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摘 要:以氯化锶和碳酸钠为原料 , 采用共沉淀法通过添加晶形控制

剂 YH- 1 制备出了晶形近于完美的球状超细碳酸锶粉体 , 利用 SEM

和 XRD对其进行了表征。结果表明:当 YH- 1的用量为 100%时,所制

备的球状碳酸锶粒子平均粒径约为 0.8!m且具有结晶完整、粒度均匀
和分散性良好等优点 , 分析认为这可能是由于 YH- 1 对构晶阳离子

Sr2+的均匀性包裹而造成的。
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Abstract: Using SrCl2 and Na2CO3 as raw materials, through adding suit-

able chemical additives for cystalline control, the spherical ultrafine stron-

tium carbonates were prepared by coprecipitation method. The powder

was characterized by SEM and XRD. The results show that the average ra-

dius of the particles is about 0.8 "m and the particles have the qualities of
integrated crystal, well-proportioned granularity and good dispersion etc.

It can be used as the material to produce high quality electronics ceramic.

It is considered that the result is caused by the chemical additives for crys-

talline control wrapping Sr2+ evenly.

Key words: coprecipitation; strontium carbonate; mechanism

碳酸锶是重要的基本化工原料之一,也是最为重

要的锶盐。它不仅是生产显像管、显示器、监视器、电

子元器件的重要原料, 而且还广泛应用于磁性材料、

陶瓷,涂料的制造,产品用途遍及电子信息、化工、轻

工、陶瓷、冶金等十几个行业[1],是一种非常重要的材

料。高纯碳酸锶产品作为电子陶瓷的生产原料,不仅

要求其纯度高,而且对其粉体的粒度分布和晶体形状

也有很严格的要求:平均粒径小于 1 #m,粒子晶形近
似球形, 这是由于电子元件高温烧成反应系固相反

应,其传质以固相为主,粒径小的球形粉粒比表面积

大,有利于反应的进行[2]。温传庚等[3]和刘恒等[4]分别

采用特殊液相沉淀法和二氧化碳碳化的方法合成了

粒度满足要求的球状碳酸锶粉体,但粒子的晶形不够

规则 ; YU Jiaguo 等[5]通过添加晶形控制剂 PSMA 的

方法制备出了晶形完美的球状碳酸锶粒子,但成本较

高,而且均没有对球状粒子的形成机理做进一步的研

究。本文采用液相法通过添加廉价的晶形控制剂

YH- 1 对电子陶瓷用球状超细碳酸锶粒子的制备情

况及球状碳酸锶粒子的形成机理进行了研究,结果表

明,采用该方式所制备的碳酸锶粒子可完全满足高档

电子陶瓷生产的需求。

2 实验部分

2.1 实验仪器及药品

S440 立体扫描电子显微镜 (英国 LeicaCam

bridge LTD. ); D /Max2IIA型 X 射线衍射仪(日本理

学电机公司); Mastersizer 2000激光粒度分析仪(英国

马尔文仪器有限公司); 404- 1型红外线干燥箱(上海

市实验仪器总厂); TG328A电光分析天平(上海天平

仪器厂) ; 78- 1A磁力加热搅拌器(杭州仪表电机有限

公司)等。

六水氯化锶, AR (成都市联合化工试剂研究所);

无水碳酸钠, AR (重庆北碚化学试剂厂); 晶形控制剂

(YH- 1) ,分析纯。

2.2 实验方法

分别配制 0.5 mol/L的氯化锶和碳酸钠溶液并量

取相同体积( 80 mL)的两份置于两只锥形瓶中,然后

再称取用量为 100 % (控制剂与六水氯化锶的质量分

数)的晶形控制剂配成溶液 ,随后将其缓缓地注入盛
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有氯化锶的锥形瓶中均匀搅拌 5 min 使其将 Sr2+均

