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优质超细把粉的研制

郑 杰
’

吕镇和 甘长炎

( 北京有色金属研究总院
,
1 0 0 08 8)

摘要 通过试验
,

研 究了不 同的还原剂
、

分散剂和把 盐溶液浓度对成品超细把

粉性能 的影响
,

并确 定 了生产 工 艺
。

用该 工 艺生产 的超细 把粉
,

回 收率为

9 8
.

2% ~ 9 8
.

6%
,

性能达到德国产 D eg u

ssa 4 A
,

型超细把 粉水平
,

应用效果 良

好
。

主题词 超细把粉 工 艺

l 前言

电子元件是电子工业的基础
,

研制高质

量的原材料 是促进电子元件发 展的关键之

一
。

目前
,

我国从国外引进 了独石电容器生产

线
。

这种产品广泛应用于卫 星通讯
、

集成电

路
、

大型计算机及收录机等器件上
。

独石电容

器的生产一般 首先将贵金属 (银
、

把
、

铂
、

金

等 ) 粉末作成导体浆料
,

再用丝 网印刷法印刷

在一种陶瓷基片上构成电容器
。

为了得到高

质量的导体浆料
,

要 求金属粉具有超细的颗

粒 (0
.

15 一 0
.

4o m )并均匀分布在浆料中
。

目前
,

世界上 在制粉及制浆方面最先进

的公司有美国的 D o u 加 n t
、

A V X
、

M e t z 及西德

的 D EG u ss A 公司
,

其工艺先进
〔` 〕 ,

产品质量

优 良
,

畅销世界各国
。

我国独石 电容器生产线

用 的浆料大部分依靠进 口
。

其中
,

把粉用量

大
,

价格高
,

占原材料成本的 60 %以上
。

为 了

实现独石 电容器浆料用把粉的国产化
,

许多

单位开展 了相应的研究
。

作者以德国 eD gu ssa

公司生产的 4A 型超 细把粉的性能为标准
,

进行了工艺研究
,

制备 了高质量的超细把粉
,

性能达到国际先进水平
。

2 试验方法

超细把粉的制备工艺一般为
:

金属把盐

~ 化学还原反应 (加分散剂 ) ~ 洗涤~ 过滤~

烘干~ 超细把粉
。

其关键是还原剂和分散剂

的确定
,

对粉的质量起决定性作用
。

此外
,

溶

液的浓度及反应温度也有很大影响
。

2
.

1 把盐的确定

金属 把可采用硝酸或王水溶解制得把

盐
,

即硝酸亚把 P d ( N o 3
)

2

或氯亚把酸 H Z
(即

-

1C
;
)

。

这两种盐均可作为超细把粉的起始反

应溶液
。

有些 电子产品对超细把粉的氯离子

限制得很严格
,

采用硝酸把盐则比较可靠
。

2
.

2 还原剂的确定 (试验在 5%把盐溶液中

进行 )

用于制备超细把粉的还原剂很多
〔2〕 ,

如

联胺
、

抗坏血酸
、

甲醛等
。

作者选择了联胺和

抗坏血酸作观察试验
。

联胺具有很强的还原

性
,

但还原出来的把粉颗粒较粗 ( 0
.

8 ~ 1
.

2

卜m )
,

达不到超细粒径 ( < 0
.

4协m 以下 )
。

抗坏

血酸的还原效果很好
,

但生成的把粉极其细

微
,

长时间悬浮于溶液中
,

使回收工艺变得复

杂
,

成本高
,

产量低
,

不能满足使用要求
。

甲醛

的还原率只有 87
.

5%
,

对于贵金属生产不可

取
。

经过筛选
,

确定一种命名为〔A B〕类的还

郑杰
, 1 9 6 3 年毕业于北京钢铁学院

,

高级工程师
,

现从事超 细把粉
、

把粉及银把合金粉的应用研究工作
。

收稿日期
: 1 9 9 4

.

6
.

2 8
·

DOI : 10. 19591 /j . cnki . cn11 -1974 /tf . 1995. 02. 007
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原剂
,

其还原率达 99
.

8% 以上
,

还原后的液

体清澈
,

还原把呈微细团粒沉淀于溶液中
,

易

于收取洗涤烘干
。

2
.

3 分散剂的确定 (试验在 5%把盐溶液中

进行 )

把粉的还原过程大多需在分散剂的参与

作用下才能完成
。

分散剂的作用是使初始还

原出来的金属颗粒随即被包覆一层表面活化

剂
,

起到隔离细化的使用
。

分散剂的种类很

多
,

如松香
、

甘油
、

钠盐
、

高分子聚合物聚丙烯

酞胺
。

其分散效果如表 1 所示
。

依据表 1
,

经

过对比和筛选
,

选择了 〔H Q〕高效分散剂
,

其

分散性好
,

使把粉的平均粒径稳定地保持在

0
.

15 一。
.

4o m 范围内
。

这样的把粉用于配制

浆料易于与有机载体互溶
,

使浆料的粒度达

到 6、 m 以下
。

与 D eg u

ssa 4 A 型超细把粉的水

平一致
。

表 1 各种分散荆的分散性

aT b l e 1 D i s eP isr
o n P r o

ep rt y o f d i f fe r e n t

d l s ep isr
n g a g e n st

分散剂 分散后把粉的平均粒径
d ` o , 卜m

效 果

聚丙烯酞胺 0
.

