
第 34 卷 第 4 期 无 机 材 料 学 报 Vol. 34 No. 4 
2019 年 4 月 Journal of Inorganic Materials Apr., 2019 

 

                                                    

收稿日期: 2018-05-25; 收到修改稿日期: 2018-08-22 
基金项目: 国家自然科学基金(51676100) National Natural Science Foundation of China (51676100) 
作者简介: 谢 晓(1994–), 男, 博士研究生. E-mail: 2636774901@qq.com 
通讯作者: 朱晨光, 教授. E-mail: zcg_lnkz@163.com 

文章编号: 1000-324X(2019)04-0439-05 DOI: 10.15541/jim20180244 

镁铝合金直接燃烧法合成 AlN 晶体 

谢 晓, 隋 颖, 黄晓昱, 朱晨光 
(南京理工大学 化工学院, 南京 210094) 

摘 要: 以球形镁铝合金(Al12Mg17)颗粒为原料, 在空气中直接燃烧合成氮化铝(AlN)晶体。实验样品堆积在直径为   

1 cm 的区域内, 使用乙烷火焰点燃。使用高速摄像仪记录燃烧合成过程。借助 XRD 和 SEM 对原料和产物的组成

及结构进行分析, 并使用 TG-DSC 分析合金的热力学性质。结果表明: 镁铝合金中的铝可以全部转化为 AlN 晶体。

合金的点火温度约为 494.4 ℃, 一旦点燃, 不需要外界热源的持续加热, 样品可持续燃烧。燃烧开始后, 合金颗粒

中镁快速汽化, 与空气中氧发生优先反应, 并耗掉颗粒周围的氧气, 使氮气进入液态铝表层, 生成氮化铝。燃烧产

物有明显分层, 检测结果表明上层产物为白色氧化镁, 下层产物为黑色氮化铝晶体。合成过程中, 镁对氮化铝的形

成起着积极的促进作用。 
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Synthesis of AlN by Direct Combustion of Mg-Al Alloy Powder  
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Abstract: Aluminum nitride (AlN) was synthesized by direct combustion of spherical Mg-Al alloy powder in air. The 

alloy (Al12Mg17) heaped up within a heating area (1 cm in diameter) and was ignited by butane flame. Synthetic proc-

ess was recorded by a high-speed camera. Morphology and phase makeup of initial powder and combustion products 

were analyzed by scanning electron microscope and X-ray diffraction. Thermodynamic property of the alloy was ana-

lyzed using TG-DSC. The results show that the Al in the Mg-Al alloy powder can be completely transformed to AlN. 

Ignition temperature of the alloy is about 494.4℃. Once the alloy powder is ignited, self-sustained combustion in the 

powder can be observed. When combustion begins, Mg can rapidly vaporize and react with oxygen. This oxidation re-

action can consume the oxygen around the particles, leading N2 diffusing to the liquid Al layer. Combustion products 

of the alloy consist of two different layers.The upper white layer contains only MgO and the lower black layer contains 

only AlN. During synthetic process, the existence of Mg significantly promotes the nitridation of Al. 
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氮化铝具有优良的性能, 被广泛应用在半导体, 
陶瓷以及光电等领域[1-3]。传统合成氮化铝的方法主

要包括碳热还原法、直接氮化法和自蔓延高温合成

法等[4]。对于直接氮化法和自蔓延高温合成法, 由于

氮气渗透能垒的存在 , 反应往往需要在高压下进

行。并且, 反应对氮化温度有着严格的要求[5-7]。对
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于碳热还原法 [8], 虽然能获得较为纯净的氮化铝 , 
但是其还原温度一般在 1000 ℃以上, 并且由于在

