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摘  要：分别在 Ar、H2+Ar 和 CH4+Ar 混合气氛下，用电弧放电法蒸发纯 Mg 制备了 Mg 纳米粉。用 XRD、TEM、

BET、化学分析、氧含量分析、DSC-TGA 等测试手段研究了粉体的相组成、形貌、粒度分布、比表面积和氧化

特性等。结果表明：在 3 种不同气氛条件下制备的纳米粉体的主相是 Mg，含有少量 MgO，其中在 CH4+Ar 混合

气氛下制备的纳米粉体中还含有 2%(质量分数)的 C，粒子形貌均为类球形，平均粒度分别为 156、195 和 181 nm，

比表面积分别为 22.12、17.70 和 19.07 m2/g，钝化后氧含量分别为 6.9%、7.4%和 5.5%；在 CH4+Ar 混合气氛下制

备的样品抗氧化性最好，该样品在空气中加热到约 550 ℃时，全部氧化为 MgO。 
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Abstract: Mg nanopowders were prepared by arc discharging in Ar, H2 and Ar, CH4 and Ar atmosphere. The structure 

and morphology as well as oxidation resistance of the powders were studied by X-ray diffractometry(XRD), transmission 

electron microscopy(TEM), BET, chemical analysis, gas analysis, differential thermal and thermogravimetry analysis. 

The results show that the nanopowders consists of Mg and a small quantity of MgO, besides there exist also 2% C (mass 

fraction) in as-prepared sample in CH4 and Ar mixed atmosphere. The morphologies of nanoparticles are similar spheric 

shape and average sizes of nanoparticles are about 156, 195 and 181 nm, the specific surface areas are 22.12, 17.70 and 

19.07 m2/g, the contents of oxygen are 6.9%, 7.4% and 5.5%. The oxidation resistance of the samples prepared in CH4 

and Ar mixed atmosphere is the best, which is oxidized to MgO at about 550 ℃ in air. 

Key words: Mg nanopowder; arc discharge; oxidation resistance 
                      

 
纳米粒子表面积大，表面缺陷多，具有与大块材

料不同的磁学、电学、光学、化学和热学等物性，作

为潜在的新功能材料引起各界的极大关注[1−6]。Mg 纳

米粉在聚丙烯改性[7]、储氢材料[8−10]和制造特种电容器

等方面的应用逐渐引起人们的重视，来自吉林高斯达

纳米材料公司的信息，美国公司向其大量求购 Mg 纳

米粉用于制造特种电容器。由于 Mg 纳米粉比普通 Mg
粉更易燃，所以未见有关连续制备 Mg 纳米粉的报道。

目前实验室内 Mg 纳米粉的制备方法主要有两种，高

能球磨法和气体冷凝法(电阻加热蒸发法)。这两种方

法都有明显的缺点，高能球磨法的缺点是能耗大、生

产周期长，而电阻加热法产量小，并且无法连续生产。 
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本文作者研究了用电弧放电法连续制备 Mg 纳米粉的

工艺及 Mg 纳米粉的氧化特性。 
 

1  实验 
 

图 1 所示为用电弧放电法连续制备 Mg 纳米粉装

置示意图，该装置由生成室、捕集室、处理室、循环

系统、抽真空系统、电源系统和送料系统组成。当装

置真空度抽至 1 Pa 后，充入 Ar 或 H2+Ar 或 CH4+Ar
的混合工作气体至设定压力。用高频引弧器产生等离

子电弧(Mg 棒作阳极，W 棒或 C 棒做阴极)，从弧根

周围熔融 Mg 金属表面产生的纳米粒子被循环气流带

到捕集室进行多级捕集[11]。根据不同的应用目的和条

件，捕集后的纳米粉即可以钝化后包装，也可以在氩

气保护下原位包装。 
 

 
图 1  实验装置示意图 

Fig.1  Schematic diagram of experiment apparatus 

 
Mg 纳米粉的生产率是用捕集到的纳米粉体除以

连续运行时间得到。用 X 射线衍射(Cu Kα , λ=0.154 05 
nm)确定样品的相结构和成分，用透射电子显微镜

(TEM)分析粒子的形貌和粒径分布，用 BET 单点法测

定比表面积，用化学分析确定样品碳含量，用脉冲红

外法测定其氧含量，用综合热分析仪(DSC-TGA)分析

其氧化特性。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  纳米粉生产率 

为方便讨论，在 Ar、H2+Ar 和 CH4+Ar 气氛下制

备的样品分别记为样品 a、b 和 c。表 1 给出了 3 种不

同工作气氛条件下 Mg 纳米粉的生产率，由表 1 可知，

在 H2+Ar 气氛下制备纳米粉的产率最高，CH4+Ar 次
之，纯 Ar 下最低，这是因为在含有 H2气的非活性气

体中，熔解金属所用电弧温度处于高温等离子体状态。

在这样的高温下，分子状态氢气解离为原子或离子状

态的气体，解离生成的氢原子比分子状氢更易溶于熔

融状态的金属，于是电弧中解离后生成的原子状态氢

通过熔融金属的对流作用而移动，一旦与非电弧气相

(分子状态氢)接触，就成为一种氢熔融度过饱和状态，

过饱和状态的氢通过金属熔解释放时，在熔融金属表

面重新结合成分子，并释放生成热，熔融金属表面局

部温度升高，熔融金属成为一种强迫蒸发状态而使纳

米粒子产率增加。 
 
表 1  Mg 纳米粉的生产率 

Table 1  Production rate of Mg nanopowders 

Sample
Time of continuous 

operation/h 
Yield/kg 

Production 
rate/(kg·h−1) 