匀地包裹,接着在快速搅拌的状况下缓缓注入碳酸钠

溶液,直至反应结束,最后将沉淀物以热水洗涤 5 次

并置于红外线干燥箱中干燥即可得到球状的碳酸锶

产品。

3 结果与讨论

3.1 产品的 XRD和 SEM及粒度分析

图 1是晶体的 XRD粉末衍射图,其中 A是 YH-

1为 80 %用量下所制备样品的 XRD谱图, B是 YH-

1为 100 %用量下所制备样品的 XRD谱图。由图可

以清楚地看出 , 晶体的每个峰值与标准卡 PDF-

050418 的 SrCO3(a=5. 3107、b= 8.414、c=6. 029)吻合

很好,这说明样品应是斜方晶系的碳酸锶粉体。由所

制备样品的尖锐的特征衍射峰和较宽的半峰宽可以

说明样品结晶的情况比较理想,即结晶比较完整且粒

子的粒径较小, 这与 SEM照片中粒子所呈现的情形

基本相符。

图 2为利用共沉淀法所制备样品的 SEM照片。

从图(a)可以清楚地看出,大约 95 %左右的碳酸锶粒

子呈现规整的球状,粒子结晶较好;由放大的图( b)可

知球状碳酸锶粒子的平均粒径约为 800 nm且粒子具

有粒度分布均匀和分散性良好等优点。

将所制得样品在水溶液中经超声波均匀分散 30

min后对其粒度进行了测试。结果表明,所制备粒子

的粒径呈正态分布且分布范围较窄, 平均粒径约为

0.8 !m, 这与图 2中的 SEM照片所呈现的情形基本
一致。

3.2 晶形控制剂用量

晶形控制剂用量对碳酸锶粉体的调控主要表现

为对粒子粒径的控制及粒子聚集状态的影响。当其用

量过少时得不到晶形规整、粒径均匀的粉体,用量过

大时又会影响到产品的纯度、产率和性能,甚至会出

现严重的团聚现象。因此晶形控制剂用量的选取是非

常重要的[6]。表 1为采用共沉淀法制备球状粒子时控

制剂用量对粒子的影响情况。结果如表中所示 :当

YH- 1的用量小于 60%时,粒子的分散性较差且粒度

较大,这可能是由于控制剂用量过少时形不成对 Sr2+

有效的包裹,从而导致在结晶过程中粒子之间相互的

影响面造成的;当 YH- 1用量大于 120 %时产品的产

率又明显过低,这可能是由于晶形控制剂与 Sr2+形成

了较为稳定的络合物从而影响了其与沉淀剂 Na2CO3
结合的缘故。为了直观地表示 YH- 1对所制备粒子的

影响情况,实验中特选取控制剂 80%和 100%两种用

量下的 SEM照片做了对比,分别如图 3中( a)和(b)所

示 , 由其直观对比可以清楚地看出 , YH- 1 用量在

100%(图 3( b) )左右时所得到碳酸锶粒子的晶形近乎

完美且其具有粒度分布较为均匀和分散性良好等一

系列优点。

3.3 晶形控制剂调控粒子形貌的机理初步探究

在特定的条件下, 晶体的生长有一定的习性,即

一种晶体总是生长成为特定的形状。晶体的这种特定

几何外形是由其各个晶面的不同生长速率所决定的。

虽然晶体的几何外形受其内部结构的制约,但同时也

图 1 球状 SrCO3粒子的 XRD图

Fig.1 XRD patterns of SrCO3 particles

图 2 球状 SrCO3粒子的 SEM图

Fig.2 SEM images of the spherical SrCO3 particles

YH-1用量 特征

40% 大多数颗粒不规则,分散不好

60% 大多数颗粒为球形,粒度不均匀且分散不好

80% 颗粒为规则球形,粒度约为 1"m,分散好

100% 颗粒球形度好,粒度小于 1 #m,分散好

120% 颗粒球形度好,分散好,但产率明显减少

表 1 晶形控制剂用量对碳酸锶粒子的影响

Tab.1 The influences of amount of crystalline controlling agent

on characteristics of SrCO3
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要受到外部条件,如环境温度、晶形控制剂等的影响
[7]。本实验研究表明,在利用共沉淀法制备球状碳酸锶

粉体时晶形控制剂 YH- 1的存在对粒子的成核、生长

过程存在着很大的影响。我们分析认为这可能是由于

大量的晶形控制剂 YH- 1加入到 SrCl2溶液中后会均

匀地包裹在 Sr2+周围的缘故。具体来说, YH- 1 本身

是一种络合剂,能与溶液中构晶阳离子 Sr2+形成较为

稳定的络合物,当沉淀剂 Na2CO3均匀地注入时会与

YH- 1形成相对竞争的情况,这可以由当控制剂用量

过大时产品的产率显著降低这一现象来证明。由于在

反应开始阶段沉淀剂的浓度相对较大 , 故一部分

Na2CO3能够克服 YH- 1的束缚而与 Sr2+结合沉淀下

来, 且由于反应时 YH- 1在 Sr2+的周围均匀的分布,

使得沉淀剂在不同方位进攻 Sr2+的机会均等,因此最

终得到的是球状的碳酸锶粒子; 而当沉淀剂 Na2CO3
浓度降低到一定程度时,由于控制剂 YH- 1的阻碍作

用而限制了晶体沿其习性方向的进一步生长,从而最

终得到的是球状的碳酸锶粒子。同时 YH- 1本身是一

种大分子物质,当其均匀地包裹在粒子表面时会产生

空间位阻效应,这样有利于阻止粒子之间的进一步团

聚,从而得到了分散性良好的碳酸锶产品。当然,晶形

控制剂对粒子形貌进行调控的机理是一个复杂的问

题, 本机理的提出确切与否有待进一步的研究和验

证。

4 结 论

( 1)实验以六水氯化锶和无水碳酸钠为原料制备

出了球状的超细碳酸锶粒子,晶形控制剂 YH- 1的最

佳用量为 100 %,所制备的粒子结晶好 ,平均粒径约

为 0.8 !m 且具有粒度分布均匀和分散性良好等优
点,可完全满足高档电子陶瓷生产的需求。

( 2)晶形控制剂对碳酸锶粒子形貌进行调控的机

理在于控制剂 YH- 1 的空间位阻效应及其对构晶阳

离子 Sr2+的均匀性包裹从而使得沉淀剂 Na2CO3在不

同方位进攻 Sr2+的机会均等。
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图 3 晶形控制剂 YH- 1两种用量下 SEM对比图

Fig.3 The contrast SEM pictures in different amount of YH-1
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