1 5~ 0
.

3 0

松香

甘油

钠盐

〔H Q〕

0
.

3 5~ 1
.

0 7

0
.

4 7~ 0
。

7 6

微粉悬浮于溶液中

0
.

1 5 ~ 0
.

4 0

溶液 中分散 效果
好

,

但粉在浆料 中
形成团粒
分散效果较差

效果一般
,

达不到
超细

难以 回收

分散效果好

2
.

4 还原剂和分散剂用量的确定

使用量选择试验结果分别如表 2 和表 3

所示
。

表 2 还原剂不同用 t 的还原效果
`

溶液中 P d ( s )
:

〔^ B〕还原剂 ( g )

回收 t
,

%

还原效果

1
.

1 0

8 6

溶液呈灰色浑浊
状

,

反应未净

9 8 3

溶液清澈透 明
,

9 8
.

3

溶液清澈透明
,

反应完全

9 8
,

3

溶液清澈透 明
,

反应完全 反应完全

衰 3 分散荆不同用 t 的分散效果
.

aT b】e 3 D 臼琳 r, i加
r e . u l st b y 山 in g d l f f e r e nt q u . n it yt of d l s衅抢加 9 a g e n .

〔 H Q〕用量
` .

分散效果 (还原后 dP 粉粒径 ds
。 ) 0

.

8林m 0
.

3~ 0
.

4“ m 0
.

2卜m
< 0

.

1“ m < 0
.

1卜m

悬浮 悬浮

二 分散剂用量为占溶液中把量的百分比
。

néné000
已乏

.。旧P必娜翁阵

从表 2可知
,

1 :
8 的还原剂量 已能满足

工艺要求
,

不必再过量
。

表 3 结果表明
,

分散

剂用量很少
,

但效果十分明显
,

通过调整分散

剂用量
,

可以得到不同粒径的把粉和超细把

粉
。

2
.

5 把盐溶液浓度的确 定 (在溶液中添加

〔A B 〕还原剂和 〔H Q 〕分散剂 )

把盐溶液的浓度对还原后把粉的粒度有

一定影响
。

浓度过高
,

易使生成的细粉团聚粗

化
.

作者测定了氯亚把酸溶液中浓度与平均

粒径 ds
。

的关系如图 1 所示
。

3 4

溶液浓度
.

%

图 l 把盐溶液浓度与把粉平均粒径 .d
.

的关系
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2优质超细把粉的研制

用该工艺生产的超细把粉 (定名为 P D一

IA (Y )型 )
,

回收率为 9 8
.

2 %一 9 8
.

6%
,

物理

性能见表 4
。

其与 D eg u

ssa 4 A 型粉的粒度分

布和粉型特征对比分别见图 2
、

3 和图 4
、

5
。

结果表明
,

两种粉的粒度分布基本一致
,

集中

于 0
.

08 一 0
.

s o m 之间
,

两种粉的粉型特征亦

完全相同
,

均为无定型态
。

农 4 超细把粉的物理性能

T a b】e 4 Ph y 翻。 目 P r OI 片日y of u l tr a f i en alP l ad i u m

脚w d e r

技术指标 P D 一 I A ( Y )
】k gu ssa 4 A

资料数据 实测数据

松装密度
,

s/ c m 3

振实密度
, g c/ m 3

比表面
,

m Z / g

平均粒径 d s。 , 林m

0
.

3 8 ~ 0
.

4 1 0
.

4 3一 0
.

6 7

0
。

5 7 ~ 0
.

6 2 0
.

6 5 ~ 1
.

10

1 1~ 1 9 9~ 12

0 1 5~ 0
.

2 0 0
.

1 5 ~ 0
.

3 0

L A Y D 0 w N
。

比表面大
,

有可能提高浆料的使

用率
,

降低成本
。

( 2) 制浆效果好
,

浆料细度达 6林m 以下

(按进 口粉标准仅需在 8协m 以下即可保证产

品合格率 )
。

( 3) 印刷效果好
,

图形清晰整齐
,

与 eD
-

gu aSS 4 A 型粉一致
。

( 4) 用于生产电极
,

烧结时产品开裂少
,

连续性好
。

( 5) 用 P D 一 I A 型粉生产的电容器的电

性能 良好
,

可与 D eg u

ssa 4A 型粉产品相比
。

5 结论

( l) 研制的 P D 一 I A ( Y ) 型超细把粉性

能达到 D eg u

ssa 4 A 型产品先进水平
,

其中比

表面指标超过 4 A 型产品
。

( 2) 用该工艺生产把粉
,

回收率高
,

产品

性能好
,

质量稳定
,

可批量生产
。

实现了超细

把粉产品的国产化
。

( 3) P D 一 I A ( Y )型超细把粉已批量生产

供独石 电容器生产线使用
,

为国家节省大量

外汇
,

经济效益显著
。
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4 应用效果

北京无线电元件六厂提供的应用报告指

出
: P D 一 I A ( Y ) 型超细把粉经批量 生产试

用
,

达到 eD gu ssa 4 A 型粉的性能
。

( l) 平均粒径范围集中
。

利于保证电极

浆料的平均细度和 有效控制 电极浆料的
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