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摘  要：采用超声雾化热分解装置，对喷雾热分解法制备超细银粉进行了系统研究。考察了炉子温度、硝酸银水

溶液浓度、超声雾化装置功率、硝酸银溶液及载气流量等因素对产物粒子形貌、粒度分布的控制行为。研究结果

证实，喷雾热分解制备微米级球形金属银粉技术具有广泛应用前景。 
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prepared by spray pyrolysis 
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Abstract：Micro-sized spherical silver powders were prepared by spray pyrolysis of aqueous solutions of AgNO3, using a 

spray pyrolysis apparatus with an ultrasonic atomizer. The effects of furnace set temperature, concentration of aqueous 

AgNO3 solutions, power of ultrasonic atomizer and flux of aqueous AgNO3 solution as well as carrier gas on the 

morphology and particle size distribution of silver powders, were investigated systematically. The results show that  the 

technique of spray pyrolysis for preparing micro-sized spherical silver powders has the prospect of application. 
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金属银粉主要用于导电浆料、导电胶、电接触材

料、催化和抗菌材料等领域，是应用广泛的功能性粉

体材料。制备出球形度好、结晶度高、表面光洁、呈

窄粒度分布的微米或亚微米级银粉，是现代有关应用

领域的技术要求[1−2]。纳米银粉的制备、性能表征及其

在催化、抗菌及导电等材料领域的应用，近年来已成

为研究热点[3−7]。 
液相还原是制备金属银粉的主要方法，通过对前

驱体、还原剂、制备工艺与设备的调控，可制备出尺

度从纳米级至微米级，形貌为球形或多面体形的金属

银粉[1, 3−7]。目前，实际工业应用的银粉，大部分采用

此方法制备。液相还原法的不足在于工艺过程较长，

制备的银粉结晶度、球形度偏低，表面欠光洁，难以

满足电子浆料等应用领域的要求。此外，工业化制备

银粉的方法还有电解法、熔体雾化法等[8]。电解法只

能制备颗粒粗大的枝晶状粉末，产品主要用于粉末冶

金制备银基电接触材料。熔体雾化法过程简单、生产

效率高、成本低，但即使采用特殊的雾化技术，目前

也只能制备粒径细到10 μm左右的球形或类球形银

粉，因此其应用受到限制。水热还原法[2]、多元醇法[9]、

微波等离子法 [10]、电子束蒸发法 [11]和喷雾热分解   
法[12−14]等属于还在研究探索中的银粉制备方法。在这

些方法中，喷雾热分解法由于设备及过程简单，制备

的粉末结晶度高、球形度好、表面光洁，特别适用于

电子领域的微细银粉的制备，最具广泛应用前景。 
Majumdar等[12]最早研究了喷雾热分解制备Ag- 
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CuO复合粉末，金宗莲等[13]对喷雾热分解制备纯银粉

进行了初步探索，Yang等[14]报道了喷雾热分解制备

Ag-Ni复合金属粉末的研究。这些研究表明喷雾热分

解制备银基粉末材料是可行的，存在的问题和不足在

于：1) 这些研究均采用卧式热分解装置，只能对过程

可行性进行原理性验证，不可能发展成工业型装   
置；2) 工艺条件对粉末形貌、粒度等的影响研究尚欠

系统。因此，本文作者采用立式超声雾化热分解装  
置，研究制粉工艺条件对银粉形貌、粒度分布等的影

响，以期推动喷雾热分解制备银粉技术的实际应用。 
 

1  实验 
 

实验原料为分析纯硝酸银，未进一步提纯，采用

去离子水配制成溶液。喷雾热分解实验装置采用立式

配置，与工业热分解装置的配置形式相同，如图 1 所

示。硝酸银水溶液经超声喷嘴(SONO-TEK，8700-60
型)雾化成液滴，随载流氮气(99.8%)进入置于电阻加

热炉内的石英管(内径 95 mm，长 1 400 mm)中，热分

解生成金属银粉。电阻炉温度采用控温仪控制，控温

点位于炉体正中。图 1 所示炉体左侧为控温点温度在

1 000 ℃时，炉内温度的分布曲线。生成的银粉收   
集于石英管下的集粉器中。将收集的粉末水洗 5 次 
 

 
图1  炉内温度的分布曲线(a)和超声喷雾热分解实验装置

图(b) 

Fig.1  Curve of temperature distribution in furnace(a) and 
experimental apparatus of ultrasonic spray pyrolysis(b):      
1 Silver nitrate solution; 2 Flow meter; 3 Ultrasonic nozzle;   
4 Ultrasonic generator; 5 Temperature controller; 6 Control 
value of carry gas; 7 Nitrogen gas; 8 Quartz reaction tube; 9 
Resistance furnace; 10 Powder collector 

