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摘  要：研究了热处理条件对不同方法制备的 Ag-30Pd 粉末的相结构与形貌的影响。结果表明，采

用水合肼还原制备的 Ag-30Pd 共沉淀粉末，在 335℃下经过油酸或氮气介质中液相或固相热处理后，

粉末均朝合金化结构转变；采用抗坏血酸还原制备出的银钯合金粉初始为团聚颗粒，经 400~450℃

氮气气氛下热处理后，颗粒发生烧结而变得密实，结晶性提高；总体上，银钯共沉淀粉在 335℃，

合金粉在 450℃的氮气保护下保温处理 4 h 后，粉末致密，粒径为 1~3 µm，可更好地满足银钯浆料

的使用要求。 
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Abstract: The effect of heat treatment condition on phase structures and morphologies of the Ag-30Pd 

powders prepared by different methods were investigated. The results show that Ag-30Pd coprecipitated 

powders produced by the hydrazine hydrate as reducing agent can transform to Ag-30Pd alloy by 335℃ 

heat treatment under the condition of either oleic acid or nitrogen. The Ag-Pd alloy powders reduced by 

the oleic acid are composed of some agglomerated particles, and the density and crystallinity of the 

particles increases after heat treatment at 400~450℃. Overall, the Ag-30Pd powders with 1~3 µm particle 

sizes and high density after heat treatment under 335℃/ 4 h for coprecipitation powders, and 450℃/ 4 h 

for alloy powders can better meet the use requirements of electronic paste. 
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与银电子浆料相比，银钯电子浆料具有更好的

抗焊料侵蚀与抗银迁移能力，从而广泛应用于高可

靠性厚膜电路中[1-2]。而银钯合金粉作为一种连续固

溶体，可通过银、钯 2 种组分的比例来调整其熔点，

进而实现烧结温度的调整，从而能与多种介电陶瓷

的共烧匹配，这使得银钯合金电子浆料在叠层共烧

陶瓷元件如电容器、电感器、压敏等等元器件中具

有难以替代的优势[3]。 

由于制备技术的限制，传统的银钯浆料大多采

用银粉与钯粉的混合粉作为导电相，这在一定程度

上限制了银钯浆料的性能优势。同时，银钯电极电

位的差异给液相法一步制备银钯合金粉带来困难，
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而即使通过电极电位的调整制备出合金态的银钯

粉，其结晶度也通常较低，密度小，不利于银钯电

子浆料在高温下的烧结并形成致密的导电膜层。通

过后处理来提高银钯粉的合金度、结晶度和致密性

在工业上具有重要的实际意义。 

高温下金属复合体系由于原子扩散与组分偏析

等作用，材料的微观结构会发生很大的变化。如Park

等[4]将 CoPt 核壳通过热还原退火处理获得了铁磁

性的纳米合金。铁的氧化物与钯也能在特定条件下

转化为铁钯的合金[5]。FePd 合金也能够相分离并氧

化为氧化铁与钯两相结构[6]。武斌等[7]研究了银钯

基合金作为牙科材料在热处理下的晶相、强度等变

化，但目前关于银钯粉的固相热处理对其形貌和结

构的影响报道较少。银钯合金在加热条件下的形貌

与物相演化规律的研究，可为高性能银钯浆料的研

制、使用提供有益帮助。 

本文以 Ag-30Pd(质量分数，%)共沉淀粉和合金

粉为原料，将粉末在油酸或氮气氛围下进行不同条

件下的热处理，研究银钯共沉淀粉末在不同热处理

方式下的合金化过程。同时，研究了热处理温度和

时间对合金粉末的物相结构、颗粒尺寸及表面形态

等的影响。 

 

1 实验 

 

