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摘  要：通孔银浆料是低温共烧陶瓷(LTCC)基板配套的系列电子浆料中必不可少的一种材料，对银

粉有很高的要求。用抗坏血酸还原体系制备银粉，研究硝酸银溶液浓度、pH 值、还原剂浓度对银

粉形貌及粒度分布的影响，采用扫描电子显微镜对制备的银粉进行表征分析，选取 3种不同类型的

银粉调制成通孔银浆进行匹配性试验。结果表明，均一性、分散性良好且平均粒径为 2.0 µm的球形

银粉具有较好的应用潜力。 
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Abstract: Via fill silver paste is one of the essential electronic pastes using on low temperature co-fired 

ceramic (LTCC) substrate, and LTCC require high quality silver powders. Ascorbic acid was used as the 

reducing agent. The influence of concentration of AgNO3, pH of solution, and the concentration of 

ascorbic acid on the morphology and size distribution of silver powders were investigated. The obtained 

silver powders were characterized by scanning electron microscope (SEM). Three types of silver powders 

were chosen for preparing via fill silver pastes, and their matching experiment were carried out. The 

results revealed that highly uniform and dispersive spherical silver powders with the average size of 2.0 

µm have the potential for application in via fill silver pastes. 
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随着微电子技术的快速发展，与之密切相关的

电子封装技术也处于飞速发展的阶段。在过去的几

十年里，微电路封装技术及有源无源器件所用的材

料，正以惊人的速度向着高集成度、高速度、高密

度、高可靠性、小型化和低成本的方向发展[1-2]。其

中，低温共烧陶瓷 (Low Temperature Co-Fired 

Ceramic，LTCC)技术是最近十几年兴起的一类令人

关注的整合组件技术，并以其优良的机械、热力等

特点而成为未来电子元件、集成器件等领域的重点

发展方向[3-4]。LTCC 技术在日本、美国等发达国家

现已进入产业化、系列化和可进行材料设计的阶段，

其应用领域涉及移动通信、汽车电子、医疗电子、

航空航天和军事电子等[5-8]。相比之下，我国的共烧

陶瓷技术起步较晚。近年来，国内一些研究小组开

始逐步开展 LTCC相关材料与工艺技术的研发[9-11]。 

在配套 LTCC 基板使用的系列电子浆料中，通
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孔浆料主要用于不同电极层间的连接，以实现电路

的立体导通，同时也用于传输热量，起到对组件的

散热效果。因此，通孔浆料是制作 LTCC 组件必不

可少的一种浆料[12]。通孔浆料的工艺技术非常复

杂，对其使用的金属粉末的粒径与形态、玻璃粉的

配方与用量以及载体的流变性能等都有很高的要

求。但截止目前，国内对该类型浆料的研究甚少，

尤其其中的通孔柱银浆料的研究更是鲜有报道。作

为 LTCC 银浆中的核心基础材料，且在浆料中的固

含量高达 80%以上，银粉不仅能够给浆料提供优质

的物理和机械性能，而且银粉的粒径、分散性、振

实密度等因素均直接关系到银粉成膜后的综合性能
[13-14]。根据先前的研究，分散性和球形度好、结晶

性高的银粉乃是获得高性能 LTCC 通孔银浆的关

键。 

本文以抗坏血酸为还原剂制备银粉，通过有效

控制反应条件，筛选优化出 3 种不同类型的银粉，

并将其应用于通孔银浆中，进而探讨银粉与陶瓷基

板的共烧匹配性能，从而为 LTCC 浆料的研制乃至

其他厚膜浆料的配方设计提供有益的指导。 

 

1 实验部分 

 

