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摘要: 利用干式高能球磨法制备片状锌粉， 采用正交实验法研究不同

球磨助剂配方对球磨锌粉中位粒径 d50、 松装密度和水面遮盖率的影

响，确定最佳复合助剂配方。 结果表明，在加入硬脂酸、棕榈酸、硬脂酸

锌、 聚乙二醇的最佳质量分数分别为 2.5%、 0.3%、 0.3%、 0.1%的最优复
合助剂配方条件下，制得片状锌粉颗粒的中位粒径 d50为 13.12 μm，松装

密度为 0.934 8 g/cm3，水面遮盖率为 2 280.2 cm2/g；过程中没有新相产
生，锌粉颗粒得到有效包覆。
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Abstract: The flake zinc powders were prepared by dry high energy ball
milling. The orthogonal test was applied to investigate the effect of
different additives formula on median particle size d50， apparent density
and water surface covering of the milled flake zinc powders. The optimum
formula of composite additives was identified. The results show that the
best mass fractions of stearic acid， palmitic acid， zinc stearate and
poly-ethylene glycol are 2.5%， 0.3%， 0.3% and 0.1%. The median particles
size d50， apparent density and water surface covering was 13.12 μm，

0.934 8 g/cm3， 2 280.2 cm2/g. There is no new phase generated and the
milled flake zinc powders are coated effectively.
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片状锌粉主要应用于制备水溶性无机盐涂料、无
机富锌涂料、非电解性金属防腐涂料等，其优点是可
大大减少防腐涂层对锌粉的需求量，并保证足够大的

电接触面积，增强防腐功能。 片状锌粉的制备方法有
多种，如湿法、传统干式球磨法和高能球磨法等 [1]。 本
试验采用干式高能球磨法制备片状锌粉，先对原料锌
粉进行快速高能球磨，再进行滚筒分散。 采用高能球
磨法制备片状锌粉， 当锌粉尺寸小到一定程度时，表
面能急剧增加，仅靠机械力难以克服由此所带来的粉
碎阻力，制得的锌粉也会因表面能过高而发生团聚与
焊合[2]。 为了制得分散性良好的超细粉体，同时保证其
有较高的光亮度， 在球磨过程中必须加入有效的球
磨助剂 [3]。采用单一助剂往往不能满足锌粉制备的要
求，需要加入复合助剂，综合作用而得到理想的超细
粉体。
在前期试验的基础上，本文中选定硬脂酸、硬脂

酸锌、棕榈酸、聚乙二醇 4 种助剂作为改性助剂，对其
加入量进行正交实验， 寻求最优的复合助剂配方，并
对制得的锌粉进行物相和表面成分分析。

1 实验

1.1 试剂与设备
原料粉为 200 目（75 μm）筛下的雾化纯锌粉，扫

描电镜图像如图 1 所示。 球磨助剂为硬脂酸（OA）、硬
脂酸锌（ZnSt2）、棕榈酸（PA）、聚乙二醇（PEG）。将 200 g
原料锌粉、2 g质量分数为 1%的球磨助剂、2 kg直径为
5 mm 的轴承钢球一起加入到 HCX-2L 型高能卧式球
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图 1 原料锌粉的扫描电镜图像
Fig. 1 SEM image of raw zinc powders
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磨机中。 设定球磨机转速为 900~1 200 r/min，球磨时
间为 60 min，球磨过程中通入循环冷却水，保证球磨
机壁的温度为 20~30 ℃，球磨气氛为氮气，滚筒分散
转速为 135 r/min，分散时间为 2 h。
1.2 分析测试
采用 Rise-2002 型激光粒径分析仪检测锌粉的

粒径分布； 采用自制的水面遮盖率仪测量粉体在水
面的漂浮能力； 采用斯科特松装密度测量仪检测粉
体的松装密度；采用扫描电镜（SEM）和 X 射线衍射
分析（XRD）仪分别对锌粉进行微观形貌观察和物相
分析；采用 X 射线光电子能谱（XPS）对锌粉表面纳
米层结构进行分析。

2 结果与分析

2.1 单一助剂的实验结果与分析
表 1 所示为添加量为 2.0%（质量分数，相对于原

料粉的质量） 的各单一助剂对球磨锌粉性能的影响。
可以看出，4 种助剂中硬脂酸（OA）对锌粉性能的影响

效果最好，在球磨过程中吸附在锌粉表面，显著降低
锌粉的表面能，防止冷焊团聚，起到分散和表面改性
的作用[4-5]，其他 3种助剂具有辅助增强和增亮效果。
2.2 正交实验的设计与直观结果分析
根据表 1 结果得到 4 种外加助剂加入量正交实