合成过程中使用了过量的碳粉, 碳热还原法制得的

氮化铝还需进行脱碳处理, 合成耗时且工艺复杂, 
对设备要求较高。近几年的研究发现, 当纳米铝粉

在空气中燃烧时, 产物中会含有大量的氮化铝。因

此, 将纳米铝粉在空气中直接燃烧生成氮化铝为人

们合成氮化铝提供了一种新的思路与方法[9-10]。相

对于其它合成方法, 纳米铝粉在空气中直接燃烧合

成 AlN 具有反应速度快, 反应温度低且可以在常压

下进行等特点。一经点燃, 燃烧产生的热量足以维

持燃烧, 不需要额外的热源加热。但是该方法点火

温度高, 产率较低且反应过程中会产生氧化铝杂质

等缺点又限制了其进一步发展。 
本研究提供合成氮化铝的一种新方法, 即采用

质量比为 1 : 1的镁铝合金代替单质铝在空气中直接

点燃合成氮化铝, 对其燃烧过程和燃烧产物进行分

析。并对氮化铝的形成机理进行了讨论。 

1  实验方法 

实验所用的镁铝合金粉由唐山威豪镁粉有限公

司提供。镁粉(99.9%)与铝粉(99.9%)在液体熔融状态

下、氩气环境中按质量比为 1 : 1 进行混合, 然后雾

化成型得到均匀的球形粒子。表 1 列出实验使用的

主要仪器设备及其生产厂家, 其中 TG-DSC 测试在空

气中进行, 空气流速 40 mL/min, 升温速率10 ℃/min, 
测试温度范围为室温到 1000 ℃。用高速摄像仪记录

合金在空气中的燃烧过程, 使用丁烷火焰点燃合金, 
其火焰温度可达 1300 ℃。合金被点燃后, 移开外部

加热源, 使合金自发燃烧得到燃烧产物。 

2  结果与讨论 

如图 1 所示 , 镁铝合金主要由镁铝中间体

Al12Mg17 相组成, 没有检测到单质镁和单质铝。粒

子为均匀的球体, 部分粒子出现团聚现象。粒子表

面光滑, 可以观察到少量纳米级的氧化物颗粒。样

品粒度分布均匀, 中位径约为 108 μm。 
如图 2所示, 在 468.5 ℃左右, 镁铝合金的DSC

曲线上出现一个明显的吸热峰, 这与镁铝合金中间

体 Al12Mg17 相的熔化峰相对应[11]。Shih 等[12]研究发

现, 在加热过程中 Al12Mg17会发生熔化并分解,生成

单质镁和单质铝, 其分解过程如下:  
 Al12Mg17→12Al (s) + 17Mg (g)  (1) 

分解产生的镁随即与氧气发生反应, 生成氧化

镁 , 因此在 DSC 曲线上观察到一个强的放热峰

(494.4 ℃)。此时铝不发生反应, 而是以单质形式存

在于样品中[13]。在 657.8 ℃附近观察到一个较小的

吸热峰, 对应铝的熔化, 说明当 Al12Mg17 熔化且发

生分解后, 所生成的铝单质处于固态。 
如图 3 所示, AIN 的合成可以大致分为三个阶

段。第一阶段为点火阶段, 样品发生局部燃烧并逐

渐扩散到整个样品堆, 此时可以观察到部分粒子飞

散到空中并发生微爆的现象。第二阶段为气相燃烧

阶段, 粒子不再从样品中飞出, 样品表面形成稳定

的、散发出明亮白光的火焰。在火焰顶部可以观察

到白色烟雾。根据上面的分析可知, 在加热过程中, 
镁首先发生燃烧且燃烧主要集中在气相, 因此此时

所形成的气相火焰应是气态镁的燃烧火焰。当气相

反应结束之后, 反应进入第三阶段, 即液相反应阶段。

从图 3 中可以看出, 气体火焰消失, 没有观察到明显

的白光, 反应在气相阶段产生的氧化物壳下继续进行。 
样品在空气中的燃烧产物分为两层: 上层为白

色多孔状物质, 下层为黑色熔融物(如图 4 所示)。使
用 XRD 分别对两层物质进行检测, 结果如图 5 所

示。上层白色物质为 MgO, 下层黑色熔融物为 AlN。

在上层氧化物中只检测到 MgO, 而没有检测到

Al2O3 或 AlN, 进一步说明在燃烧的第二阶段, 观察

到的气相火焰是由气态镁燃烧产生的。镁燃烧生成

的凝固性产物 MgO 一旦出现立即发生凝结, 形成

白色烟雾。固态的MgO颗粒沉降到粒子表面形成MgO  

 
表 1  实验使用的主要仪器设备及其生产厂家 

Table 1  Main instruments used in the test and their manufactures  

Instrument Model Manufacture 

Laser fineness gage BT-9300H Bettersize 

Scanning Electron Microscope(SEM) JEOLJSM 6500F JEOL 

Thermogravimetric Analysis and Differential Scanning Calorimeter(TG-DSC) STA449F3 NETZSCH 

X-ray Diffractometer (XRD) D8 Bruker 

High-speed camera MotionXtra HG-100K READLAKE 
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图 1  镁铝合金性质分析 
Fig. 1  Analysis of the Mg-Al alloy powder 

(a) XRD pattern; (b) Size distribution; (c) SEM image; (d) Magnified area in (c) 

 

 
 

