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本发明提供了一种印刷浆料用银粉的制备

方法，通过先可控地制备出微晶银粉，再使微晶

银粉分散在有机溶剂中，并在高速搅拌的条件下

使二者混合，混合过程中微晶银粉之间发生碰撞

和摩擦，该过程中微晶最外层高表面能部分被修

饰平整，最终得到内部具有孔洞结构，表面带有

轻微沟壑结构的银粉；最后，再在高速搅拌条件

下加入改性剂，在银粉表面包裹一层改性剂，将

部分沟壑结构掩盖，最终制得外表面改性的类球

形银粉。通过上述过程，简单、绿色且可控地制得

真实密度低、银耗低的可用于制备印刷浆料的银

粉。
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1.一种印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，包括如下步骤：

S1、分别配置质量浓度为50~100g/L的硝酸银溶液和质量浓度为10~80g/L的还原剂溶

液，所述还原剂溶液中加有一定量的分散剂，所述还原剂溶液中还原剂的质量与所述硝酸

银溶液中硝酸银的质量之比为0 .1~1，所述分散剂的质量与所述硝酸银的质量之比为

0.0001~0.5；

S2、将步骤S1中制得的所述硝酸银溶液一次性倒入所述还原剂溶液中，在搅拌条件下

使所述硝酸银与所述还原剂充分反应，反应结束后得到微晶簇银粉；然后，利用去离子水充

分洗涤所述微晶簇银粉，制得微晶银粉；

S3、将步骤S2中制得的所述微晶银粉和一定量的有机溶剂一起投入搅拌罐内进行混

合，所述微晶银粉和所述有机溶剂混合过程中所述搅拌罐的转速为14000~20000r/min，搅

拌时间为5~15min；然后再向所述搅拌罐内投入预定量改性剂，以对银粉进行表面改性处

理，所述表面改性处理过程的转速为10000~12000r/min，搅拌时间为10~30min；最后，再经

固液分离和干燥处理，即制得用于制备印刷浆料的银粉。

2.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S3中，所述

改性剂的质量为所述硝酸银质量的0.0001~0.05。

3.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S1中，所述

分散剂为阿拉伯胶或聚乙烯吡咯烷酮，所述还原剂与所述分散剂的物质的量之比为（500：

1）~（5000：1）。

4.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，所述改性剂为十二

胺、油酸、硬脂酸、辛胺、油酸钾、硅烷偶联剂、六偏磷酸钠、鱼胶蛋白、肉桂酸、醋酸乙酯、多

元醇中的一种或几种的配制剂。

5.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S3中，所述

有机溶剂为乙醇、丙酮、苯乙烯、甲醇、异丙醇中的一种或几种的混合液，所述有机溶剂的加

入量为100~2000mL。

6.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S2中，所述

硝酸银与所述还原剂的反应条件为：在15~30℃的条件下搅拌5~15min，搅拌过程的转速为

350~450r/min。

7.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S1中，所述

还原剂为抗坏血酸或柠檬酸钠。

8.根据权利要求1所述的印刷浆料用银粉的制备方法，其特征在于，在步骤S2中，所述

洗涤过程洗涤至上清液的pH为6~7。
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印刷浆料用银粉的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及电子浆料技术领域，尤其涉及一种印刷浆料用银粉的制备方法。