a 4 0.6 0.15 

b 4 1.6 0.40 

c 4 1.4 0.35 

 
2.2  粉体的相组成 

图 2 给出了 3 种样品的 XRD 谱。从图 2 中可以

看到只有 Mg 相，所以在 CH4+Ar 的气氛下制备的 Mg
纳米粉体中无 Mg-C 化合物形成，化学分析表明在

CH4+Ar 的气氛下制备的纳米粉体中 C 含量为 2%。

XRD 没有探测到壳层的物相结构，这是因为氧化物壳

层较薄。样品 a、b 和 c 的晶格常数相同，表明 3 种粒

子的芯都是 Mg。 
 

 

图 2  3 种样品的 XRD 谱 
Fig.2  XRD patterns of three samples 
 
2.3  粉体的形貌和粒度分布 

图 3 给出了 3 种样品的 TEM 照片。通过 TEM 照
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片可以看到所有粒子都接近球形，没有明显的惯态[12]

形成，这是因为粒子吸附活性气体分子，导致不同结

晶面表面能均匀化。样品 a、b 和 c 的平均粒度分别为

156、195 和 181 nm，比表面积(Sw)分别为 22.12、17.70
和 19.07 m2/g。 
 

 
图 3  3 种样品的 TEM 照片 

Fig.3  TEM micrographs of three samples: (a) Sample a; (b) 

Sample b; (c) Sample c 

 
2.4  粉体的抗氧化性 

纳米粒子的氧含量可分为来自表面的吸附氧和化

合态氧。为了研究粉体的耐侯性，表 2 给出了样品 a、
b 和 c 在室温下长时间暴露于大气中时氧含量随时间

的变化(Oa, Oc分别表示吸附氧和化合态氧)。从表 2 可

看出，样品 a、b 和 c 的吸附氧随暴露于大气中时间的

延长变化不大，而化合态氧均随暴露于大气中时间的

延长而增加。化合态氧开始 180 d 左右增加较快，而

后速度放慢。对样品 a 和 b，这说明在 Mg 纳米粒子

钝化过程中粒子表面形成的氧化物膜不致密，不能完

全保护里面的芯进一步被氧化。样品 c 的化合态氧含

量增加明显小于样品 a 和 b，说明在室温下样品 c 的

抗氧化性比样品 a 和 b 强。  
 
表 2  室温下 Mg 纳米粉暴露于大气中不同时间后的氧含量 

Table 2  Contents of oxygen of Mg nanopowders after 

exposed in air for different time at ambient temperature (mass 

fraction, %) 

Sample
10 d 180 d  360 d 

Oa Oc Oa Oc  Oa Oc 

a 0.30 6.6 0.31 9.9  0.32 11.0

b 0.35 7.1 0.35 10.3  0.36 11.9

c 0.34 5.2 0.35 6.5  0.35 7.2 

 
为了进一步研究样品在高温下的氧化特性，图 4

给出了在升温速度 10 ℃/min、流动空气 30 mL/min
的条件下，样品 b 和 c 的 DSC-TGA 曲线。样品 b 和 c， 
分别在室温至 390 ℃左右和室温至 500 ℃左右产生 
 

 
图 4  样品 b 和 c 的 DSC-TGA 曲线 
Fig.4  DSC-TG curves of samples b and c 
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质量损失。这是由于样品表面吸附的水蒸气等杂质脱

附和部分 Mg 的挥发造成的。样品 b 温度升至 400 ℃
左右时，氧化速度加快，并在 430 ℃左右全部氧化为

MgO。样品 c 温度升至 500 ℃左右时，氧化速度加快，

并在 550 ℃左右全部氧化为 MgO，即高温下样品 c
的抗氧化性也比样品 b 强。这是由于样品 c 的表面存

在无定性碳，这种无定形碳存在于氧化膜的孔隙中，

提高了 Mg 表面膜的致密度；另外，带正电荷的无定

形碳，还能强烈地抑制 Mg2+透过表面膜的扩散运   
动[13]，故也能抑制 Mg 的氧化。但样品 c 的粒子表面

没有像在含CH4气体中制备的磁性金属纳米粒子表面

那样形成致密的碳膜[14−16]，即用电弧放电法不能制备

出致密碳膜包覆的 Mg 纳米粒子。 
 

3  结论 
 
1) 分别在 Ar、H2+Ar 和 CH4+Ar 混合气氛下，用

电弧放电法蒸发纯 Mg 制备了 Mg 纳米粉。在 3 种不

同气氛条件下制备的纳米粉的主相是 Mg，含有少量

的 MgO，其中在 CH4+Ar 的混合气氛下制备的纳米粉

中还含有 2%的 C。 
2) 粒子的形貌均为类球形，平均粒度分别为 156、

195 和 181 nm，比表面积分别为 22.12、17.70 和 19.07 
m2/g，钝化后氧含量分别为 6.9%、7.4%和 5.5%。在

CH4+Ar 的混合气氛下制备的样品抗氧化性最好。样

品 b 和 c 在空气中加热到大约 430 ℃和 550 ℃时，全

部氧化为 MgO。 
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