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Abstract: This article describes the application of the microwave synthesis of nanomaterials, combined with the spe-
cific example illustrates the advantages and disadvantages of microwave method. The features and advantages of mi-
crowave are clearly illustrated by comparison with the conventional synthetic methods analysis. The advantages of mi-
crowave synthesis technology are high efficiency and energy saving, though combined with the problems encountered 
by the microwave synthesis process. The article also analysis of future research priorities and direction, and prospects 
for the future research. 
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摘  要：本文介绍了微波在合成纳米材料的应用现状，并结合具体例子阐述了微波固相法、微波水解法、微波

气相法各方法的优缺点。通过与常规合成方法对比分析，说明微波加热技术在合成纳米材料的特点和优势，说

明微波合成技术具有烧结时间大大减少，材料晶粒尺寸细小均匀，高效节能等优点。本文还结合微波合成过程

遇到的问题，分析今后的研究重点和方向，并对今后的研究进行展望。 
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1. 引言 

纳米材料是指由极细晶粒组成，特征维度尺寸在

纳米量级(1~100 nm)的固体材料[1]。由于它具有表面

效应、小尺寸效应、量子效应和宏观量子隧道效应，

所以在催化、光学、磁学和力学等方面具有许多特殊

的性能[2]。因其特殊性能，纳米材料已在医学、微电

子、核技术等高科技领域中广泛应用。纳米材料的传

统制备方法有很多，以物料状态来分可归纳为固相

法、液相法和气相法[3]。固相法包括固相物质热分解

法和物理粉碎法[4]。液相法主要包括沉淀法、水热合

成法、离子交换法、溶胶–凝胶法、电解法等。气相

法有热等离子体法、溅射法、化学沉积法和离子沉积

法等[5]。这些方法各有优势，但应用范围有一定的限
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制。随着近代科学技术的不断发展，出现了一系列新

的方法，如模板合成法、溶剂热合成法、超声合成法、

激光诱导合成法、电合成法等[6]。其中微波加热合成

法作为一种新的合成纳米材料技术，具有其他方法尤

其是传统合成技术不可比拟的优点，可以方便、快捷、

高效地制备高纯粒度分布均匀的纳米材料，得到科学

工作者的重视[7]。 

微波加热是材料在电磁场中由介质损耗而引起

的加热[8]。当对某一样品施加微波时，在电磁场的作

用下，样品内微观粒子产生介电极化，产生介电损耗
[9]。从而将微波能转化为热能，材料在微波场内迅速

升温，达到快速加热的目的。微波技术作为一种新型

的材料合成方法，其加热方式与传统方式不同，传统

方式是经过辐射、对流、传导由表及里进行热传递，

而微波加热是从材料整体内部均匀的进行加热，温度

梯度较小，所以烧成的产品结构完好，形态单一，甚

至是传统方式无法烧成的产品，如在纳米稀土发光光

材料的合成技术[10]。基于微波加热方式的优势，这种

快速节能的方式迅速扩大到纳米材料合成领域，并已

成功合成各种性能优越的纳米材料[11]。总而言之，微

波加热合成纳米材料将是纳米材料合成领域的一大

热点研究课题。 

2. 微波加热合成纳米材料方法 

2.1. 微波固相法合成纳米材料 

液相固相合成法反应条件难以控制，制备的纳米

粒子存在易团聚等缺点，文献[12]分别采用传统固相

法和微波固相法制备纳米MgO样品的XRD对比如图

1 所示。 
 

 

Figure 1. XRD of different method 
图 1. 不同制备方法的 XRD 图 

通过图 1 可知，微波固相法成功合成纳米氧化镁。

由 Scherrer 方程计算可得微波固相法制备的 MgO 样

品的平均晶粒直径为 14.33 nm。 

从图 2 可知，传统固相法制备的 MgO 样品颗粒

分布范围较宽，有的呈现粒状，有的呈现针状，团聚

较严重。而微波固相法制备的 MgO 样品颗粒基本呈

球状，粒径分布较窄，可以看见晶面，晶型也较完整，

这是由于微波的瞬时加热效应，提高了反应速度和结

晶速度，使得合成产物粒径变小，形成粒径分布集中

的亚微超细尺寸的材料，这体现出微波固相法较传统

固相法的优势。 

2.2. 微波水解法合成纳米材料 

文献[13]采用微波水解法和恒温水解法制备了纳

米 ZnO 粉体，用 X 射线衍射仪、透射电镜对产物进

行了表征和分析。 

从图 3 中可以看出，两种制备方法所得产物的

XRD 图谱与标准图谱(JCPDS36-1451)吻合，为目标产

物 ZnO。从图 3 还可看出微波水解法 ZnO 的 XRD 图

衍射峰比恒温水解法有所展宽，说明微波水解法制备

ZnO 的颗粒较小，恒温水解法 ZnO 的颗粒较大。 
 

 

Figure 2. TEM of different method 
图 2. 不同制备方法的 TEM 图 

 

 

