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摘　要：采用自悬浮定向流方法制备了 ＴｉＡｌ合金纳米粉末，利用透射电子显微镜（ＴＥＭ）、Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）和电子能谱仪
（ＥＤＳ）对 ＴｉＡｌ合金纳米粉末进行表征，并考察熔球蒸发温度对纳米粉末结构的影响。结果表明，ＴｉＡｌ合金纳米粉末基本上呈球形，
平均颗粒尺寸小于１００ｎｍ，Ｔｉ／Ａｌ原子比（４３５７）接近设计值（４８５２），主要成分为 Ｔｉ３Ａｌ相。ＴｉＡｌ合金纳米粉末的颗粒尺寸和
相组成受蒸发温度影响。
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１　引　言

铝粉的纳米化使固体推进剂、含铝炸药等含能材

料的燃烧特性得到明显提升
［１－４］

。但高度活化的纳米

铝粉表面极易形成２～５ｎｍ的致密氧化层，这不仅降
低了活性铝原子的比例，也同时阻碍或延缓了内部铝

原子的进一步反应，导致其燃烧热值及速率相对降

低
［５－６］

。采用表面包覆改性技术可以有效提高表面抗

氧化性能，但存在组分相容性、工艺路线设计等诸多问

题需要进一步解决
［６］
。根据不同金属的氧化特性来

调节铝基合金纳米粉末的表面氧化层状态，有望提高

纳米铝粉的活性，改善其应用效能。而对于高活性

ＴｉＡｌ合金纳米粉末的制备，尚未见公开文献报导，仅有
采用球磨法制备纳米晶粒 ＴｉＡｌ合金的相关研究，且其
粉末的颗粒大小均为微米量级

［７］
。为了获得高活性

的铝基合金纳米粉末，本试验采用一种自悬浮定向流

方法制备了 ＴｉＡｌ合金纳米粉末。

２　制备过程

自悬浮定向流方法是一种金属／合金纳米粉末的
物理类制备技术，其原理示意图如图１［８－９］所示。金

属丝在高频感应加热和表面张力作用下熔化成液体小

球，并由于电磁力的相互作用悬浮于高频电磁场中。

随着温度的继续升高，液态金属开始蒸发并形成金属

蒸气，随之与惰性气体碰撞，冷却形成金属团簇，并进

而长大成纳米粉末。最后惰性气体携带纳米金属粉

末，完成其分级、分离和收集。

金属的饱和蒸气压是自悬浮定向流方法中的一个

关键参数。相对于 Ｃｕ／Ａｌ、Ｎｉ／Ａｌ等金属而言，Ｔｉ／Ａｌ
单质金属的饱和蒸气压相差甚大，其饱和蒸气压与温

度的关系如图２所示，在２３００℃时其比值约 １１７倍，
而 Ｔｉ的饱和蒸气压仅约４００Ｐａ。因此，和 ＣｕＡｌ、ＮｉＡｌ
合金纳米粉末的制备相比

［９］
，为了获得稳定的 ＴｉＡｌ合

金制备工艺，必须先调节出稳定的单质 Ｔｉ纳米粉末的
工艺参数，然后再添加 Ａｌ，获得 Ｔｉ／Ａｌ合金纳米粉末，
且蒸发温度须控制在 ２３００℃以上。本实验固定 Ｔｉ、
Ａｌ金属丝的进料原子百分比为 ４８５２，并通过进丝
速率调节蒸发温度，考察不同蒸发温度下 ＴｉＡｌ合金纳
米粉末的特征。

图１　自悬浮定向流原理示意图

Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍｅｏｆｆｌｏｗｌｅｖｉｔａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

６８２

ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＥｎｅｒｇｅｔｉｃＭａｔｅｒｉａｌｓ，Ｖｏｌ．２０，Ｎｏ．３，２０１２（２８６－２８８） 含能材料 ｗｗｗ．ｅｎｅｒｇｅｔｉｃｍａｔｅｒｉａｌｓ．ｏｒｇ．ｃｎ



ＴｉＡｌ合金纳米粉末的自悬浮定向流法制备

图２　Ｔｉ／Ａｌ金属饱和蒸气压与温度的关系
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ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒＴｉ／Ａｌｍｅｔａｌｓ

３　实验结果

图３所示为ＴｉＡｌ合金纳米粉末的ＴＥＭ照片。从图
３可以看出，ＴｉＡｌ合金纳米粉末基本上呈球形；在蒸发
温度２４００℃时，其粒径分布在３０～２００ｎｍ，平均粒径
约９５ｎｍ；在蒸发温度２３３０℃时，其粒径分布在１５～
７０ｎｍ，平均粒径约４０ｎｍ。在自悬浮定向流技术中，高
温金属蒸气原子在低温惰性气氛中自由形核、凝聚，所

