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激光粒度仪湿法测定不同形貌超细镍粉平均粒度的研究
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摘要： 超细镍粉诸多物化性质随粉末形貌、粒径等参量的变化发生显著改变，因此针对超细镍粉的粒度的准

确测定至关重要。确定激光粒度仪测定超细镍粉平均粒度的最佳测试条件，选用湿法测定方法，以多孔状、

片状和球状超细镍粉对研究对象，研究了分散剂种类、超声时间、分散剂质量分数、遮光度及采样轮数等参

数对超细镍粉平均粒径测定结果的影响。结果表明，在实验选用的 6 种分散剂 FMES、L64、CAB、PECPM、

CTAC 和 G-18 中，添加 FMES 分散剂测得的超细镍粉 D50值最小，而添加 G-18 分散剂测得的超细镍粉 D50

值最大，表明 FMES 分散剂改善了 3 种形貌的超细镍粉在水中的团聚，使粒度测量的准确性更高。当超声

时间为 8 min 时，孔状超细镍粉测得的 D50=4. 403 μm，片状超细镍粉测得的 D50=1. 345 μm，球状超细镍粉

测得的D50=1. 289 μm。随着超声时间持续延长，3 种形貌的超细镍粉测得的D50值逐渐趋于平稳，其中片状

和球状形貌超细镍粉测得的D50值与电镜测试结果较为相符，而孔状超细镍粉D50值与电镜测试结果差别明

显，表明激光粒度仪湿法测定不适用于孔状形貌的镍粉。采样轮数与粒度测试值具有强线性相关性，超声时

间为 8 min 时，相邻两轮的测试结果更相近，从而确定了适宜的超声时间为 8 min。综上所述，确定了片状和

球状超细镍粉平均粒度的最佳测试条件为：超声时间 8 min、分散剂 FMES 质量分数 1. 5%、遮光度 10%—

20%。在最佳测试条件下重复测试 6次，片状和球状超细镍粉的平均粒度数据具有较高的准确性和重现性。
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0　引言
超细镍粉通常是指微米级的镍单质［1］，其具有

粒度小、比表面积大、表面活性高、导电性好以及导

磁性优良等特点，在众多领域中具有广泛地应用前

景［2-5］。然而，不同粒度的超细镍粉的性能与应用范

围相差较大，因此超细镍粉的粒度准确测定具有重

要的意义［6］。目前，超细粉体粒度测量方法有筛分

法、显微镜法、沉降法、电场感应区法、光学技术测试

法等［7-11］，这些测试方法各有特点和适用范围，其中

激光衍射散射法是实验室最常用、成本最低、最方便

的超细粉体粒度测量方法［12］。使用激光粒度测量

仪对不同超细粉体的粒度测量时所需的条件各不相

同［13-18］，同时要求待测样品尽可能分散开。由于分

散剂可使介质表面张力显著降低［19］，因此可起到较

好的分散作用。尽管，激光粒度仪在测量超细粉体

粒度方面得到广泛应用，但对于不同形貌粉体粒度

测量的相关报道甚少。

本文采用激光粒度仪测定 3 种形貌超细镍粉的

粒度，以样品的平均粒度 D50为考察对象，通过研究

分散剂种类、超声时间、分散剂质量分数和遮光度来

确定测试的最佳条件，通过采样轮数及重复性实验，

确定了该方法能够较为准确地反映超细镍粉的

粒度。

1　实验部分

1. 1　实验原料

实验所用材料为超细镍粉，其形状分别为多孔

状、片状、球状，由广州宏武材料科技有限公司生产。

1. 2　试剂与仪器

实验所用试剂：脂肪酸甲酯乙氧基化物磺酸钠

（FMES）、聚乙二醇丙二醇嵌段聚醚（L64）、椰油酰

胺丙基甜菜碱（CAB）、聚环氧乙烷聚环氧丙烷单丁

醚（PECPM）、十六烷基三甲基氯化铵（CTAC）、甘
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DOI：10.20038/j.cnki.mra.2024.000218 油聚氧乙烯醚（G-18），均购于广州泽明科技发展有