后，再用酒精洗涤 3 次，干燥后取样分析。对制备的

银粉进行了 SEM(JSM-6360LV 日本电子公司)和 XRD 
(Siemens D5000)分析。银粉的粒度是通过测量 SEM 

照片中 500 个以上颗粒直径统计确定的。 
 

2  结果与讨论 
 
2.1  AgNO3 喷雾热分解生成金属银粉的物理化学过

程模型 
图 2 所示为 AgNO3的 DSC—TGA 分析曲线。图

2 中 DSC 曲线上有 4 个吸热峰，在 169.51 ℃有 1 个小

吸热峰，相应温度下的 TGA 曲线上质量损失为

1.938%，这可能是硝酸银失掉吸附水所致。随后在

208.82 ℃出现 1 个吸热峰，相应温度下的 TGA 曲线

上没有明显的质量损失，这是硝酸银熔融吸热所  

致，这也与 AgNO3 的熔点为 212 ℃相符。随后在 

482.48 ℃有 1 个吸热峰，这是硝酸银受热分解所产生

的热效应，相对应 TGA 曲线上有明显的质量损  

失，硝酸银在 400 ℃时开始分解，致 600 ℃时分解完

全，其实验质量损失值为 36.4％，理论质量损失值为

36.5%。在 965.99 ℃附近还有 1 个吸热峰，相应温度

下的 TGA 曲线上没有明显的质量损失，这是银熔融

吸热所产生的热效应，与纯银的熔点是 960.5 ℃相 

符。喷雾热分解制备的微米级银粉颗粒，在远低于其

熔点的温度下，烧结、熔化等过程即已开始，随着温

度的升高，银粉颗粒的结晶度和球形度也会增高[14]。 
依据图 2 所示热分析结果，确定绘制了 AgNO3

喷雾热分解生成金属银粉的物理化学过程模型，如图

3 所示。AgNO3水溶液雾滴，在热分解炉内随气流向 
 

 
图 2  AgNO3 的 TGA—DTA 分析曲线(氮气气氛，升温速率

10 ℃/min) 
Fig.2  TG—DTA curves of AgNO3 in nitrogen at temperature 
rate of 10 ℃/min 
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图 3  AgNO3 喷雾热分解生成金属银粉的物理化学过程 

Fig.3  Particle evolution model of spray pyrolysis of silver 

nitrate solution 
 
下运动，随温度升高，蒸发浓缩、结晶、热分解及烧

结熔融等过程相续发生。因此，只要颗粒在高于    
600 ℃下保持足够时间，AgNO3就能完全转化为金属

银粉。图 4 所示是在硝酸银溶液浓度 0.4 mol/L、温度

600 ℃、载流氮气流量 2 L/min、AgNO3 溶液流量  

2 mL/min、超声雾化器功率 2 W 的实验条件下，制备

的金属银粉的 XRD 谱。图示结果证实 AgNO3水溶液

在 600 ℃时可以制备金属银粉。但是，通过洗涤实 

验，检测洗液中还有银离子，这是因为还有部分硝酸

银未分解。因此，本文作者对喷雾热分解法制备金属

银粉进行了系统研究。 

 

 
2.2  反应条件对产物形貌的控制 

基于上述 AgNO3 喷雾热分解法生成金属银粉的

物理化学过程模型，影响产物粒子形貌的因素主要有

温度及其分布、反应物溶液浓度及其流量、雾滴尺寸

及其分布、载气流量等，实验中分别考察了这些因素

对产物粒子形貌的影响。 
 

 

图 4  喷雾热分解制备的银粉 XRD 谱 

Fig.4  XRD pattern of silver particles prepared by spray 
pyrolysis under controlled condition 

 
2.2.1  温度的影响 

图 5 所示为不同温度下得到产物粒子的 SEM 照

片，其它实验条件与图 4 所示条件一致。由图 5 可  

见，在 650 ℃和 750 ℃下得到的产物粒子为不规则的

球形，颗粒间具有明显的烧结颈和烧结融合痕迹，而

随着温度升高，银粉的表面光洁度和球形度显著改 

善，当温度为 1 050 ℃，颗粒明显变大。这说明当温

度较低时，不利于颗粒的熔融、收缩；温度太高，颗

粒间因碰撞、凝并、融合长大趋势明显，导致颗粒变

大，因此通过控制反应温度，可以有效地控制颗粒的

形状和大小。 
2.2.2  浓度的影响 

图 6 所示为在不同硝酸银浓度下得到的产物粒子

SEM 照片。由图 6 可见，当前驱体 AgNO3浓度达到 1 
mol/L 时，产物颗粒较大，形状不规则。这因为浓度

太高，产物粒子碰撞、融合的几率大大增加，并且颗

粒烧结熔融所需时间也较长，这表明控制反应物浓度

可以控制颗粒的大小及其分布。 
图 7 所示为相应的银粉粒度分布与硝酸银溶液浓

度的关系曲线。由图 7 可知，当前驱体溶液浓度增加

时，银粉平均粒径增大。浓度对银粉颗粒直径有两个

方面的影响：其一，随浓度增高，溶液密度和表面张

力增大，其对超声雾化液滴直径的影响如式(1)所示[15] 
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图 5  不同炉子温度下制得银粉的 SEM 照片和 XRD 谱 

Fig. 5  SEM images and XRD patterns of silver particles prepared at different furnace set temperatures: (a) 650 ℃; (b) 750 ℃;   

