
收稿日期：2002－03－07
第一作者简介：冯毅（1963－）�男�博士�副教授。
∗现工作于广州市番禹石 自来水公司

高纯超细球形银粉生产工艺与设备的开发研究

冯　毅�冯雪冰∗�陈时菊∗

（华南理工大学工业装备与控制工程系�广东 广州　510640）

摘要：介绍了电子元件用高纯超细球形银粉的工业生产工艺
及其生产设备特点�探讨了影响银粉质量的各个因素。
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Abstract：The process and equipment applied to producing silver
powders in mass is introduced．Itʾ s discussed that what will in-
fluence on quality of the silver powder．
Key words：powder of silver；process of production；electronic el-
ements

电子元件生产过程中�要用到银粉浆料�其中的
银粉要具有专门的特征：高纯 （银含量大于
99∙99％）、超细（平均粒度0∙4μm�96％的银粉粒径
在0∙2～0∙4μm 之间）、球形。过去�我国一般使用
进口银粉。随着电子元件制造业在我国的壮大�在

国内生产这种银粉具有了必要性与经济可行性。广
东省某电子股份有限公司于1997年在实验室用化
学沉淀法研制成功了这种银粉�我校则为其进行生
产放大并研制生产设备。

银粉的实验室生产工艺较多［1～3］�难就难在如
何在批量生产上控制其纯度及形貌［4］�使其符合电
子元件使用要求。我们研制的生产线�经多年边使
用边改进�逐步完善�已能稳定生产出高纯超细球形
银粉。
1　生产工艺及车间设备流程简介

高纯超细球形银粉生产线如图1所示�其中1
～4为带有加热（或冷却）夹套、带有搅拌桨的反应
釜�1、4～7用耐酸不锈钢制成�2与3为搪瓷反应
釜。该生产线一次投料可生产150kg银粉。

生产的主要工艺是：（1）添加剂在釜1中用50～
95℃纯水溶解�待用；（2）硝酸与纯银在釜2中加热
反应成硝酸银溶液；（3）用泵把釜2的硝酸银溶液输
送到釜3并与氨水混合成一定浓度的、20～50℃的
银铵络离子溶液；（4）用泵把釜1的添加剂溶液输送
到釜4并与还原剂混合成一定浓度的还原剂溶液�
并加入银晶种；（5）用泵把釜3的银铵络离子溶液以
一定速率输送到釜4进行还原反应�在一定的搅拌
速度、一定的釜内液体流动形态以及一定的温度（20～

1－添加剂溶解釜�2－硝酸银制备釜�3－银铵溶液制备釜�4－银粉还原釜�5－沉淀罐�6－过滤�7－干燥器
图1　生产设备流程图
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40℃）下�得到符合要求的银粉悬浮液；（6）银粉悬
浮液经沉淀、纯水反复洗涤、过滤以及干燥后得到高
纯超细球形银粉。涉及的化学反应过程如下：

Ag＋HNO3 AgNO3
AgNO3＋NH4OH Ag2O
Ag2O＋NH4OH ［Ag（NH3）2］＋OH
［Ag（NH）2］＋OH＋还原剂 Ag
为保证得到高纯银粉�生产中所用的银块是纯

银�所用的其它化学药品是化学纯（CP）级�所用的
水是去离子水。
2　对银粉的纯度与形貌有重要影响的
原料及工序

2∙1　还原剂及还原反应速率
还原剂对银粉的粒度、纯度都有重大影响。首

先�要求还原剂的酸度不能太大�否则其对刚生成的
银粉有腐蚀作用�得不到纯银粉。其次�在釜4中的
还原反应速率要控制在一定的范围内。因为还原反
应是放热反应�釜4很大（2m3以上）�如果反应太
快�热量来不及传给水冷夹套�会使釜内反应液温度
升高�从而影响到银粉的粒度大小与粒径分布；同时
反应太快会导致结晶速度加快�银粉内的晶体间会
夹杂有微量的非银成分如添加剂等。因此还原反应
太快会导致无法保证银粉的粒度、粒径分布与纯度
达到要求。

由于以上原因�所以我们选择的还原剂是微酸
性的�pH＞2�还原结束后为中性；我们控制反应速
度的方法是：控制还原剂浓度、控制银铵络离子溶液
加入速度、控制反应温度、控制搅拌速度以及加入添
加剂等。
2∙2　添加剂

在生产工艺中加入添加剂的目的是控制银粉的

粒度、粒径分布、形状以及防止银粉粘连团聚。我们
选用的添加剂是水溶高分子化合的�其溶于水后是
粘稠中性液体�不参加化学反应。因此�在还原釜4
中�反应液是具有一定粘稠度的�这样可保证还原出
来的银原子基本按照我们的要求结晶长大�又可防
止生成的银粉粘连。
2∙3　还原反应温度

我们采用低温还原法�要把温度控制在40℃以
下。因为还原反应是放热的�所以我们要用冷冻水
在夹套内冷却。我们发现温度对银粉的粒度与粒径

分布有很大的影响�所以控制还原反应温度在设定
值的±0∙2℃以内。
2∙4　银粉的清洗

反应得到的银粉必须在沉淀罐及过滤机内反复

用去离子水清洗�才能得到高纯银粉。
3　影响银粉的粒度、粒径分布及形貌
的设备

3∙1　还原釜
对还原釜4的要求极高�生产成功的关键就在

于还原釜。对还原釜的要求是：（1）容积2m3以上；
（2）内表面（包括搅拌桨）要求具有不粘性质�以防止
发生银镜反应；（3）传热要迅速�釜内液体温度要均
匀�温度波动不能超过±0．2℃；（4）釜内液体要具
有一定的流动形态�以保证釜内液体有适当的传热
传质速度�形成符合粒度和形貌要求的银粉。

为了确保一次设计与制造成功�我们用计算机
对釜内液体的运动及热量质量传递进行了模拟计算

及相似放大�力争使釜内的传热传质速率与实验室
工艺一致。在制造工艺上�我们采取了如下措施：对
与物料接触的表面进行了特殊处理�使其不会引起
银镜反应；搅拌轴倾斜放置�且倾斜角度可调；搅拌
桨转速在20～130r／min内连续可调。有了这些措
施�可确保釜内液体在生产时能形成所要求的流动
形态。这些流动形态很难用某一数字表达�只能在
试产时逐步掌握搅拌轴的最佳倾斜角度以及搅拌桨

的最佳转速。
3∙2　干燥器

对银粉的干燥是最后一道工序�但如果掌握不
好�会使银粉结团或严重氧化。我们采用的是低温
真空干燥器�这种干燥器干燥温度小于45℃�干燥
速度快�避免被干燥物料发生氧化。实践证明�银粉
没有结团现象。
4　银粉产品质量

经过一段时间的试生产�我们已经掌握了设备
的最佳运行参数�车间工人也能熟练操作生产设备。
正式投产2年多来�设备运行基本正常�产品质量也
很稳定�厂家一直用自产的银粉生产供出口的电子
元件。厂家提供给我们的质检结果如表1与图2所
示。
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表1　生产的银粉规格
检测指标 结果

银粉纯度／％ ＞99∙99
铁含量×10－6 ＜50

形状 球形或鸡蛋形
平均粒径／μm 0∙4

图2　银粉粒径分布图

5　结　论
综上所述�批量生产高纯超细球形银粉需要工

艺与设备密切配合�实践表明�目前我们使用的工艺
与设备在生产中是可行的�生产的银粉可替代进口�
可供电子元件生产时使用。
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