背景技术

[0002] 银粉由于其优异的导电、导热性能、化学稳定性，在光伏、电子工业等领域中得到

广泛应用。银粉与有机载体混合均匀形成的具有特定流变性的导电浆料，可被用来作为电

极材料。电极材料的性能受银粉的性质决定，常用用来制备银粉的方法有等离子法、化学还

原法、液相还原法等，但化学还原法还是应用得最多的制备方法。

[0003] 现有技术中，申请号为201380009103.8，公开日期为2014年11月5日，名称为“球形

银粉末及其生产方法”的发明专利中通过将含有银离子的水反应体系与含有还原剂的溶液

混合后，利用超声波辐射含有银离子的水反应体系，利用超声波辐射的空化作用，即可在球

形银粉内部形成闭合空腔。上述制备过程中，通过向银离子的水反应体系中引入铵根离子

和表面活性剂，确保最终制得的银粉末具有合适粒度和球形，且银粉末的性能严格受铵根

离子的加入量影响，上述反应过程中引入了众多影响因素，反应过程不易控制，增大了制备

的难度，且制备效率低下；另外，上述技术方案中使用的还原剂溶液中含有醛类试剂，对环

境有害，不适合用于工业生产。

[0004] 有鉴于此，有必要设计一种改进的印刷浆料用银粉的制备方法，以解决上述问题。

发明内容

[0005] 本发明的目的在于提供一种印刷浆料用银粉的制备方法。

[0006] 为实现上述发明目的，本发明提供了一种印刷浆料用银粉的制备方法，包括如下

步骤：

[0007] S1、分别配置质量浓度为50~100g/L的硝酸银溶液和质量浓度为10~80g/L的还原

剂溶液，所述还原剂溶液中加有一定量的分散剂，所述还原剂溶液中还原剂的质量与所述

硝酸银溶液中硝酸银的质量之比为0.1~1，所述分散剂的质量与所述硝酸银的质量之比为

0.0001~0.5；

[0008] S2、将步骤S1中制得的所述硝酸银溶液一次性倒入所述还原剂溶液中，在搅拌条

件下使所述硝酸银与所述还原剂充分反应，反应结束后得到微晶簇银粉；然后，利用去离子

水充分洗涤所述微晶簇银粉，制得微晶银粉；

[0009] S3、将步骤S2中制得的所述微晶银粉和一定量的有机溶剂一起投入搅拌罐内进行

混合，然后再向所述搅拌罐内投入预定量改性剂，以对银粉进行表面改性处理；最后，再经

固液分离和干燥处理，即制得用于制备印刷浆料的银粉。

[0010] 优选的，在步骤S3中，所述微晶银粉和所述有机溶剂混合过程中所述搅拌罐的转

速为14000~20000r/min，搅拌时间为5~15min。

[0011] 优选的，在步骤S3中，所述表面改性处理过程的转速为10000~12000r/min，搅拌时

间为10~30min。
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[0012] 优选的，在步骤S3中，所述改性剂的质量为所述硝酸银质量的0.0001~0.05。