限公司。

实验所用仪器：LS-609型激光粒度分析仪，珠海

欧美克仪器有限公司生产；JY96-IIN 超声细胞粉碎

机，由宁波新艺超声设备有限公司生产；Gemini300
型扫描电子显微镜，由德国蔡司公司生产。

1. 3　实验方法

将不同质量分数的分散剂分别置于 200 mL 烧

杯中，再往烧杯中加入 100 mL 蒸馏水，用玻璃棒充

分搅拌让分散剂溶解，然后往烧杯中加入 2. 0 g 的

待测定 3 种形貌超细镍粉，再用玻璃棒充分搅拌混

合均匀后，在细胞粉碎机中进行超声分散，超声分散

的参数为功率 75%、超声 5 s、间隙 1 s，超声总耗时

根据实验条件选择时间。超声结束后，需在 30 s 内
用一次性塑料滴管将待测样品加入到预热好的激光

粒度仪的样品池内，通过泵的充分循环，待信噪比在

一定范围内稳定后开始测量。

首先打开 LS-609 型激光粒度分析仪电源开关，

往进样器中注入蒸馏水，打开循环泵，让设备预热

30 min，然后双击操作系统桌面的测试软件快捷方

式，启动测试软件。单击测量按钮，在“新建 SOP”

窗口输入所需的参数，即进样器 SCF-105B、样品材

质镍粉折射率 2. 2、分散介质水折射率 1. 333、结果

计算选择通用模式、遮光比范围设置 10%—20%、

标识样品名称镍粉、样品编号 0001、单次采样时间

10 s、进样器设置泵速 2 000 r∙min−1、采样循环每轮 3
次、从测量创建平均结果记录。

2　结果与讨论

2. 1　微观形貌

利用扫描电子显微镜观察超细镍粉颗粒的大

小、及表面形貌，结果如图 1 所示。从图 1 可见，超细

镍粉的形貌分别为多孔状、片状、球状，其颗粒为细

微颗粒，同时伴有少量较大的颗粒或团聚的颗粒，粒

度分布主要集中在 1—2 μm 之间。

2. 2　分散剂的选择

称取 2. 0 g 的 3 种形貌超细镍粉，以蒸馏水为分

散介质，分别与质量分数为 1. 5% 的不同分散剂充

分混合至 100 mL，再加入 2 mL 的悬浮液，研究不同

分散剂对 3 种形貌超细镍粉的平均粒度 D50的影响，

结果如图 2 所示。从图 2 可见，不同分散剂（FMES、

L64、CAB、PECPM、CTAC、G-18）对超细镍粉的分

散效果不同，分散剂 FMES 混合后的超细镍粉悬浮

液中颗粒平均粒度 D50 值最小，而在分散剂 G-18 混

合后的超细镍粉悬浮液中测得颗粒平均粒度 D50值

最大，说明分散剂 FMES 可以明显地改善 3 种形貌

超细镍粉在水中的团聚效果。表明，超细镍粉颗粒

在分散剂 FMES 作用下，于水中的悬浮分散性很

好，团聚现象得到了很大地改善，从而使粒度测定的

准确性更高。因此，适宜的分散剂为 FMES。

（a、d）—孔状形貌与粒度分布；（b、e）—片状形貌与粒度分布；（c、f）—球状形貌与粒度分布。

（a，d）—pore morphology and particle size distribution； （b，e）—flake morphology and particle size distribution； （c，f）—

spherical morphology and particle size distribution.
图 1　不同形貌超细镍粉的 SEM照片和粒度分布统计直方图

Figure 1　SEM photos and grain size distribution histogram of ultrafine nickel powders with different morphologies
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油聚氧乙烯醚（G-18），均购于广州泽明科技发展有
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待测定 3 种形貌超细镍粉，再用玻璃棒充分搅拌混