以基本上呈球形。在惰性气体冷却气氛条件一定的条

件下，金属熔球的温度越高，所蒸发逸出熔球表面的金

属蒸气原子的温度也随之越高，且数量越多，其相对冷

却速率越低，因此纳米粉末的粒径也增大。

　　ａ．２４００℃　　　　　　　　　　ｂ．２３３０℃
图３　不同蒸发温度下 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的 ＴＥＭ 形貌
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图４所示为 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的 ＸＲＤ谱，其中
图谱下部分分别为 α２Ｔｉ３Ａｌ相和 γＴｉＡｌ相的标准谱
线。从图４可以看出，在蒸发温度 ２４００℃时，ＴｉＡｌ合
金纳米粉末的成分绝大多数为 Ｔｉ３Ａｌ相，仅含有少量
的 ＴｉＡｌ相；而在蒸发温度 ２３３０℃时，其组分为 Ｔｉ３Ａｌ
相和 ＴｉＡｌ相的混合物。对于 Ｔｉ、Ａｌ原子计量比接近
１１的ＴｉＡｌ合金，主要存在高温α２Ｔｉ３Ａｌ相和低温
γＴｉＡｌ相。在其微米粉末制备过程中，冷却速率越高，
高温 Ｔｉ３Ａｌ相的比例越大

［１０］
，恰好与本实验中冷却速

率对纳米粉末相组分的影响规律相反，说明 ＴｉＡｌ合金

纳米粉末的形成机制可能与之不同，有待进一步研究。

ａ．２４００℃

ｂ．２３３０℃

图４　不同蒸发温度下 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的 ＸＲＤ谱
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ｅｖａｐｏｒａｔｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓ

图５所示为 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的 ＥＤＳ谱。从图
５可以计算出，在不同的蒸发温度下 ＴｉＡｌ合金纳米粉
末的原子百分比约为 ４３５７，与实验设计值 ４８５２
接近，其偏差主要来源于原料金属丝的直径不均匀性

和测量误差。另外，ＴｉＡｌ合金纳米粉末中还含有少量
的氧，但在 ＸＲＤ谱中未见明显的 ＴｉＡｌ氧化物的谱线，
可能是由于 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的表面原子层发生了
部分氧化，但其晶化程度有限所致。

图５　ＴｉＡｌ合金纳米粉末的 ＥＤＳ谱

Ｆｉｇ．５　ＥＤＳｏｆｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓｏｆＴｉＡｌａｌｌｏｙ

图６所示为 ＴｉＡｌ合金纳米粉末在空气中氧化后
的照片。图６ａ显示钝化后的 ＴｉＡｌ合金纳米粉末暴露
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空气后仍然大部分氧化燃烧成白色的 ＴｉＡｌ氧化物，且
因高温放热凝结成块状物。图 ６ｂ显示经等静压压制
的相对密度约６０％的 ＴｉＡｌ合金块体直接暴露空气后
也能发生明显氧化，其氧化放热导致称量纸燃烧和玻

璃器皿热炸裂。而平均颗粒尺寸相当的 Ｃｕ、Ａｌ、Ｎｉ等
金属纳米粉末经缓慢氧化钝化后可以在空气中直接使

用，因此能够定性表明 ＴｉＡｌ合金纳米粉末的高活性。

ａ．ｏｘｉｄａｔｉｏｎａｎｄｃｏｍｂｕｓｔｉｏｎ　ｂ．ｏｘｉｄａｔｉｏｎａｎｄｈｉｇｈｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
　　ｏｆｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓ　　　　　　ｏｆｂｕｌｋＴｉＡｌｎａｎｏａｌｌｏｙ

　　　　　　　　　　　　　　　　ｗｉｔｈｌｏｗｄｅｎｓｉｔｙ

图６　ＴｉＡｌ合金纳米粉末在空气中氧化后的照片

Ｆｉｇ．６　ＩｍａｇｅｓｏｆｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓｏｆＴｉＡｌａｌｌｏｙａｆｔｅｒｏｘｉｄｉｚｅｄ

ｕｎｄｅｒａｉｒａｔｍｏｓｐｈｅｒｅ

４　结　论

采用自悬浮定向流方法制备了球形 ＴｉＡｌ合金纳
米粉末，其平均颗粒尺寸小于 １００ｎｍ，主要成分为
Ｔｉ３Ａｌ相。熔球蒸发温度明显影响 ＴｉＡｌ合金纳米粉末
的颗粒尺寸和相组成。
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