[0013] 优选的，在步骤S1中，所述分散剂为阿拉伯胶或聚乙烯吡咯烷酮，所述还原剂与所

述分散剂的物质的量之比为（500：1）~（5000：1）。

[0014] 优选的，所述改性剂为十二胺、油酸、硬脂酸、辛胺、油酸钾、硅烷偶联剂、六偏磷酸

钠、鱼胶蛋白、肉桂酸、醋酸乙酯、多元醇中的一种或几种的配制剂。

[0015] 优选的，在步骤S3中，所述有机溶剂为乙醇、丙酮、苯乙烯、甲醇、异丙醇中的一种

或几种的混合液，所述有机溶剂的加入量为100~2000mL。

[0016] 优选的，在步骤S2中，所述硝酸银与所述还原剂的反应条件为：在15~30℃的条件

下搅拌5~15min，搅拌过程的转速为350~450r/min。

[0017] 优选的，在步骤S1中，所述还原剂为抗坏血酸或柠檬酸钠。

[0018] 优选的，在步骤S2中，所述洗涤过程洗涤至上清液的pH为6~7。

[0019] 本发明的有益效果是：

[0020] 1、本发明提出的印刷浆料用银粉的制备方法，通过先可控地制备出微晶银粉，再

使微晶银粉分散在有机溶剂中，并在高速搅拌的条件下使二者混合，混合过程中微晶银粉

之间发生碰撞和摩擦，该过程中微晶最外层高表面能部分被修饰平整，由于银的延展性，使

晶枝之间相互贴合，最终在银粉内部形成孔洞结构，而银粉表面形成轻微沟壑结构；最后，

再在高速搅拌条件下加入改性剂，在表面分布轻微沟壑结构的银粉表面包裹一层改性剂，

最终制得外表面改性的类球形银粉。通过上述过程，简单、绿色且可控地制得真实密度低、

银耗低的可用于印刷浆料的银粉。

[0021] 2、本发明提出的印刷浆料用银粉的制备方法，通过对银粉形成过程中分散剂的用

量、反应温度及还原剂用量等条件的控制，可控地制备出微晶银粉；通过对搅拌过程中的转

速和时间进行控制，确保摩擦后能够得到表面具有轻微沟壑结构的银粉，然后再在高速搅

拌条件下，在银粉表面包覆一层改性剂，将部分沟壑结构掩盖，最终制得外表面改性的类球

形银粉，同时，确保混合处理过程的转速大于改性处理过程的转速，从而确保混合处理过程

能够使微晶最外层充分修饰平整，改性处理过程不会对银粉表面的沟壑结构造成磨损，利

于改性过程的进行。应用本发明提出的方法制得的银粉在用于制备印刷浆料时，由于其低

真实密度和低银耗，在产生同等电量的情况下，有效减少了需要消耗的银粉质量。通过上述

方式，有效解决了现有技术中制备印刷浆料用银粉过程中存在的制备过程复杂、制备效率

低、难以控制及不适合用于工业生产的缺陷，简单、绿色且可控地制得了可用于印刷浆料的

银粉。

附图说明

[0022] 图1为本发明的实施例1制得的印刷浆料用银粉在4000倍放大倍数下的SEM图；

[0023] 图2为本发明的实施例1制得的印刷浆料用银粉在7000倍放大倍数下的SEM图。

具体实施方式

[0024] 为了使本发明的目的、技术方案和优点更加清楚，下面结合附图和具体实施例对

本发明进行详细描述。

[0025] 在此，还需要说明的是，为了避免因不必要的细节而模糊了本发明，在附图中仅仅
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示出了与本发明的方案密切相关的结构和/或处理步骤，而省略了与本发明关系不大的其