图 2  镁铝合金在空气环境下的 TG-DSC 曲线 
Fig. 2  TG-DSC curves for Mg-Al alloy heated in air 
 

产物层。使用 SEM 对 AlN 层进行观察(图 6)。AlN

颗粒为空心壳体且发生团聚现象, 说明在燃烧过程

中 , 粒子虽然保留了原有的形状, 但铝发生了熔化, 
熔融的铝充斥在粒子之间, 起着粘结剂的作用。这也

解释了为什么在反应的第一阶段观察到了粒子的飞散

而在气相反应阶段没有观察到相同的现象。壳体内

部均可以看到形状不规则的小孔。壳体的内表面较为

光滑, 外表面则能观察到明显的 AlN 晶须。 

Gromov 等[9]研究表明, 纳米铝单质在空气中燃

烧时, 铝被空气中的氧气氧化成 Al2O3, 生成的 Al2O3

和未反应的铝单质反应生成 Al2O, 当温度升高, 空
气中的 N2 会将 Al2O 中的氧置换出来, 其反应过程

如下:  

 

 
 

图 3  使用高速摄像仪记录的镁铝合金粒子在空气中的燃烧过程。 
Fig. 3  Combustion process of Mg-Al alloy in air recorded by a high-speed camera 
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图 4  镁铝合金在空气中的燃烧产物 
Fig. 4  Combustion products of Mg-Al alloy particles burned in air 

 

 
 

图 5  镁铝合金在空气中的燃烧产物的 XRD 图谱 
Fig. 5  XRD patterns of the combustion products of the Mg-Al 
alloy particles in air 
(a) Upper white oxide; (b) Lower black material 

 

 
 

图 6  镁铝合金在空气中燃烧产生的 AlN 颗粒(a) 和 AlN 晶

须(b)的 SEM 照片  
Fig. 6  SEM images of AlN particles (a) and  AlN whiskers (b) 
formed when the Mg-Al alloy powder was burned in air 
 

 4Al + 3O2 → 2Al2O3  (2) 
 Al2O3 + 4Al → 3Al2O  (3) 
 2Al2O + 2N2 → 4AlN + O2  (4) 

因此当镁铝合金在空气中燃烧时, 镁的燃烧首

先消耗掉氧气, 使得在液态铝表面形成缺氧层, 另
外, 即使有铝发生氧化, 镁燃烧产生的热量也可以

促使氮气与铝的氧化物发生置换反应 , 最终生成

AlN。 
镁铝合金在空气中燃烧时铝的氮化机理如图 7

所示。当温度上升到 494.4 ℃左右时, 分解产生的气

态镁与空气中的氧气反应形成气相火焰。镁燃烧产

生的热量不仅促进 Al12Mg17 的分解, 而且使铝熔

化。如图 6(b)所示, 在氮化铝颗粒表面生成了大量 

 
 

图 7  镁铝合金在空气中燃烧合成 AlN 的机理 
Fig. 7  Synthetic mechanism of AlN by direct combustion of 
Mg-Al alloy in air 
 
的 AlN 晶须。根据 Popenko 等[14]研究, 氮化铝晶须

的形成主要有两种途径: 气态铝的氮化或液态铝的

氮化。由于镁铝合金在空气中的燃烧产物出现明显

的分层, 且由 XRD 检测结果可知, 在上层白色氧化

层中并未检测到单质铝或者氧化铝。说明在燃烧过

程中, 铝不太可能发生气相反应。液体铝的氮化在

粒子表面形成一层致密的 AlN 保护层, 大量的镁蒸

汽聚集在保护层内, 当其内压力达到临界值, 保护

层破碎, 形成如图 6(a)的小孔。高压的镁蒸汽向外

扩散, 一方面发生气相燃烧消耗掉氧气, 另一方面

使得空气中的氮气可以透过小孔进入到粒子内部, 
促进铝的氮化。镁蒸汽的扩散带动液体铝的流动, 
最终在粒子表面形成针状的 AlN 晶须。 

3  结论 

以球形 Mg-Al 合金粉(Al12Mg17)为原料, 在空

气中直接燃烧可合成高纯度的 AlN 晶体。相比于其

它合成方法, 镁铝合金点火温度较低(494.4 ℃), 一
旦被点燃, 不需要外界热源的加热, 燃烧产生的热

量足以维持燃烧。燃烧产物由 MgO 和 AlN 组成, 且
出现明显的分层, 上层为 MgO,下层为 AlN。合成过

程中, 镁与氧气的优先反应极大的促进了Al的氮化

反应, 使得合金中的 Al 可以全部转化为 AlN。 
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