验的设计和相应的结果，如表 2所示。 可以看出，选用
不同的复合助剂配方， 对球磨锌粉的中位粒径 d50

（d50 为累积体积分数为 50%时所对应的颗粒粒径，
以下 d10、d90意义相同）、松装密度和水面遮盖率都有
很大的影响。

表 1 单种表面助剂的实验结果
Tab. 1 Results of single surface additives

表面包

覆剂

OA
ZnSt2
PA
PEG

松装密度

/(g·cm-3)
1.076 0
1.086 8
1.042 0
0.924 0

中位粒径

d50 /μm
15.35
22.41
22.04
16.66

水面遮盖面积

/(cm2·g-1)
1 560.0
841.1
990.1
126.3

表 3所示为正交实验中位粒径 d50的极差分析。 k
值为该条件下高能球磨过程对粉体的细化效率值。 极
差越大， 说明此因素水平改变时对实验指标影响越
大。 可以看出，影响锌粉中位粒径 d50的方案由强到弱

的顺序依次为 A、B、D、C， 此时最优方案为 A4、B2、C3、
D2，即 w（OA）＝2.5%、 w（PA）＝0.3%、 w（ZnSt2）＝0.3%和
w（PEG）＝0.2%组成的复合助剂，对照表 2，该优化方案
没有出现，因此进行补充 A4-B2-C3-D2实验。
表 4所示为正交实验松装密度的极差分析。 松装

密度在一定程度上反应粉体的片状化程度，松装密度

越小，其片状化程度越好，涂覆遮蔽效果越好[6-7]。 由表

表 2 正交实验设计与实验结果
Tab. 2 Orthogonal test design and results

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16

方案 A
w(OA)/%

1.0
1.0
1.0
1.0
1.5
1.5
1.5
1.5
2.0
2.0
2.0
2.0
2.5
2.5
2.5
2.5

方案 B
w(PA) /%

0.1
0.3
0.5
0.7
0.1
0.3
0.5
0.7
0.1
0.3
0.5
0.7
0.1
0.3
0.5
0.7

方案 C
w(ZnSt2) /%

0.1
0.2
0.3
0.4
0.2
0.1
0.4
0.3
0.3
0.4
0.1
0.2
0.4
0.3
0.2
0.1

方案 D
w(PEG) /%

0.1
0.2
0.3
0.4
0.3
0.4
0.1
0.2
0.4
0.3
0.2
0.1
0.2
0.1
0.4
0.3

中位粒径

d50/μm
26.92
21.25
20.26
18.23
19.37
16.40
20.15
17.35
18.71
16.03
13.59
15.90
15.25
13.12
16.40
15.95

松装密度

/(g·cm-3)
1.310 4
1.046 0
0.978 0
1.021 2
0.968 0
0.963 2
1.144 8
1.120 8
1.082 0
0.981 2
1.066 4
1.076 0
1.033 6
0.934 8
1.000 0
1.008 0

水面遮盖面积

/(cm2·g-1)
805.6

1 333.3
1 262.9
972.2

1 108.2
970.9

1 048.0
892.9
721.2

1 087.5
1 102.2
1 200.0
1 122.4
2 280.2
523.3
792.1

试验号

表 3 中位粒径 d50极差分析结果

Tab. 3 Results of range analysis on particle size d50

项目

k1

k2

k3

k4

极差

最优方案

方案 A
21.665
18.317
16.058
15.180
6.485
A4

方案 B
20.063
16.700
17.600
16.857
3.363
B2

方案 C
18.215
18.230
17.360
17.415
0.870
C3

方案 D
19.023
16.860
17.902
17.435
2.163
D2

中位粒径 d50/μm
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可知，影响锌粉松装密度的方案由强到弱的顺序依次
为 D、B、A、C，得到最优实验方案为 A4-B2-C2-D3，在正
交表中也没有出现。 水面遮盖率的极差分析如表 5所
示。 锌粉的遮蔽能力主要取决于锌粉颗粒的实际厚度
和其分散性能。 水面遮盖率越大，单位质量的锌基水
性涂料的涂覆面积越大，说明锌粉的品质越好[8-10]。 由
表可知，影响锌粉水面遮盖率的方案由强到弱的顺序
依次为 D、B、C、A，最优实验方案为 A4-B2-C3-D1，即为
正交实验中的第 14 号样品。