分别采用 2 种方法合成 Ag-30Pd 粉末：① 以

水合肼为还原剂的共沉淀方法[8]，得到共沉淀的粉

末；② 采用抗坏血酸为还原剂的化学还原方法，得

到合金化的粉末[9]。分别采用高沸点的溶剂-油酸为

液相热处理介质(沸点为 350℃)和氮气为固相热处

理的介质，在 335℃对银钯共沉淀粉末进行 4 h 的热

处理。对于抗坏血酸还原法制备的合金化的银钯粉，

由于粉体颗粒呈团聚状态，在更高温度下(400~500

℃)进行热处理。 

粉末的形貌和颗粒大小通过扫描电子显微镜

(日本岛津 SSX-550 型)观测；采用 X 射线衍射仪(日

本岛津 XD-3A 型)进行物相分析，Cu 靶管电压 40 

kV、管电流 300 mA，Kα辐射波长 0.1540 nm)。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 热处理对银钯共沉淀粉的物相与形貌的影响 

考察了银钯共沉淀粉末在不同热处理条件下的

结构与形态变化。对处理的样品采用 X 射线衍射进

行了分析，所得图谱如图 1 所示。 

 

 

(a). 未处理的共沉淀粉末；(b). 335℃，油酸中处理 4 h；(c). 335℃，N2中处理 4 h 

图 1 不同热处理方法获得的银钯复合粉的 XRD 图谱 

Fig.1 XRD patterns of the Ag-30Pd powders prepared by different heat treatment:  

(a). Without treat; (b). Treated at 335℃ in oleic acid for 4 h; (c). Treated at 335℃ in nitrogen for 4 h 

 

从图 1(a)水合肼中还原得样品的 XRD 图谱可

以看出，处理前银、钯单质结构的衍射峰完全分离，

峰位分别与立方相单质银的标准图谱(04-0783)以及

钯的标准图谱(PDF# 46-1043)对应，银和钯对应晶

面(111)的最强峰分别在 38.1°与 40.1°，未发生偏移。

这说明热处理前银钯共沉淀粉为银和钯的混合物，

没有形成合金。对于 Ag-10Pd，此前的研究[8]采用

相同的工艺可获得合金化的结构，而本研究中当钯

的含量提高到 30%后，不再为合金结构。说明随着

钯含量的提高，银钯形成合金的难度增加。当粉末

在油酸中热处理 4 h 后(图 1(b))，银和钯的(111)单质

峰均消失，在原来的两个峰中间形成了一个新峰，
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最强峰对应的峰位为 38.8°，表明此时粉末已发生合

金化。但峰形中有一些劈裂峰，说明尚未完全成为

合金相。在氮气保护下 335℃固相热处理 4 h 后(图

1(c))，合金化比较完全。 

采用扫描电子显微镜(SEM)对处理前后的样品

进行了观察，结果如图 2 所示。 

 

   

(a). 未处理；(b). 335℃，油酸中处理 4 h；(c). 335℃，N2中处理 4 h 

图 2 不同热处理方法获得的银钯复合粉的 SEM 图像 

Fig.2 SEM images of the Ag-30Pd alloy powders prepared by different heat treatments: 

(a). Without treat; (b). Treated at 335℃ in oleic acid for 4 h; (c). Treated at 335℃ in nitrogen for 4 h 

 

