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摘  要：通过使用 XRD 方法对热分解方法和碱体系还原得到的微米级银粉微观结构分析，结果表

明微米级银粉都是纳米级的银晶体颗粒组成，且为面心立方结构；银粉晶粒表现为各向异性；制粉

条件会影响银粉晶粒尺寸，升高热分解温度促使晶粒变小，机械整形和磨制促使晶粒变小；制备的

银粉存在晶格畸变，均表现为晶格膨胀；制粉条件会影响晶面的布拉格衍射强度，且对不同晶面的

影响程度存在差异。 
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Abstract: XRD is applied to analyze crystal structure of multiple processed micrometer silver powder. 

Results indicate that micrometer size silver powder comprise of assembled nano size silver crystal, and it 

is a face centered cubic structure; the grain of silver powder is anisotropic; the conditions of pulverization 

will affect the grain size of silver powder. The grain size becomes smaller when the thermal decomposition 

temperature was increased and the mechanical plastic and the grinding make the grain smaller; the silver 

powder has lattice distortion, which all show lattice expansion; the powder condition will affect the prague 

diffraction intensity of the crystal surface, and the influence on the different crystal faces is different. 

Key words: micrometer silver powder; mechanical plastic; fluid milling; thermal decomposition reduction; 

liquid-phase reduction; XRD 
 

微米级银粉由于其良好的导电性和稳定性，是

导电浆料的重要原料，根据银粉颗粒尺寸，形貌特

点适用于不同的浆料，比如：振实高的球形银粉适

用于硅太阳能正面浆料[1-5]，微晶银粉、片状银粉适

用于硅太阳能背面电极浆料[6]，片状银粉常用于低

温厚膜、薄膜电路银浆[7]。 

目前，银粉的制备方法已经很成熟了，从还原

方法可分为液相还原法、热分解还原法、微乳液法、

电化学还原法等[8]，而微米级银粉还原常用的是液

相还原和热分解还原。液相还原是指在硝酸银水溶

液中通过酸性或碱性体系中加入还原剂，将银离子

还原生成微米级银粉；热分解还原是在硝酸银溶液

中加入碳酸盐沉淀，然后再使用高温热分解还原得

到微米级银粉。本文通过使用 SEM 和 X 射线衍射

(XRD)对微米级银粉进行分析，从微观上对比分析

不同银粉样品的差异。 

 

1 实验 

 

1.1 实验仪器和试剂 

主要实验仪器：FB 试验反应釜；SX2-24-12 型

马弗炉；JH-2010-KQM 型行星球磨机；YLA-6000
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干燥箱；XRD-6000 型 X 射线衍射仪(XRD)。 

主要试剂：固体硝酸银为原料；甲醛(分析纯)；

碳酸铵(分析纯)；十六酸(分析纯)；无水乙醇。 

1.2 微米级银粉的准备 

1.2.1 热分解还原制备微米银粉样品 

将一定量的硝酸银溶于纯水中，得到浓度为 0.5 

mol/L 的硝酸银水溶液，在搅拌的情况下快速加入

浓度为 0.5 mol/L 的碳酸铵溶液，得到的碳酸银沉淀

进行包覆预处理，包覆后的碳酸银固体粉末 80℃干

燥，干燥后分成三份分别使用 400℃、600℃、800℃

进行热分解，再进行处理分解产物得到 3 个微米级

银粉样品即样品 1#~3#。 

1.2.2 碱性还原体系还原制备微米银粉样品 

将一定量的硝酸银溶于纯水中，得到浓度为

1.17 mol/L 的硝酸银水溶液，按照工艺条件加入一

定量氢氧化钠浓度为 0.025 mol/L 的甲醛水溶液，反

应结束后使用去离子水和无水乙醇多次洗涤，经过

滤、干燥后得到样品，通过控制不同的反应条件分

别得到样品 4#和 5#。 

1.2.3 机械整形微米级银粉样品 

取一定量 4#样品加入到机械整形设备中进行处

理后得到的微米级银粉样品 6#。 

1.2.4 球磨制备片式微米级银粉 

取一定量样品 5 加入到行星球磨机中，然后按

照 1:5(银粉:钢珠)的比例加入直径为 1.5 mm 的钢

珠，再加入适量的分散剂和助磨剂，磨制 50 h 后，

分离出银粉，烘干后得到片状微米级银粉样品 7#。

制备汇总列于表 1。 

 

表 1 制备样品汇总 

Tab.1 Summary of sample preparation 

编号 样品说明 粒径*/µm 

1# 400℃热分解制得的微米银粉 1.76 

2# 600℃热分解制得的微米银粉 1.89 

3# 800℃热分解制得的微米银粉 2.35 

4# 碱性体系还原制得的微米银粉 1.64 

5# 碱性体系还原得到微米级银粉 2.37 

6# 4#样品进行机械整形制得的微米级银粉 1.58 

7# 5#样品磨制得到的微米银粉 2.53 

*注：银粉粒径是用激光粒度分布仪测得的 D43数据。 

 