2.3 补充实验结果对比
表 6 所示为补充实验与第 14 号样品结果。 可以

看出，A4-B2-C3-D2、 A4-B2-C2-D3 这 2 组补充实验的
松装密度、 中位粒径 d50和水面遮盖率等性能指标都

不如正交实验中的第 14 号样品，扫描电镜图像如图 2
所示。 通过正交实验和补充实验对比，确定第 14 号样
品配方为最佳配方，即 w（OA）＝2.5%、 w（PA）＝0.3%、
w（ZnSt2）＝0.3%和 w（PEG）＝0.1%组成的复合助剂。图3所
示为第 14号样品锌粉的粒径分布， 其中 d10＝6.76 μm，
d50＝13.12 μm， d90＝21.61 μm。

2.4 物相与表面能谱分析
图 4 为原料锌粉与第 14 号样品的 X 射线衍射谱

图。可以看出，球磨后锌粉中锌的 X射线强度降低，衍

表 6 补充试验与第 14 号样品结果
Tab. 6 Results of added experiments and 14th

milled flake zinc powders

试验号

A4-B2-C3-D2

A4-B2-C2-D3

14

松装密度/(g·cm-3)
0.987 2
0.977 2
0.934 8

中位径 d50/μm
14.15
15.49
13.12

水面遮盖面积/(cm2·g-1)
1 894.7
2 240.6
2 280.2

（a） A4-B2-C3-D2样品

（b） A4-B2-C2-D3样品

（c） 第 14 号样品

图 2 补充试验样品和第 14 号球磨锌粉的扫描电镜图像
Fig. 2 SEM images of No.14 milled flake zinc powders and samples

of added experiments

表 4 松装密度的极差分析结果
Tab. 4 Results of range analysis on apparent density

项目

k1

k2

k3

k4

极差

最优方案

方案 A
1.089
1.049
1.051
0.994
0.095

A4

方案 B
1.099
0.981
1.047
1.057
0.118
B2

方案 C
1.087
1.022
1.029
1.045
0.065
C2

方案 D
1.117
1.067
0.984
1.017
0.133
D3

松装密度/(g·cm-3)

项目

k1

k2

k3

k4

极差

最优方案

方案 A
1 093.5
1 005.0
1 027.7
1 179.5
174.5
A4

方案 B
939.4

1 418.0
984.1
964.3
478.6
B2

方案 C
917.7

1 041.2
1 289.3
1 057.5
371.6
C3

方案 D
1 333.5
1 112.7
1 062.7
796.9
536.6
D1

表 5 水面遮盖率的极差分析结果
Tab. 5 Results of range analysis on water surface covering

水面遮盖率 ／ (cm2·g-1)

图 3 第 14 号样品锌粉的粒径分布
Fig. 3 Particle size distribution of No.14 milled flake zinc powders
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射峰宽化，锌粉粒度变小，并且没有新相出现，说明球
磨过程中氧化锌很少以致无法检测出来。 对锌粉进行
表面包覆和改性就是为了使其表面没有金属锌的存

在，以降低片状锌粉的活性[11]，从而在水性涂料中不反
应。 通过 XPS分析能够知道粉体表面的化学元素和结
构特征[12-13]，从而反映球磨助剂对锌粉的包覆情况。 图5
为第 14号球磨锌粉的 X 射线光电子能谱图。 在图谱
中没有发现金属锌和 Zn2+的峰值，只有氧和碳元素的
峰值， 其中，O 元素的质量分数为 6.65%，C 元素的质
量分数为 93.35%， 说明经过高能球磨和表面包覆改
性后的锌粉表面 Zn2+的量很少或者锌粉表面是物理吸

附，复合球磨助剂对锌粉进行了有效的包覆。

3 结 论

1）采用干法和卧式高搅拌球磨法制备了片状锌粉，
设计了 4 种助剂组成的复合配方正交实验，通过各性
能指标对比，确定最优的复合助剂配方，即硬脂酸、棕
榈酸、硬脂酸锌、聚乙二醇的质量分数分别为 2.5%、
0.3%、 0.3%、 0.1%组成的复合助剂，此条件下制得中
位径 d50为 13.12 μm，松装密度为 0.934 8 g/cm3，水面
遮盖面积为 2 280.2 cm2/g的片状锌粉。

2）分别对最佳配方制得的片状锌粉进行 X 射线
衍射和 X射线光电子能谱分析，发现在此实验条件下
球磨锌粉表面没有金属锌，说明球磨后片状锌粉得到
有效包覆。
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图 4 原料锌粉和第 14 号样品的 X 射线衍射谱图
Fig. 4 XRD patterns of raw zinc powders and No.14 milled flake

zinc powders

图 5 第 14 号球磨锌粉的 X 射线光电子能谱图
Fig. 5 XPS spectra of No.14 milled flake zinc powders
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