由图 2 可见，处理前的粉末(如图 2(a))为近球

形，表面有些粗糙，存在一些小颗粒。在油酸中热

处理后(如图 2(b))，一些颗粒变小而同时另一些颗

粒变大，说明采用油酸作为介质进行液相热处理时，

经历了典型的“奥斯特-瓦尔德熟化”过程，并伴随

着原子的相互扩散从而形成合金相。而在氮气中固

相热处理后(如图 2(c))，粉末的大小和粒径分布未

明显变化，但颗粒表面比油酸处理的样品更加光滑

致密。油酸处理时奥斯特-瓦尔德熟化和扩散两个过

程同时发生，熟化是小颗粒溶解、再长大，从而使

得晶粒和形貌会发生改变，但不利于银钯两种物相

间的相互扩散，从而相同时间内，扩散没有固相热

处理时彻底，合金化程度也就更低，与前文的 XRD

结果一致。 

2.2 热处理温度和时间对银钯合金粉形貌及结构

的影响 

上述实验结果表明，银钯混合粉在 335℃以上

热处理可实现从非合金到合金相的转变。据此继续

研究了采用抗坏血酸还原法制备的合金化的银钯粉

在更高温度下的热稳定性。将获得的合金粉在不同

温度、氮气气氛下进行热处理，研究粉末的形态与

物相变化。图 3 为不同热处理温度下保温 4 h 后粉

末的形貌。 

 

   

 

 

 

 

图 3 不同温度热处理制备的银钯合金粉的 SEM 图像 

Fig.3 SEM images of the Ag-Pd alloy powders prepared by heat treatment at 

different temperatures 

 

 

(a) (b) (c) 

(a). 未处理 (b). 400℃ (c). 450℃ 

(d). 500℃ 
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由图 3(a)可以看出，处理前合金粉为由许多小

颗粒组成的球形粉末，粒径 1 µm 左右。经 400℃热

处理后，颗粒表面更加光滑，但粒径变得更小，出

现了烧结收缩现象(如图 3(b))。这是由于热处理前

的银钯合金颗粒为团聚的颗粒，比表面积大。处理

过程中颗粒发生烧结致密化，表面高活性点减少，

粉末调制成浆料后，有利于形成致密的导电膜层，

进而提高膜层的导电性和耐焊性。当热处理温度为

450℃时(如图 3(c))，颗粒开始长大。温度升高为 500

℃处理后(如图 3(d))，银钯颗粒发生团聚现象。 

热处理时间也是影响银钯形貌与结构的重要因

素。选取在 450℃的氮气气氛下分别保温 3、4和 5 h，

热处理后的粉末 SEM 形貌如图 4 所示。 

 

   

图 4 热处理保温时间对银钯合金粉的形貌的影响 

Fig.4 Effect of heat treatment time on morphology of the Ag-Pd alloy powders 

 

由图 4 可见，随着热处理保温时间的延长，银

钯合金颗粒逐渐长大，表面变得更加平整光滑。但

在保温时间为 5 h 时(如图 4(c))，发现银钯合金粉末

出现轻微的结块。 

进一步分析合金粉在 450℃热处理 4 h 后的

XRD 图谱(如图 5 所示)，发现热处理后衍射峰由宽

变窄，表明热处理后银钯合金粉末的残余应力消除，

结晶性变得更好。 

 

  

图 5  450℃热处理(a)前、(b)后的银钯合金粉的 XRD 图谱 

Fig.5 XRD patterns of the Ag-Pd alloy powders (a) before and (b) after heat treatment at 450℃ 

 

 

3 结论 

 

1) 由水合肼还原制得的银钯共沉淀粉末，分

别在油酸或氮气条件下经过 335℃、4 h 的后期液相

或固相热处理后，均可实现银钯粉末合金化。 

2) 共沉淀粉在油酸中液相热处理后，由于发

生了熟化现象，粉体的粒度状态发生明显变化；在

氮气中热处理时，颗粒粒径基本不变，颗粒表面趋

于光滑，有利于后续作为电子浆料的应用。 

3) 对银钯合金粉的后期氮气中热处理的研究

发现，随着热处理温度的升高，银钯合金颗粒先出

现烧结收缩，颗粒密度增高现象；随温度进一步升

高至 500℃时，颗粒发生长大，并出现颗粒的团聚，

(a). 3 h (b). 4 h (c). 5 h 
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而银钯合金粉在 450℃保温处理 4 h 可使得粉末达

到致密，颗粒尺寸在 1~3 µm，这种特性粉末银钯粉

有利于调配高固含量的浆料并形成致密的膜层，从

而提高浆料的耐焊性和导电性[10]。 
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