1.1 试剂及仪器设备 

硝酸银(ω(AgNO3)＞99.5%，贵研铂业股份有限

公司提供)；其余试剂均为国产分析纯试剂；去离子

水，自制。 

DF-101S 型集热式恒温加热磁力搅拌器；Blue 

M 型干燥箱；PL3002 型电子天平；pHS-3C 型 pH

计；三辊轧机；WY-178 型自动印刷机；CF-7210b-0 

-00 快速烧结炉；打孔机。 

1.2 超细银粉的制备 

称取 10 g 硝酸银，加入适量的去离子水配制成

硝酸银溶液；随后用氨水或稀硝酸将其调至一定的

pH 值作为母液；根据理论计算，取质量为对应硝酸

银质量 0.6 倍的还原剂抗坏血酸，并加适量去离子

水配制成相应的水溶液；然后，以固定的速度将上

述溶液均匀地加入到母液中并持续地匀速搅拌，直

到反应结束。还原后的银粉用去离子水充分洗涤干

净，干燥箱中 60℃烘干 12 h，之后研磨、过筛、称

重，装瓶备用。 

1.3 通孔柱银浆的制备 

将上述获得的银粉、玻璃粉(或氧化物)、有机

载体按总固含量 90%计算后分别称重、混合、轧制

成均匀的浆料。然后，采用 CCD 自动对位丝网印

刷机将相应浆料印刷在 Ferro A6 生料带膜片的通孔

(Φ0.2 mm)中，随后采用 Ferro 公司推荐的工艺条件

进行叠层、等静压、共烧以作后续测试。 

1.4 分析和性能测试 

采用 BT-1000 型粉末综合测试仪(丹东市百特

仪器有限公司)测量银粉的松装密度和振实密度；采

用 Malvern 3000 激光粒度仪(英国马尔文仪器有限

公司)测量银粉的粒径及分布；采用 JSM-6360LV 型

扫描电镜测试仪(日本电子公司)观察银粉的表面形

貌及尺寸；采用 XSB221 光学显微镜(云南光学仪器

厂)观察银通孔浆料烧结后性能。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 反应溶液 pH 值的影响 

将硝酸银溶液分别调至 pH=4.0、6.0、8.0 和

10.0。硝酸银溶液 pH 值对银粉形貌的影响如图 1

所示。从图 1 可以看出，硝酸银溶液的 pH 值对银

粉的形貌和粒径影响很大。当溶液的初始

pH=4.0~6.0 时，银粉呈不规则多面体，有团聚现象；

当 pH=8.0 时，得到的银粉表面光滑，为规则的球

形形貌，分散性良好，由一次颗粒聚集而成，但颗

粒尺寸较小；当 pH=10.0 时，银粉形貌为规则球形，

表面光滑，颗粒尺寸进一步增大，但是分散性不好。 

溶液pH值直接影响其中的抗坏血酸的电离度，

从而导致银粉还原的驱动力不同。抗坏血酸电离出

的抗坏血酸根离子对银离子的还原起主要作用[15]。

在硝酸银溶液 pH=4.0~6.0 的酸性条件下，抗坏血酸

的电离受到抑制，使得还原反应的驱动力减小，反

应速率降低，溶液中银粒子的过饱和度下降，因此

晶核的成核速率和生长速率均下降，最终形成相对

规则的多面体形貌的银粉颗粒；在 pH=8.0~10.0 的

条件下，抗坏血酸的电离度适中，可以保证形核生

长所需的驱动力，使得银粉的生长规律按照“爆发 
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a. pH = 4.0；b. pH = 6.0；c. pH = 8.0；d. pH = 10.0 

图 1 不同硝酸银溶液 pH 值下制备的超细银粉 SEM 图 

Fig.1 SEM images of ultrafine silver powders prepared at different pH values of AgNO3 solution 

 

成核-聚集生长”的模式进行，而且 pH 值越高，形

核的驱动力越大，形成的银核数量越多，并进一步

聚集形成更大粒径的球形银粉。 

2.2 硝酸银浓度的影响 

图 2 所示为不同浓度硝酸银溶液制备的银粉的

SEM 形貌。 

 

 

a. 1.25 mol/L；b. 1.50 mol/L；c. 1.75 mol/L；d. 2.00 mol/L 

图 2 不同硝酸银溶液浓度下制备的超细银粉 SEM 图像 

Fig.2 SEM images of ultrafine silver powders prepared with different concentrations of AgNO3 solution 

 

从图 2 可以看出，银粉的平均粒径随硝酸银浓

度增加而增大。当硝酸银溶液浓度低，并且过饱和

度大于其成核临界值时，成核速率大于晶核的生长

速率，在单位时间内晶体成核消耗的物质量多于晶
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核生长所消耗的物质量，这时晶核生长受到抑制；