合均匀后，在细胞粉碎机中进行超声分散，超声分散

的参数为功率 75%、超声 5 s、间隙 1 s，超声总耗时

根据实验条件选择时间。超声结束后，需在 30 s 内
用一次性塑料滴管将待测样品加入到预热好的激光

粒度仪的样品池内，通过泵的充分循环，待信噪比在

一定范围内稳定后开始测量。

首先打开 LS-609 型激光粒度分析仪电源开关，

往进样器中注入蒸馏水，打开循环泵，让设备预热

30 min，然后双击操作系统桌面的测试软件快捷方

式，启动测试软件。单击测量按钮，在“新建 SOP”

窗口输入所需的参数，即进样器 SCF-105B、样品材

质镍粉折射率 2. 2、分散介质水折射率 1. 333、结果

计算选择通用模式、遮光比范围设置 10%—20%、

标识样品名称镍粉、样品编号 0001、单次采样时间

10 s、进样器设置泵速 2 000 r∙min−1、采样循环每轮 3
次、从测量创建平均结果记录。

2　结果与讨论

2. 1　微观形貌

利用扫描电子显微镜观察超细镍粉颗粒的大

小、及表面形貌，结果如图 1 所示。从图 1 可见，超细

镍粉的形貌分别为多孔状、片状、球状，其颗粒为细

微颗粒，同时伴有少量较大的颗粒或团聚的颗粒，粒

度分布主要集中在 1—2 μm 之间。

2. 2　分散剂的选择

称取 2. 0 g 的 3 种形貌超细镍粉，以蒸馏水为分

散介质，分别与质量分数为 1. 5% 的不同分散剂充

分混合至 100 mL，再加入 2 mL 的悬浮液，研究不同

分散剂对 3 种形貌超细镍粉的平均粒度 D50的影响，

结果如图 2 所示。从图 2 可见，不同分散剂（FMES、

L64、CAB、PECPM、CTAC、G-18）对超细镍粉的分

散效果不同，分散剂 FMES 混合后的超细镍粉悬浮

液中颗粒平均粒度 D50 值最小，而在分散剂 G-18 混

合后的超细镍粉悬浮液中测得颗粒平均粒度 D50值

最大，说明分散剂 FMES 可以明显地改善 3 种形貌

超细镍粉在水中的团聚效果。表明，超细镍粉颗粒

在分散剂 FMES 作用下，于水中的悬浮分散性很

好，团聚现象得到了很大地改善，从而使粒度测定的

准确性更高。因此，适宜的分散剂为 FMES。

（a、d）—孔状形貌与粒度分布；（b、e）—片状形貌与粒度分布；（c、f）—球状形貌与粒度分布。

（a，d）—pore morphology and particle size distribution； （b，e）—flake morphology and particle size distribution； （c，f）—

spherical morphology and particle size distribution.
图 1　不同形貌超细镍粉的 SEM照片和粒度分布统计直方图

Figure 1　SEM photos and grain size distribution histogram of ultrafine nickel powders with different morphologies
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2. 3　超声分散时间

