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摘  要：针对超细银粉制备工艺中易于团聚等现象，对离子液体介质中银粉制备工艺进行了研究。

将离子液体加入到硝酸银溶液中，在不同工艺条件下进行还原，并对所制备的银粉采用 X射线衍射、

扫描电镜进行结构表征，利用激光粒度仪分析了所制备银粉的粒径及粒度分布。结果表明离子液体

的加入量对银粉的形貌、结晶状态以及粒度分布有较大影响，在 100 mL的 AgNO3(0.05 mol/L)，1 g 

PVP，10 mL离子液体，油浴温度 120℃条件下制得的银粉性能最优。 
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Abstract: In order to protect the ultrafine silver powder from the agglomeration, the preparation process 

of silver powder in ionic liquid was studied. The ionic liquid was mixed with silver nitrate solution and 

reduced under different conditions. The structure, surface morphology, particle size and size distribution of 

the silver samples were studied by XRD, SEM and laser particle size analyzer. The results showed that 

adding quantity of ionic liquids has a great influence on the morphology, crystallization and particle size 

distribution. The best performance of silver powder can be obtained under the process conditions: 100 mL 

AgNO3 (0.05 mol/L), 1 g PVP, 10 mL ionic liquids, and reaction at 120℃. 
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银粉是电子工业中应用最广泛的一种贵金属粉

末，为厚膜、电阻、陶瓷、介质等电子浆料的基本

功能材料

[1]
。银粉的制备方法有多种，主要有物理

法、物理还原法、化学还原法、生物还原法等

[2-5]
，

这些方法往往很难解决粉末团聚，一般要加入大量

的分散剂，这对银粉使用性能影响较大。 

随着环境意识的提高，研究无污染、能耗低、

简单的银粉制备工艺是本领域研究的重点。近年来

在离子液体介质中制备粉末的工艺得到重视，利用

离子液体所特有的性能获得高分散的粉末越来越受

到关注

[6-7]
。本研究将离子液体加入到硝酸银溶液

中，考察不同工艺条件下所制备银粉的结构及粒度

分布特征。 

 

1 实验方法实验方法实验方法实验方法 

 

1.1 试剂试剂试剂试剂 

硝酸银(分析纯，贵研铂业)，聚乙烯吡咯烷酮
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(PVP，分析纯，上海维酮材料科技有限公司)，N-

甲基咪唑(分析纯，武汉宏信康化工有限公司)，氯

化铝(分析纯，安阳永和化工厂)。 

1.2 实验仪器实验仪器实验仪器实验仪器 

X 射线衍射分析仪(北大青鸟 BDX3200)，粒度

分析仪(LS900)，扫描电镜(QUANTA200)，旋转蒸

发仪(Buchi R-215 )。 

1.3 银粉制备银粉制备银粉制备银粉制备 

按照表 1 实验方案将硝酸银、PVP 以及离子液

体按一定配比在不同油浴温度条件下，在旋转蒸发

器中进行反应，反应时间 1 h，降至室温过滤，用乙

醇清洗沉淀，真空干燥得到银粉。所用离子液体为

N-甲基咪唑与氯化铝按 1:3 (摩尔比)配制。 

 

表表表表 1 实验设计方案实验设计方案实验设计方案实验设计方案 

Tab.1 Plans for experiment 

编号 
硝酸银 

浓度/(mol/L) 

硝酸银 

体积/mL 

PVP 

加入量/g 

离子液体 

加入量/mL 

反应 

温度/℃ 

1# 0.5 100 10 100 120 

2# 0.5 100 10 10 120 

3# 0.5 100 10 200 120 

4# 0.05 100 1 10 120 

5# 0.1 100 2 10 120 

6# 0.1 100 2 10 130 

7# 0.1 100 2 10 140 

 

2 结果及讨论结果及讨论结果及讨论结果及讨论 
 

2.1 XRD 的物相分析的物相分析的物相分析的物相分析 

图 1~3 分别为不同对比条件下所得样品的

XRD 图谱对比。 

 

 

图图图图 1  1#
、、、、2#

和和和和 3#
银粉银粉银粉银粉的的的的 XRD 图谱图谱图谱图谱 

Fig.1 XRD patterns of 1#, 2# and 3# silver powder 

 

从图 1 可知，在温度和硝酸银浓度相同的条件

下，2
#
样品对应金属银衍射峰最尖锐，说明加入离

子液体量越少，Ag 颗粒的结晶发育完全。且其中

AgCl 衍射峰最弱。AgCl 的存在是由于离子液体中

有 AlCl3。 

 