而且稀溶液的离子分散程度较高，因而被还原出来

的银粒子向晶核表面扩散迁移的距离大大增加，以

致在一定程度上抑制晶核生长，导致银粉平均粒径

较小。随着硝酸银溶液浓度增加，晶核的生长速率

大于成核速率，因此在反应开始生成大量晶核后，

被还原出来的银粒子大部分都消耗在银晶核的生长

上；加之晶核的填充密度很大，导致晶核之间凝并

生长的趋势增大[16]。所以随硝酸银溶液浓度升高，

银粉的平均粒径增大。 

2.3 抗酸血酸浓度的影响 

在前述实验基础上，调变抗坏血酸溶液浓度，

图 3 所示为不同抗坏血酸溶液浓度下制备的银粉的

SEM 形貌。 

 

 

a. 0.25mol/L；b. 0.50 mol/L；c. 0.75 mol/L；d. 1.00 mol/L 

图 3 不同抗坏血酸溶液浓度下制备的超细银粉 SEM 图像 

Fig.3 SEM images of ultrafine silver powders prepared with different concentrations of ascorbic acid solution 

 

从图 3 中可以看出，当抗坏血酸浓度为 0.25 

mol/L 时，银粉表面光滑、形貌规则，分散性较好。

随着抗坏血酸浓度增大至 0.50~0.75 mol/L 时，还原

剂溶液还原能力增强，还原反应速率增大，溶液中

形成更多的银晶核，银晶核进一步凝并而得粒径更

大的球形银粉；当抗坏血酸进一步增大到 1.00 

mol/L，此时一开始就能反应形成大量银晶核，大量

反应生成的银粒子被用于形成晶核，形核动力强于

长大，成核过程消耗大量硝酸银，限制银粒子的长

大，结果反而导致了银粉粒径的减小，得到非常细

小的银粒子[17]。 

2.4 通孔柱浆料性能分析与讨论 

为研究不同类型银粉在通孔银浆中的应用性

能，选取 3 种不同的银粉(分别对应图 1(a)，2(b)和

3(c)中的银粉，标识为 1#、2#、3#银粉)，进一步调

配制得相应的银浆，并进行后续的印刷填孔、烧结

等工艺，其填孔和烧结后的效果如图 4 所示。 
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a, d: 1#；b, e: 2#；c, f: 3#

 

图 4 用不同银粉银粉制得的通孔柱银浆印刷和烧结后的显微电镜图 

Fig.4 Microscope images of via fill silver pastes prepared by different silver powders before and after sintering 

 

从图 4 可以看出，由 2#银粉调制的银浆与 Ferro 

A6 生料带匹配性较好，在烧结前后孔周围均未出现

裂纹和凹凸现象。相比之下，其他 2 种银粉调制的

银浆与 Ferro A6 生料带的匹配性较差，其中 1#银粉

调制的银浆在烧结前后均出现凹陷现象，3#银粉调

制的银浆在烧结前有明显的扩边和金属不连续现

象，烧结后鼓凸现象严重。 

对 3 种银粉进行了松装密度及振实密度的测定

分析，数据如表 1 所列。 

 

表 1 银粉样品的性能 

Tab.1 The properties of silver powders 

银粉编号 松装密度/(g/cm3) 振实密度/(g/cm3) 

1# 1.53 3.41 

2# 1.97 4.08 

3# 1.19 2.56 

 

由表 1 可以看出：1#和 3#银粉的松装密度和振

实密度较小，2#银粉的松装密度、振实密度较大，

尤其是其振实密度达到 4.08 g /cm3。这一结果与刘

欢等人[4]的研究结论相似，即银粉振实密度越高，

银粉排列越致密紧实，制得的银浆的印刷性能和烧

结性能也会越好。综上所述，本研究制备的均一性、

分散性良好且平均粒径为 2.0 µm 的球形银粉在

LTCC 通孔银浆中具有较好的应用前景。 

 

 

 

3 结论 

 

在本文所采用的制备超细银粉的氧化还原反应

中，pH 值是影响银粉粒径大小的重要因素，银粉粒

径随体系 pH 值的增大先减小后增大；银粉粒径随

着硝酸银浓度的增大而增大，但硝酸银浓度太高，

银粉的分散性会变差；银粉粒径随着抗坏血酸浓度

增大而减小。 

通过调节各种实验因素可以制备出 0.5~2.0 µm

的不同粒径的球形或类球形超细银粉。当反应溶液

pH=8，硝酸银浓度为 1.75 mol/L，抗坏血酸浓度为

0.75 mol/L 时，制备的银粉球形度、均一性、分散

性良好，平均粒径为 2.0 µm，振实密度为 4.08 g 

/cm3，在通孔柱银浆中具有较好的应用潜力。 
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