称取 3 种形貌超细镍粉质量为 2. 0 g，以蒸馏水

为分散介质，与质量分数为 1. 5% 的分散剂 FMES
充分混合至 100 mL，加入 2 mL 的悬浮液，在超声时

间分别为 0、1、3、5、8、10 和 12 min 下测试 3 种形貌

超细镍粉的平均粒度D50，测试结果如图 3 所示。

从图 3 可见：当超细镍粉悬浮液未经超声处理

时，孔状超细镍粉测得 D50=7. 533 μm、片状超细镍

粉测得 D50=4. 637 μm、球状超细镍粉测得 D50=
3. 537 μm；随着超声时间延长，3 种形貌超细镍粉测

得的 D50值均变小，当超声时间为 8 min 时测得孔状

超细镍粉测得 D50=4. 403 μm、片状超细镍粉测得

D50=1. 345 μm、球状超细镍粉测得 D50=1. 289 μm，

表明超声可以改善超细镍粉在水中的团聚；当继续

延长超声时间时，3 种形貌超细镍粉测得的 D50值逐

渐趋于平稳，此时只有片状、球状形貌的超细镍粉测

得D50值与电镜结果比较符合，而孔状超细镍粉与电

镜结果差别较大，表明该测试方法不适用于孔状形

貌的超细镍粉。虽然，超声有助于样品分散，但过度

的超声可能会破碎样品［20］，而且检测粒径并没有太

大的变化，因此选择适宜的超声分散时间为 8 min。
2. 4　分散剂质量分数

称取片状和球状超细镍粉质量为 2. 0 g，以蒸馏

水为分散介质，分别与质量分数为 0. 1%、0. 5%、

1. 0%、1. 5% 和 2. 0% 的分散剂 FMES 充分混合至

100 mL，加入 2 mL 的悬浮液，在超声时间 8 min 的

条件下，研究不同质量分数分散剂 FMES 对片状和

球状超细镍粉平均粒度的影响，结果如图 4 所示。

从图 4 可见，当分散剂 FMES 质量分数为 1. 5% 和

2. 0% 时，测得片状和球状超细镍粉的D50值与 SEM
结果相符。考虑到分散剂含量越多，超声分散时气

泡越多，为了减少气泡对测试干扰，因此选择分散剂

FMES 适宜质量分数为 1. 5%。

2. 5　遮光度

称取片状和球状超细镍粉质量为 2. 0 g，以蒸馏

水 为 分 散 介 质 ，与 质 量 分 数 为 1. 5% 的 分 散 剂

FMES 充分混合至 100 mL，加入 2 mL 的悬浮液，在

超声时间 8 min 的条件下，通过加入不等体积的悬

浮液至样品池中来调控遮光度大小，测试不同遮光

度下片状和球状形貌超细镍粉的平均粒度，结果如

图 5 所示。从图 5 可见：当遮光度小于 10% 时，对片

状和球状超细镍粉颗粒平均粒度D50值影响偏高；在

遮光度为 10%—20% 时，对片状和球状超细镍粉颗

粒平均粒度D50值影响可以忽略。因此，选择适宜的

遮光度为 10%—20%。

图 3　不同超声时间下颗粒平均粒度

Figure 3　The average particle size was measured 
at different ultrasonic times

图 4　不同质量分数分散剂 FMES下颗粒的平均粒度

Figure 4　The average particle size under different 
mass fraction dispersant FMES

图 2　不同分散剂在无超声测试平均粒度

Figure 2　The average particle size of different 
dispersants is tested without ultrasound
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2. 6　采样轮数对平均粒度测试的影响

称取片状和球状超细镍粉质量为 2. 0 g，以蒸馏

水 为 分 散 介 质 ，与 质 量 分 数 为 1. 5% 的 分 散 剂

FMES 充分混合至 100 mL，加入 2 mL 的悬浮液，选

择超声时间分别为 1、3、5 和 8 min，依次滴加片状和

球状超细镍粉悬浮液进入样品池中，待遮光度稳定

在 10%—20% 之间开始第一轮测试，第二轮在第一

轮采集数据结束后等待 10 s 开始采集数据，依次类

推，总共测试 4 轮，每轮测量 3 次。以每轮测试的D50

平均值为纵坐标、采样轮数为横坐标作图，结果如图

6 所示。从图 6 可见，对于片状和球状超细镍粉悬浮

液来说，4 轮测试结果 D50值与采样轮数具有强的线

性相关性，超声时间越长直线越平滑，相邻的两轮测

试结果越相近。

2. 7　最佳测试条件的重复性分析

为了验证最佳测试条件下测量数据的重复性和

准确性，进行了重复实验。在分散剂 FMES 质量分

数 1. 5%、超声时间 8 min、遮光度 10%—20% 的最

佳检测条件下，进行超细镍粉悬浮液的颗粒粒度测

试，实验分别重复 6 次，结果列于表 1。

图 5　不同遮光度下颗粒平均粒度

Figure 5　Average particle size of different shading

（a）—片状超细镍粉；（b）—球状超细镍粉。
（a）—flake ultrafine nickel powder； （b）—spherical ultrafine nickel powder.

