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超细镍粉化学气相法制备过程中温度的影响
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摘 要：以NiCl2
·6H2O为原料，采用化学气相沉积法制备超细镍粉，就反应温度对产物形貌、粒度等性能

的影响进行了详细考察。采用扫描电镜、激光粒度分析、X射线衍射对样品的形貌、粒度、物相等进行了表征。
结果表明：温度对颗粒的结晶度和粒径分布有显著影响，采用化学气相沉积法制备的粉末颗粒为纯镍粉，形貌

基本为类球形，粒度在亚微米级范围内，结晶度良好。
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Abstract：The effect of reaction temperature on the particles properties such as morphology and particle size are investi-
gated in detail during the preparation of ultra-fine nickel powder by chemical vapor deposition (CVD), which takes NiCl2

·6H2O
as raw materials. Morphology, size and phase of the prepared samples are characterized by scanning electron microscope
(SEM), Laser particle analysis and X-ray diffraction (XRD). The results indicate that reaction temperature has profound impact
on the crystallinity and size distribution of particles. The obtained powders are pure nickel with spherical-like morphology,
submiron size and high crystallinity.
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0 引言

超细镍粉具有极大的体积效应和表面效应，在磁

性、内压、热阻、光吸收、化学活性等方面显示出较

多特殊性质，因此在催化剂、烧结活化剂、导电浆料、

电池、硬质合金等方面具有广阔的应用前景[1-2]。

目前，制备超细镍粉的方法较多[3-5]，其中用蒸发－

冷凝法制备的超细镍粉纯度高，结晶良好，表面光洁，

但该法对设备的要求高，产品的成本高；机械破碎法

制备超细镍粉的优点是能连续操作，生产能力大，但

粉末的形貌很难控制，且粒径分布范围大，不均匀；

固相还原法制备超细镍粉的缺点是用碳做还原剂时，

反应速度缓慢，且产品易被碳污染；多元醇法可制得

粒径小于 1 m的超细镍粉，但该法需要长时间的高温
回流，对原料要求苛刻，且采用有机分散介质成本较

高，固液分离困难；水合肼还原法制备镍粉，反应较

快，但所得镍粉的粒径大且形状不规则，团聚严重；

水溶性镍盐加压氢还原法需要不锈钢反应釜及催化

剂，制备过程较复杂；金属还原法制备的过程中易混

入其它杂质；电解法制备的产物纯度高，但耗能较高；
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羰基镍热解法所得粉末具有纯度高、粒度小、比表面

