端的 &’"#$透射电镜照片

图 !是透射电镜照片，它显示了上面纳米线的
直径为 (!)*，纳米线的表面比较粗糙 +下面纳米线
的直径为 ,!)*，表面比较光滑 +在两根纳米线相距
最近的地方长出一根连接两根纳米线的“纳米链”，

其长为 !-)*，直径为 .!)*+
图 %为纳米线顶端部位的透射电镜照片，纳米

线直径为 ,!)*+图中箭头所指的区域为纳米颗粒 +
是纳米线生长过程中纳米颗粒与纳米线碰撞而被吸

附在表面上的 +图中纳米线的端部的截面是凹的 +端
部头虽然不是凸的，但仍能适用纳米团簇催化法制

备纳米线的方案 +因为当 /01和 /0.2( 纳米颗粒聚

在阴极上后，以自身的颗粒液滴为基底可以生长成

纳米线或通过液核间的碰撞聚合长大而偏析，生成

纳米线 +当电弧停时温度下降，纳米团簇成为纳米线
的一部分，球形液滴形成柱状纳米线的端头，因而端

头截面是凹的 +
图 ,是图 % 中 /0(2(1纳米线的高分辨透射电

镜照片和对应的选区电子衍射图，!-3 4 3.5,**，

!-6 4 3-57**，!3-( 4 6-8+ 利用矢量计算法则得点

(对应（( 9 3 9 3）+ 3，(，6相应的倒格矢为：-53!,)*，
-5.6)*，-53-!)*+电子衍射对应尖晶石结构，根据
高分辨透射电镜照片中的原子面间距得晶体的晶格

常数为 -5,:3)*，确定该纳米线为 /0(2(1 纳米线，
晶体属于空间群中的 "#($ +

图 , 高分辨和对应的选区电子衍射图

图 7 /0(2(1纳米线生成示意图

!"#" $%!&!’纳米线生成机理

本文制备的 /0(2(1 纳米线是基于 ;<=<> 生长
机理的一种方法 + 1.，2. 在直流电弧中电离后

［33］与

/0纳米粒子反应生成 /0(2(1 纳米线，基本反应方

程式为 /0（?）@ 1. @ 2.
"

#
3,,(A

/0(2(1（B）+铝蒸气
被氧化和氮化生成 /01和 /0.2( 后，处于分子状态，

在弧周围的冷气中凝聚成 /01和 /0.2( 纳米团簇，

即在弧周围看到的烟状 +这些纳米团簇在弧周围上
升，其形状如扫帚形 +当 /01和 /0.2( 纳米团簇沉积

到阴极上时，/01和 /0.2( 纳米团簇在阴极上以自

身的液滴为基底，在不断的吸附和偏析过程中，生长

成 /0(2(1纳米线，当弧停时温度下降，纳米团簇液
滴成为纳米线的一部分，因而端头的截面是凹的 +见
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图 ! "#$%$&生成示意图 ’在 "#$%$&纳米线生成过程
中，核长大主要靠吸收气相的分子，故生成的纳米线

直径小且分布均匀 ’在图 $中，大部分纳米线有弯曲
的现象 ’其中弯曲是由于在纳米线的生长过程中，电
弧的不稳定引起的气体流动方向的改变，从而引起

压力场的方向改变而导致各方向的生长速率不同而

产生的 ’

( ) 结 论
在氢氩混合气氛中加入少量 &* + %* 气氛下，制

备了尖晶石结构的 "#$%$& 纳米线 ’其直径分布在

*,—--. /0，长度达 ,),!0，长径比超过 -..) 有弯
曲、分叉、表面粗糙等现象 ’ "#$%$&纳米线的生长机
理基于自身为催化剂的 12324生长机理 ’
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