(c) 850 ℃; (d) 950 ℃; (e) 1 050 ℃; (f) 650 ℃; (g) 850 ℃; (h) 950 ℃ 
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图 6  不同浓度下制得银粉的 SEM 照片 

Fig.6  SEM images of silver particles prepared at different concentrations of silver nitrate: (a) 0.2 mol/L AgNO3; (b) 0.6 mol/L 

AgNO3; (c) 0.8 mol/L AgNO3; (b) 1.0 mol/L AgNO3 

 

 
图7  不同浓度制得银粉的粒度分布 

Fig.7  Particle size distribution of silver powders prepared at 

different concentrations of silver nitrate 

 

式中  d为液滴直径，m；σ为溶液表面张力，N/m；ρ

为溶液密度，kg/m3；f 为超声雾化器频率，Hz。 

其二，浓度增加，雾化液滴内银的质量增多，相

地，使得银粉的粒径增大，如式(2)所示。 应
 

3/1
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式中  dp为银粉颗粒直径，m；cpr为溶液浓度，kg/m3；

MAg为银的相对原子量；ρAg为银的密度，kg/m3；Mpr

为硝酸银的相对原子量。 
表1列出了按式(1)和(2)计算得到的硝酸银浓度分

别为0.5 mol/L(84.935 kg/m3) 和1 mol/L(169.87 kg/m3) 
条件下的雾化液滴和银粉直径。计算结果表明，随着

硝酸盐溶液浓度的增加，总的趋势是银粉粒径增  

大，与实验结果相符合。 
2.2.3  雾化功率的影响 

图8所示为雾化器功率在1 W和3 W条件下得到的

银粉SEM照片。由图8可见，大的雾化功率有利于制

备单分散性较好的银粉。这是因为对所用的超声雾化

喷头而言，当液体流量一致时，在一定的功率范围 

内，功率越大，产生的雾滴大小越均匀，从而有利于

得到尺寸分布均匀的颗粒。 
2.2.4  溶液流量的影响 

图9所示为不同溶液流量下产物粒子的SEM照

片。由图9可见，随着硝酸银溶液流量的增大，制备的

银粉粒度变粗且不均匀。这是因为流量大，颗粒碰撞

几率增加；另一方面，流量大，在一定的超声功率条

件下，雾滴大小分布不匀，导致颗粒大小有差异。 
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2.2.5  载气流量影响 
图10所示为载气流量分别为2 L/min和4 L/min的

条件下制备的银粉SEM照片。由图可见，较大载气流

量下，能制备出粒度细而均匀的银粉。其原因可能在 
 

表1  颗粒直径计算 

Table 1  Calculation of particle diameter 

Concentration of 
silver nitrate 

solution/( kg·m−3) 

Surface tension of 
silver nitrate 

solution/(10−3 N·m−1) 

Density of silver 
nitrate solution/ 

(kg·m−3) 

f/ 
kHz 

MAg 
ρAg/ 

(kg·m−3)
Mpr 

d/ 
µm 

dp/ 
µm 

84.935 73.4 1 069 60 107.868 10 490 169.87 39.131 6.75 

169.87 74.0 1 139 60 107.868 10 490 169.87 38.416 8.35 

 

 
图 8  不同雾化功率下制得银粉的 SEM 照片 
Fig.8  SEM images of silver particles prepared at different atomized power: (a) 1 W; (b) 3 W 
 

 

图 9  不同硝酸银溶液流速下制得银粉的 SEM 照片 
Fig.9  SEM images of silver particles prepared at different flow rates of silver nitrate solution: (a) 3.0 mL/min;  (b) 4.5 mL/min; (c) 
6.0 mL/min 
 

 
图 10  不同载气流量下制得银粉的 SEM 照片 
Fig.10  SEM images of silver particles prepared at different flow rates of carry gas: (a) 2 L/min; (b) 4 L/min 
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于，较大的载气流量，有利于消除炉管内气流的回旋

返混，减少颗粒间的碰撞聚集。 
 

3  结论 
 

1) 硝酸银液滴历经蒸发脱水、结晶、熔融和热分

解反应等步骤后可转化为金属银粉，只要雾化液滴在

高于600 ℃温度下保持足够时间，硝酸银就能完全热

分解转化为金属银。 
2) 在液滴转化为金属银粉的过程中，颗粒间存在

碰撞聚并机制，通过控制炉子温度、反应物浓度、超

生雾化器功率、溶液流量和载气速度可以有效地控制

颗粒的形貌。 
3) 提高热分解炉温度有利于制备出表面光洁、球

形度好的金属银粉。 
4) 硝酸银溶液浓度对银粉形貌和粒度都有影 

响，高浓度下所得银粉粒径大、球形度差。 
5) 超声雾化器功率、溶液流量会影响雾化液滴的

粒度及其分布，因而也是影响银粉形貌和粒度的因素。 
6) 高的载流气体流量，能减少炉管内气流的回旋

返混，从而使得颗粒间的碰撞聚并少发生，有利于制

备粒度小而均匀的银粉。 
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