Figure 3. XRD of different method 
图 3. 不同制备方法的 XRD 图 

Copyright © 2012 Hanspub 40 



利用微波加热技术合成纳米材料的应用研究 

由图4可知，恒温水解法ZnO颗粒大小较为均匀，

平均粒径约 80 nm。而微波水解法 ZnO 的颗粒大小均

匀，平均粒径约 40 nm。 

由上面的分析可见，采用微波水解法成功地制备

了纳米 ZnO 粉体，与传统的恒温水解法相比，具有制

备时间短、加热均匀、能耗少、所得纳米颗粒细小、

均匀等优点。由于加热方式的不同，对晶体的生成与

晶粒完整都有一定的改善，在微波加热条件下，溶液

可在很短时间内迅速、均匀的升温，晶核能在瞬间形

成，不易多次成核，粒子不易长大，反应没有诱导期，

故制出的晶体粒径小且分布均匀。以上结果证明了微

波技术在纳米材料合成方面的可行性与优越性。 

2.3. 微波气相法合成纳米材料 

1988 年牛津大学的 Baghurst 等[14]首次用微波法

进行了一些无机化合物及超导陶瓷材料的合成。此

后，微波技术在无机纳米材料合成中得到了广泛的应

用。微波等离子气相法是微波气相法最具代表性的方

法[15]。 

实验装置如图 5 所示。 
 

 

Figure 4. TEM of different method 
图 4. 不同制备方法的 TEM 图 

 

 

Figure 5. Plasma generator 
图 5. 等离子发生器 

等离子体发生器由反应器、TiCl4蒸发器、布袋收

集器和氯气吸收器 5 个部分组成。反应器为管式的不

锈钢夹套水冷。当 TiCl4蒸发器加热温度低于 TiCl4沸

点 136℃时，TiCl4由通过蒸发器的载气带入反应器；

当温度高于沸点时，则靠本身压力进入反应器。文献

[15]微波辅助低温制备纳米 TiO2晶体，用于生长动力

学研究。 

在输入功率为 3 kW、O2流量为 2.0 m3/h、TiCl4

加入量为 350 g/h 的条件下获得的产品比表面积最大，

粒度最细。计算所得的平均粒径为 45 nm，它与透射

电镜的结果(图 6)相符。图 7 为电子衍射图，表明它为

结晶体。X 射线衍射结果表明，产品均为以锐钛矿型

为主、金红石型为辅的混合晶型结构。 

微波等离子体由于具有热容量大、电离度高、产

生的活性组分寿命长、工作压力范围宽、无电极放电、

磁控管使用寿命长、设备结构简单和操作方便等优

点。目前，微波等离子气相法作为一种绿色化学合成

方法，具有合成快速、操作简便、产率高、绿色环保

等优点，与传统方法比较体现出明显的优势。 
 

 

Figure 6. TEM of TiO2 
图 6. TiO2透射电子图 

 

 

Figure 7. Electron diffraction of TiO2 
图 7. TiO2电子衍射图 
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3. 面临问题及解决方法 

微波技术具有合成快速、操作简便、高效、节能、

省时、无污染等特点[16-18]。与传统方法相比体现出了

明显的优势，但微波技术用于纳米材料的合成也面临

着以下几方面的问题。 

3.1. 微波合成纳米材料具有材料选择性 

由于微波的使用长期以来都使用固定的频率，而

烧结的材料与微波频率密切相关，所以并不是所有的

纳米材料都可以进行微波加热。纳米材料是否吸收微

波，吸收微波的多少也取决于材料本身的性质，这就

造成微波合成的材料种类有一定的限制，并不是所有

的材料都可以用微波加热的方法进行合成。Bible等[19]

发明了一种多模腔变频微波加热炉，这种系统内部能

够平行放置两个以及更多的微波源，这些微波源有一

个共有的信号发生器和能源补给，并且微波源之间相

互影响，因此大大扩展了微波的辐射频率范围，从而

增加了可利用微波技术进行合成的材料种类。 

3.2. 加热不均匀现象 

微波合成的前提是温度均匀，但是合成过程中加

热不均匀现象在所难免。但有些研究者在这方面也作

了有成效的探索。Apte 等[20]以 Al2O3为感受器材料，

以 C 作为分离剂，利用微波感受器基床烧结 Si3N4陶

瓷，同时以 N2 作为保护气体，避免了局部受热，获

得了均匀的微波场。 

3.3. 热失控 

它是由于材料的介质损耗突增导致温度剧增几

百度而引起的材料开裂现象，这是微波加热所特有。

青岛大学[21]在烧结莫来石基复合陶瓷(即 ZTM-SiC)

时，在配料过程中加入一定量的 Al2O3和 SiO2作补充

材料，实现在烧结过程中引入瞬间液相，通过改变反

馈性质和减少反馈量这两个内外因相结合的措施，有

效地消除了热失控现象。 

3.4. 热点 

热点的出现与纳米材料成分不均，烧结过程的化

学反应和相变，以及坯体与环境的温差过大等有密切

关系。其解决方法有两点：1) 是对原材料进行精密处

理；2) 是采用混合加热的方式[22]，但要注意常规加热

与微波加热的能量分配问题，这需要进一步用理论公

式来确定最佳的分配比例。 

4. 结语 

综上所述，虽微波合成纳米材料还存在一些需要

解决的问题，但微波技术已在微波合成设备、合成工

艺及机理研究方面取得了很大的进步[23,24]。为了使研

究成果尽快应用于工业生产，实现规模化生产，目前

亟待解决的问题主要有： 

1) 探索各种材料的介电性能及介质损耗与微波

频率及温度之间的关系，验证用微波加热技术合成各

种材料的可行性。 

2) 完善微波合成与材料间的相互作用理论，并实

现定量化研究。 

3) 进一步加强微波合成新工艺及微波加热设备

的综合研究与开发，以便实现工业规模化生产。 

经过研究工作者对微波技术的研究和探索，不久

之后，微波合成纳米材料技术将为社会带来巨大的经

济效益和社会效益。 
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