1.3 微米级银粉颗粒的表征 

用 JSM 5610LV 型扫描电镜(SEM)进行微观形

貌分析；用 XRD-6000 型 X 射线衍射仪(XRD)进行

晶体结构分析；BT-9300Z 型激光粒度分析仪进行粒

度分析。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 微米级银粉的 SEM 图 

银粉扫描电镜进行分析结果如图 1 所示。由图

1 可见，银粉样品在形貌上存在一定的差异，样品

1#、2#、3#、4#、6#以类球形的形貌为主，样品 5#

以长棒状结构为主，样品 7#呈片状；其次从银粉粒

径也存在较大差异，使用激光粒度分布以分析银粉

粒径基本在 1.5~2.5 µm(见表 1)，但从 SEM 图中可

以看出，样品样品 1#、2#粒径为 1.5 µm，样品 3#银

粉粒径集中在 2.5 µm 以上，样品 4#、6#银粉粒径为

0.5 µm，样品 7#银粉片径在 2.5~5 µm；对比样品 7#

和样品 4#，说明机械整形可以有效的打开银粉的假

团聚。 

2.2 微米银粉的晶体结构 

从样品的 XRD 图谱(见图 2)可以看出，在 2θ

值为 38.11°、44.29°、64.44°和 77.3°附近都可以清

晰的看见特征衍射峰，各 2θ 值分别与银的(111)、

(200)、(220)、(311)晶面相对应[9]，各衍射峰与标准

银卡片(JCPD，No.4-783)上的峰一致。衍射图谱中

未见其他杂质衍射峰的出现，说明制备的微米级银

粉中的银是具有面心立方结构的单质银，且所微米

银粉有较高的纯度。图中每个衍射峰封顶尖锐，说

明银粉有较好的结晶度，微米级银粉的颗粒都是由

结晶度好的银晶粒组成的。从各个晶面的衍射峰的

强度来看，其各个峰的强度都不一样，(111)晶面的

峰都比较高，其他晶面衍射峰的强度较低，说明银

粉在生长过程中存在明显的择优取向生长[10]。 

2.3 制粉条件对银粉晶粒尺寸的影响 

根据 Scherrer 公式： 

θ

λ

cosB

k
d =                          (1) 

式中，λ为铜靶辐射的波长，1.5406 nm，k为常数，

取值为 0.89，d为粒径，θ为主峰半峰宽所对应的弧

度值，计算样品的晶粒尺寸[11]，结果如表 2 所列。

从表 2 中可以看出，一方面每个银粉样品其各个晶

面上的晶粒尺寸都不一样，说明了银晶粒存在各向

异性，另一方面制粉条件影响银粉微晶颗粒的尺寸：

热分解制备的银粉晶粒尺寸都比较大多数在 40~50 

nm，随着还原温度的提高，银粉晶粒呈细化趋势(见

表 2 中样品 1#~3#)，而从 SEM 结果银粉的粒径随还 
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图 1 样品的 SEM 图像     Fig.1 SEM images of sample 

 

 
图 2 样品 1#~5#的 XRD 图谱     Fig.2 XRD pattern of sample 1#~5# 

 

1# 2# 3# 

4# 

6# 

5# 

7# 
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原温度升高粒径变大，这是因为温度越高，越多的

细小银晶粒长在了一起，所以宏观看来银粉颗粒变

粗了；样品 4#和样品 5#都是使用碱体系还原，样品

4#的晶粒尺寸小，说明改变制备条件会影响到银粉

的微晶颗粒尺寸；从样品 4#和样品 6#来看，机械整

形前后银粉在不同晶面上晶粒尺寸变化趋势不同，

这可能是不同晶面方向上晶粒的强度不同，对机械

的抵抗力不同导致的结果，但是机械整形最终促使

银粉晶粒变小；从样品 5#和样品 7#来看，磨制对银

粉的作用力非常强，导致磨制后各晶面晶粒尺寸呈

明显降低趋势。 

2.4 制粉条件对银粉晶格常数的影响 

制备的微米级银粉由面心立方结构的银纳米微

粒组成，可以用面心立方的晶格常数，晶面间距及

晶面指数来计算即： 

222
hkld lkh ++=α            (2) 

式中 α为晶格常数，dhkl为晶面间距： 

θ

λ

sin2
=hkld                (3) 

计算结果列于表 3。从表 3 我们可以看出，各

银粉样品的晶格常数都不同，为了表征晶格常数的

变化，可以通过晶格畸变公式： 

4

tan2 θβδ θ=
d

d
               (4) 