他细节。

[0026] 另外，还需要说明的是，术语“包括”、“包含”或者其任何其他变体意在涵盖非排他

性的包含，从而使得包括一系列要素的过程、方法、物品或者设备不仅包括那些要素，而且

还包括没有明确列出的其他要素，或者是还包括为这种过程、方法、物品或者设备所固有的

要素。

[0027] 本发明提供的印刷浆料用银粉的制备方法，包括如下步骤：

[0028] S1、分别配置质量浓度为50~100g/L的硝酸银溶液和质量浓度为10~80g/L的还原

剂溶液，并向还原剂溶液中加入一定量的分散剂，还原剂的质量与硝酸银的质量之比为0.1

~1，分散剂的质量与硝酸银的质量之比为0.0001~0.5；

[0029] S2、将步骤S1中制得的硝酸银溶液一次性倒入还原剂溶液中，并在15~30℃的条件

下搅拌5~15min，搅拌过程的转速为350~450r/min，使硝酸银与还原剂充分反应，反应结束

后得到微晶簇银粉；然后，利用去离子水充分洗涤微晶簇银粉，直至上清液的pH为6~7，制得

微晶银粉；

[0030] S3、将步骤S2制得的微晶银粉与预定量的有机溶剂一起投入高速搅拌罐中进行混

合处理，混合过程中高速搅拌罐的转速为14000~20000r/min，搅拌5~15min后，将转速调整

至10000~12000r/min，然后再向高速搅拌罐内投入预先配置的改性剂，搅拌10~30min，以对

银粉进行表面改性；最后再经固液分离和干燥处理，即制得用于制备印刷浆料的银粉。上述

过程中，若混合处理过程的转速低于14000r/min，不利于对微晶的最外层进行修饰，而高于

20000r/min，会使微晶最外层修饰过度，不利于孔洞结构和沟壑结构的形成；若改性过程的

转速过低，不利于将改性剂包覆于银粉表面，而转速过高则会使银粉表面的沟壑结构在改

性过程被磨损，不利于改性剂的包覆。另外，混合处理过程的搅拌时间在上述范围内时，易

于得到内部具有孔洞结构且表面具有沟壑结构的银粉。

[0031] 优选的，在步骤S1中，还原剂为抗坏血酸或柠檬酸钠，分散剂为阿拉伯胶或聚乙烯

吡咯烷酮中的一种。

[0032] 优选的，在步骤S1中，还原剂与分散剂的物质的量之比为（500：1）~（5000：1）。

[0033] 优选的，在步骤S3中，有机溶剂为乙醇、丙酮、苯乙烯、甲醇、异丙醇中的一种或几

种的混合液；有机溶剂的加入量为100~2000mL。

[0034] 优选的，在步骤S3中，改性剂为十二胺、油酸、硬脂酸、辛胺、油酸钾、硅烷偶联剂、

六偏磷酸钠、鱼胶蛋白、肉桂酸、醋酸乙酯、多元醇中的一种或几种的配制剂；改性剂的质量

为硝酸银质量的0.0001~0.05。

[0035] 下面结合具体的实施例对本发明作进一步说明：

[0036] 实施例1

[0037] S1、配置5L质量浓度为100g/L的硝酸银溶液，5L质量浓度为70g/L的还原剂溶液，

向还原剂溶液中加入15g聚乙烯吡咯烷酮并搅拌均匀；

[0038] S2、将步骤S1中制得的硝酸银溶液一次性倒入还原剂溶液中，并在15℃的条件下

搅拌15min，搅拌过程的转速为400r/min，使硝酸银与还原剂充分反应，反应结束后得到微

晶簇银粉；然后，利用去离子水充分洗涤微晶簇银粉，直至上清液的pH为6~7，制得微晶银

粉；
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[0039] S3、将步骤S2中制得的微晶银粉和500mL乙醇一起投入高速搅拌罐中进行混合处