积大及活性高等优点，但羰基镍是剧毒物质，生产不

安全。而采用化学气相沉积法（CVD）则能够以较高
的精度控制产品的结晶性和亚微米颗粒尺寸，且利用

CVD法生产的超细镍粉呈均匀球状，并较之液相法产
品具有更佳的结晶性。

本文以NiCl2
·6H2O为原料，采用化学气相沉积法

制备超细镍粉，并详细考察了制备过程中反应温度对

产物形貌、粒度等性能的影响。

1 实验

1.1 原料与仪器

实验所使用的原料与试剂为：NiCl2
·6H2O（河南焦

作化工三厂生产，分析纯）；去离子水（自制）；无水

乙醇（天津市大茂化学试剂厂生产，分析纯）。

主要实验仪器：管式电阻炉 SK-6-12（杭州蓝天化
验仪器厂） ；真空智能干燥箱DZF-6020（上海申贤恒温
设备厂）；石英料舟（杭州蓝天化验仪器厂）。

1.2 实验方法

定量称取NiCl2
·6H2O置于料舟中，在空气气氛下

加热脱水，控制脱水温度与时间，制备出不含结晶水

的氯化镍（NiCl2
）原料。同时装配连接好整个装置，如

图 1所示。

通电升温，当炉温低于设定温度 100 ℃时，开启
高纯氮气瓶，通过载气和混气入口，将氮气小流量送

入主管，经主管右侧排气口排出，将各通气管及主管

中残存的空气排出。待炉温升高至预定值后，开启高

纯氢气瓶，并分别调节载流氮气、还原氢气、混合氮

气（稀释氢气用）流量至预定值。将料舟装入载舟器，

置载舟器于管式电阻炉炉管左端，待收粉装置内无水

蒸气后，用推杆将载舟器推入预定位置。氯化镍大量

还原挥发，至此，实验计时开始。载流氮气携带氯化

镍蒸气进入还原区，在此，氯化镍被氢气还原成金属

镍粉，如式（1）所示，镍粉随混合气流（N2
，未反应

完的H2
，反应生成的HCl）向炉管右端移动，少部分

沉积于管壁，其余部分进入收粉装置，混合气流经胶

管排空。

NiCl2 + H2 = Ni + 2HCl↑。                                            （1）
当料舟中的氯化镍挥发结束后，关闭电源及各气

流，拆卸系统各组件，收集镍粉，并用水洗涤 5次，酒
精洗涤 3 次，低温真空干燥后取样分析。
1.3 样品的表征

采用SEM（JSM-6360LV型，日本电子公司）、XRD
（Siemens D5000型）和激光粒度（OMEC LS-POP(Ⅲ)）分
析仪器对样品进行表征。

2 结果分析

实验条件：载流氮气（N2
）流量 50 L/h；混合气体

中还原氢气（H2
）流量 9.6 L/h，稀释用氮气（N2

）流

量 38.4 L/h ；推舟速度 2 cm/5 min。在此试验条件下研
究反应温度对产物物相、形貌和粒度的影响。

不同温度条件下所得样品的XRD图如图 2所示。

由图 2 可知：样品的衍射数据与粉末衍射标准
（PDF2卡片）中编号为 04-0850卡片所示的数据吻合，
谱图中未见其它杂相的衍射峰存在，因此可确定样品

为纯镍粉。从图 2还可发现，在 900～1 100 ℃的温度
范围内，随着温度的升高，衍射峰逐渐尖锐，衍射强

度逐渐增加，这说明制备的镍粉结晶性能逐渐变好，

结晶渐趋完善。

图 3给出了不同温度条件下所得样品的SEM照片，
图 4给出了样品平均粒径与温度的关系图。图 3、图 4
表明：粉末颗粒的形貌基本为类球形；绝大部分颗粒

尺寸在 1 m以下，且随着温度的升高，粉末粒度呈增
大趋势。

温度升高，将降低进行反应式（1）的平衡常数，
导致粉末形核和生长的过饱和度降低，这有利于得到

1—温度控制器；2—推杆；3—料舟；4—热电偶；5—管式电阻炉；

6—隔断；7—反应器；8—收粉装置

图 1 化学气相沉积实验装置图

Fig. 1 Experimental apparatus of chemical
 vapor deposition
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图 2 不同温度条件下制得粉末的 XRD谱
Fig. 2 XRD patterns of powders prepared at

 different temperatures
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结晶度高、颗粒较粗大的粉末。还使得反应速度加快，

NiCl2
蒸气能以较快速度向金属颗粒转变，形核和凝结

速率增加，生成大量核子，增大了核子长大成为大颗

粒的机会。但由于气体的体积膨胀，会使反应物在反

应空间的停留时间减少，那么生成的核子碰撞长大的

机会也随之减少。总体而言，随着温度升高，尽管颗

粒停留时间减少，但转变速率、形核速率、凝结速率

的增加仍能导致大颗粒的产生。

3 结论

实验研究了以NiCl2
·6H2O为原料，采用化学气相

沉积法制备超细镍粉过程中温度对过程的影响。结果

表明，温度对颗粒的结晶度和粒径分布有显著影响，

随着温度的提高，制备的镍粉结晶性能逐渐变好，结

晶渐趋完善，粉末粒度呈增大趋势；制备出的镍粉球

形度好，结晶度高，粒径分布窄，粒度在 1 m以下。
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a) 900 ℃；b) 950 ℃；c) 1 000 ℃；d) 1 050 ℃；e)1 100 ℃

图 3 不同温度条件下制得粉末的 SEM照片

Fig. 3 SEM images of powders prepared at
 different temperature

图 4 镍粉样品平均粒径随温度的变化

Fig. 4 Relationship between the average particle size
of nickel powder samples and temperature