式(4)中 δd/d 是晶格畸变量，β2θ是 2θ衍射峰的

宽度可以计算出晶格畸变[9,12]，计算结果见表 4。从

表 4 中可以看出，每个样品的各个晶面对应的晶格

畸变量都大于 0，说明制备的银粉都发生了晶格畸

变，且表现为晶格膨胀。不同的制备条件对晶格畸

变的影响也有不同。在热分解还原中随着分解温度

的提高，晶格畸变量在各个晶面上主要呈先降低再

增加的趋势；机械整形使晶格畸变量在各个晶面上

主要呈现下降趋势；磨制使晶格畸变量在各个晶面

上晶格畸变呈上升趋势。这些晶格畸变是因为热力

学和机械力学对晶粒晶格的作用力导致的。 

2.5 制粉条件对银粉晶面分布的影响 

对晶体来说，同一图谱中不同峰高是由每个峰

对应的晶面数量决定，即：某一方向上的晶面数量

多则其对应的峰强也就越强、峰高就越高。图 3 为

银粉样品的衍射图对比。 

表 2 不同样品的晶粒尺寸汇总 

Tab.2 Summary of grain size of different samples        /nm 

晶面指 

数(hkl) 
1# 2# 3# 4# 6# 5# 7# 

111 50.22 50.21 45.29 27.46 27.03 49.63 27.72 

200 43.32 39.67 27.77 28.22 19.67 36.74 20.71 

220 49.58 39.74 36.69 19.14 22.61 39.74 24.18 

311 63.73 61.5 43.70 26.29 16.84 32.64 - 

平均 51.71 47.78 38.36 25.28 21.54 39.69 24.2 

 

表 3 不同样品的晶格常数汇总 

Tab.3 The total table of lattice constants of different samples/Å 

晶面指 

数(hkl) 
1# 2# 3# 4# 6# 5# 7# 

111 4.0757 4.0835 4.0835 4.0814 4.0897 4.0857 4.0835 

200 4.0790 4.0844 4.0702 4.0668 4.0808 4.0876 4.0824 

220 4.0837 4.0862 4.0862 4.0826 4.0874 4.0865 4.0851 

311 4.0841 4.0867 4.0861 4.0814 4.0834 4.0851 --- 

 

表 4 不同样品的晶格畸变汇总 

Tab.4 Lattice distortion summary of different samples 

晶面指 

数(hkl) 
1# 2# 3# 4# 6# 5# 7# 

111 0.0116 0.0098 0.0109 0.0187 0.0157 0.0094 0.0178 

200 0.0104 0.0096 0.0206 0.0219 0.0217 0.0092 0.0196 

220 0.0537 0.0642 0.0696 0.1418 0.1105 0.0639 0.1078 

311 0.0682 0.0663 0.0951 0.1769 0.2633 0.1299 - 

 

从图 3 可以看出：热分解方法制备的 3 个样品

中，(111)晶面布拉格衍射强度相对于其他峰都高，

随着热分解温度的提高，其衍射峰的强度呈下降趋

势，而其他几个晶面的布拉格衍射强度变化不大；

机械整形前后的样品，其(111)晶面的布拉格衍射强

度变化不大，而(200)、(220)、(311)晶面的布拉格衍

射强度在机械整形后下降了；磨制后的样品，(111)、

(200)、(220)、(311)四个晶面的布拉格衍射强度都下

降了。综合来看制粉条件会影响晶面的布拉格衍射

强度，且对不同晶面的影响程度存在差异。 
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图 3 不同样品的 XRD 图    Fig.3 XRD diagram of different samples 

 

2.6 讨论 

通过对 XRD 的分析可知，制备的微米级银粉

是由纳米级的银晶体颗粒组成的，而且每个样品各

个晶面上的晶粒尺寸都是不相同的，银粉颗粒表现

为各向异性，而且通过目前的试验条件无法消除。

针对银粉的这一特性我们可以在生产中稍加利用。

比如，在银粉的制备过程中加入分散剂，分散剂在

银粉的某个晶面上吸附而在其他的晶面上不吸附，

这样等于将某些晶面保护起来，银粉的生长只能在

其他未保护的晶面方向上生长，于是银粉就可以按

预想结构生长。在银粉的表面改性中，也可以利用

银粉的各向异性，加入适合的分散剂，使之按照设

计去吸附在银粉相应的位置，未吸附的位置留出来

供其他官能团吸附，最终达到材料间良好的匹配性。 

 

3 结论 

 

通过 XRD 对热分解还原和碱体系还原得到的

微米级银粉的分析，得到如下结果： 

1) 微米级银粉颗粒是由纳米级的银晶体颗粒

组成，且为面心立方结构。 

2) 银粉晶粒表现为各向异性。 

3) 制粉条件会影响银粉晶粒尺寸，升高热分解

温度促使晶粒变小，机械整形和磨制促使晶粒变小。 

4) 不同方法制备的银粉存在晶格畸变，表现为

晶格膨胀。 

5) 制粉条件会影响晶面的布拉格衍射强度，且

对不同晶面的影响程度存在差异。 
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