 

图图图图 2  2#
、、、、4#

、、、、5#
银粉银粉银粉银粉的的的的 XRD 图谱图谱图谱图谱 

Fig.2 XRD patterns of 2#, 4# and 5# silver powder 

 

从图 2 可知，在温度和加入的离子液体体积相

同的情况下，硝酸银浓度最高的 2
#
粉末中的结晶发

育完整，但 5
#
粉末中未见 AgCl 沉淀的生成。 

 

 

图图图图 3  5#
、、、、6#

、、、、7#
银粉银粉银粉银粉的的的的 XRD 图谱图谱图谱图谱 

Fig.3 XRD patterns of 5#, 6# and 7# silver powder 

 

从图 3 可知，硝酸银浓度和离子液体体积相同

的情况下，油浴温度为 130℃时，Ag 粉结晶发育完

整，当油浴温度达到 140℃时出现 AgCl 杂质。 

2.2 银粉银粉银粉银粉粒度分析粒度分析粒度分析粒度分析 

图 4 为 1#样品的银粉粒度分布图，其他样品曲

线与此样品类似，为典型的正态分布，各组的粒径
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特征参数见表 2。从实验结果可知，4
#
和 5

#
样品粉

末粒径小，分布窄。 

 

 

图图图图 4 银粉粒度分布图银粉粒度分布图银粉粒度分布图银粉粒度分布图 

Fig.4 Particle size distribution curve of silver powder 

 

表表表表 2 银粉粒径分布参数银粉粒径分布参数银粉粒径分布参数银粉粒径分布参数 

Tab.2 Parameter of particle size distribution of silver powder 

D50 D10 D25 D75 D90 
编号 

  /µm   
D10/D90 D25/D75 

1# 6.66 2.48 4.2 9.59 12.52 0.20 0.44 

2# 2.29 0.71 1.33 3.53 4.84 0.15 0.38 

3# 11.61 3.23 6.39 18.6 26.25 0.12 0.34 

4# 1.46 0.53 0.91 2.11 2.76 0.19 0.43 

5# 1.56 0.60 1.00 2.21 2.85 0.21 0.45 

6# 1.67 0.61 1.04 2.42 3.17 0.19 0.43 

7# 2.35 0.83 1.44 3.44 4.56 0.18 0.42 

 

2.3 SEM 表征表征表征表征 

图 5 为 1
#
~7

#
样品的 SEM 微观形貌图。 

 

图图图图 5  1#~7#
银粉银粉银粉银粉样品的样品的样品的样品的 SEM 微观形貌图微观形貌图微观形貌图微观形貌图 

Fig.5 SEM micro-morphology of 1#~7# silver powder sample 

 

对图 5 中银粉颗粒进行测定，1
#
银粉最大颗粒

为 3.6 µm，最小颗粒尺寸为 0.8 µm。2
#
银粉最大颗

粒尺寸为 1.5 µm，最小颗粒尺寸为 0.3 µm。3
#
银粉

最大颗粒尺寸为 7 µm，最小颗粒尺寸为 1 µm。4
#

银粉最大颗粒尺寸为 1.2 µm，最小颗粒尺寸为 0.2 

µm 纳米。5
#
银粉最大颗粒尺寸为 1.4 µm，最小颗粒

尺寸为 0.25 µm。6
#
银粉最大颗粒尺寸为 2 µm，最

小颗粒尺寸为 0.4 µm。7
#
银粉最大颗粒尺寸为 2.6 

µm，最小颗粒尺寸为 0.42 µm。银粉的形貌呈不规

则层状堆叠，单个颗粒呈不规则方体或椭圆形。 

从以上实验结果来看，4
#
银粉从粒度大小及粒

度分布均优于其他对照实验样品。 

 

3 结论结论结论结论 

 

综上分析，100 mL 的 AgNO3 (0.5 mol/L)，加入

1 g PVP，加入 10 mL 离子液体，120℃油浴温度下，

Ag 粉末结晶发育完整，粒径小，分布窄，离子液体
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的加入量对银粉结构性能影响较大。 
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更    正 

 

本刊上期（2014 年第 35 卷第 1 期）所刊载的论文《Ag-Cu-Al-Y 合金在 Na2S 溶液中的腐蚀行为研究》，

其基金项目（国家科技支撑计划）编号应为 2014BAC03B05。 

由于作者校对失误，特作更正说明。 
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