理，混合过程中高速搅拌罐的转速为14000r/min，搅拌10min后，将转速调整至10000r/min，

然后再向高速搅拌罐内投入150mL预先配置的改性剂，以对银粉进行表面改性处理，其中，

改性剂为50mL浓度为15g/L的十二胺和100mL浓度为20g/L的硬脂酸的混合液；最后，再经固

液分离和干燥处理，即制得用于制备印刷浆料的银粉。本实施例制得的银粉的D50为2.41μm，

银粉颗粒的真实密度8.6 g/cm3，比表面积为0.487m2/g。本实施例制得的银粉的SEM图如图1

和图2所示，从图中可以看到，银粉呈现类球形，且银粉表面存在轻微沟壑结构。

[0040] 实施例2至3

[0041] 实施例2至3与实施例1的区别仅在于：在步骤S3中，混合处理过程中高速搅拌罐的

转速不同，其他步骤与实施例1基本相同，在此不再赘述。实施例1至3中混合处理过程中高

速搅拌罐的转速的设置如表1所示，从表中数据可以看出，制得的银粉的性能受混合处理过

程中转速的影响，这是因为混合过程中，高速搅拌的转速越大，银粉颗粒表面受到的各个方

向的作用力越大，微晶银粉之间摩擦得更充分，不易在银粉表面形成沟壑结构，致使银粉表

面更光滑其真实密度越大，同等体积浆料填充的需求下，其消耗的银粉质量越大。

[0042] 表1 实施例1至3中混合处理过程中高速搅拌罐的转速的设置及制得的银粉的性

能对比

[0043] 项目 转速（r/min） 真实密度（g/cm3） 银耗（mg/W）

实施例1 14000 8.6 14.0

实施例2 18000 9.0 15.1

实施例3 20000 9.3 15.6

[0044] 实施例4至5

[0045] 实施例4至5与实施例1的区别仅在于：在步骤S3中，改性剂的加入量不同，其他步

骤与实施例1基本相同，在此不再赘述。实施例4至5中改性剂的加入量的设置如表2所示，从

表中数据可以看出，同等搅拌速度下，改性剂在对银粉表面进行包覆的同时起到防止粉体

颗粒过度碰撞的保护作用，改性剂用量少则对银粉保护作用减弱，银粉颗粒表面受力变大，

银粉更紧实，真实密度变大，同等体积浆料填充的需求下，其消耗的银粉质量越大。

[0046] 表2 实施例1及实施例4至5中改性剂的加入量的设置及制得的银粉的性能对比

[0047] 项目 改性剂的加入量（mL） 真实密度（g/cm3） 银耗（mg/W）

实施例1 150 8.6 14

实施例4 50 8.9 15.1

实施例5 5 9.5 15.7

[0048] 实施例6至7

[0049] 实施例6至7与实施例1的区别仅在于：在步骤S3中，混合处理过程中的搅拌时间不

同，其他步骤与实施例1基本相同，在此不再赘述。实施例6至7中搅拌时间的设置如表3所

示，从表中数据可以看出，混合处理搅拌时间越长，其表面沟壑结构越不明显，比表面积越

小，球型形貌越明显。

[0050] 表3 实施例1及实施例6至7中搅拌时间的设置及制得的银粉的性能对比

[0051] 项目 搅拌时间（min） 比表面积（cm2/g） 浆料黏度
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实施例1 15 0.487 适中

实施例6 10 0.532 较粘

实施例7 5 0.741 不成浆

[0052] 对比例1

[0053] S1、配置5L质量浓度为100g/L的硝酸银溶液，5L质量浓度为70g/L的还原剂溶液，

还原剂溶液配置过程中加入15g聚乙烯吡咯烷酮搅拌均匀后再加入500mL晶种溶液；

[0054] S2、采用蠕动泵以500mL/min的速度将步骤S1中制得的硝酸银溶液加入到还原剂

溶液中，并在15℃的条件下搅拌15min，搅拌过程的转速为400r/min，使硝酸银与还原剂充

分反应，反应结束后得到单晶银粉；然后，利用去离子水充分洗涤单晶银粉，直至上清液的

pH为6~7，得到单晶银粉；

[0055] S3、将步骤S2中洗涤后的单晶银粉和500mL乙醇一起投入高速搅拌罐中进行混合

处理，混合过程中高速搅拌罐的转速为14000r/min，搅拌10min后；最后再对混合处理后的

物料进行固液分离和干燥后，将转速调整至10000r/min，然后再向高速搅拌罐内投入150mL

预先配置的改性剂，以对银粉进行表面改性处理，其中，改性剂为50mL浓度为15g/L的十二

胺和100mL浓度为20g/L的硬脂酸的混合液；最后再经固液分离和干燥处理，即制得用于制

备印刷浆料的银粉。本对比例制得的银粉颗粒的真实密度为10 .1g/cm3，比表面积为

0.294m2/g。

[0056] 对比例2

[0057] 对比例2与实施例1的区别在于：在步骤S3中，混合处理过程中采用超声波辐射法

进行，本实施例最终制得的银粉的真实密度为9.1g/cm3，明显高于实施例1中的8.6g/cm3，这

是因为在本发明制备的银粉内部孔洞更大更密集，颗粒间结构更相似。而超声波辐射法下，

内部孔洞产生较随机，银粉颗粒结构受超声均匀性影响较大。

[0058] 综上所述，本发明提出的印刷浆料用银粉的制备方法，通过对银粉形成过程中分

散剂的用量、反应温度及还原剂用量等条件的控制，可控地制备出微晶银粉，再使微晶银粉

分散在有机溶剂中，并在高速搅拌的条件下使二者混合，混合过程中微晶银粉之间发生碰

撞和摩擦，该过程中微晶最外层高表面能部分被修饰平整，最终得到表面带有轻微沟壑的

银粉；最后，再在高速搅拌条件下加入改性剂，即可在表面分布轻微沟壑结构的银粉表面包

裹一层改性剂，最终制得外表面改性的类球形银粉。

[0059] 以上实施例仅用以说明本发明的技术方案而非限制，尽管参照较佳实施例对本发

明进行了详细说明，本领域的普通技术人员应当理解，可以对本发明的技术方案进行修改

或者等同替换，而不脱离本发明技术方案的精神和范围。
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