图 6　不同超声时间的采样轮数测试平均粒度

Figure 6　Average particle size of sampling rounds at different ultrasonic times

表 1　同一批次超细镍粉的粒度重复性实验结果
Table 1　Test results of particle size repeatability of the same batch of ultrafine nickel powder

检测次数

1
2
3
4
5
6

平均值

相对标准偏差%

片状超细镍粉

D10/μm
0. 784
0. 780
0. 774
0. 781
0. 783
0. 781
0. 781
0. 351

D50/μm
1. 342
1. 349
1. 355
1. 337
1. 349
1. 338
1. 345
0. 713

D90/μm
2. 283
2. 214
2. 258
2. 239
2. 262
2. 242
2. 250
2. 357

球状超细镍粉

D10/μm
0. 497
0. 512
0. 507
0. 494
0. 511
0. 508
0. 505
0. 752

D50/μm
1. 283
1. 289
1. 285
1. 277
1. 281
1. 274
1. 282
0. 543

D90/μm
2. 173
2. 184
2. 158
2. 189
2. 162
2. 192
2. 176
1. 426
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由表 1 可以看出，6 次测量的结果重复性较好，

相对标准偏差在标准范围内，实验数据准确可靠，表

明激光粒度仪湿法测试方法适用于片状和球状超细

镍粉颗粒粒度的测定。

3　结论
激光粒度仪测试超细镍粉的颗粒粒度，具有操

作简单、灵敏度较高、分析速度快及较好的测量重复

性、结果准确的特性，可满足片状和球状超细镍粉平

均粒度的测定要求。利用 SEM 表征孔状、片状、球

状 超 细 镍 粉 的 形 貌 ，经 过 FMES、L64、CAB、

PECPM、CTAC 和 G-18 分散剂对 3 种形貌超细镍

粉分散效果比较，选择 FMES 作为分散剂并展开后

续研究。3 种形貌超细镍粉在阴离子分散剂 FMES
作用下，于蒸馏水中进行超声分散，在不同超声时间

下，片状和球状超细镍粉可用激光粒度仪测试颗粒

粒度，而孔状超细镍粉无法用该法测试。通过对分

散剂 FMES 不同质量分数、超声时间、遮光度、采样

轮数测试结果分析，确认了片状和球状超细镍粉粒

度测定的最佳条件，即分散介质为蒸馏水、折射率为

2. 2、分 散 剂 FMES 质 量 分 数 1. 5%、超 声 时 间 8 
min、遮光度在 10%—20% 之间、采集时间为 10 s、
泵速为 2 000 r∙min−1。按照最佳测试条件重复 6 次

实验，测试结果具有较高重复性和可靠性。
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Study on Particle Size Determination of Ultrafine Nickel Powder with Different 
Morphologies by Laser Particle Size Analyzer

WANG Songying1，ZENG Shitang2，LI Jinpeng2

（1. Solderwell Advanced Materials Co. ， Ltd. ， Guangzhou 510663， China； 2. Solderwell Microelectronics Packaging 
Materials Co. ， Ltd. ， Guangzhou 510663， China）

Abstract：A series of physical and chemical properties of ultrafine nickel powder change with the difference of powder 
morphology and particle size， so it is very important to determine the exact particle size of ultrafine nickel powder.  The 
average particle size of porous， flake and spherical ultrafine nickel powder was measured by wet method of laser particle size 
analyzer.  In order to determine the average particle size of ultrafine nickel powder with different morphology more accurately， 
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different dispersants were selected for dispersion.  The influences of dispersant type， ultrasonic time， mass fraction of 
dispersant， shading degree and number of sampling rounds on the measurement results were studied.  In order to determine the 
best test conditions for the wet determination of the average particle size of ultrafine nickel powder by laser particle analyzer.  
The results show that： When the selected dispersants were FMES， L64， CAB， PECPM， CTAC and G-18， the D50 value of 
the ultrafine nickel powder measured by adding FMES dispersant was the smallest， while the D50 value of the ultrafine nickel 
powder measured by adding G-18 dispersant was the largest， indicating that the dispersant FMES improved the agglomeration 
of the three kinds of ultrafine nickel powders in water.  The accuracy of particle size distribution measurement is higher.  When 
the ultrasonic time was 8 minutes， D50=4. 403 μm was measured for porous ultrafine nickel powder， D50=1. 345 μm for flaky 
ultrafine nickel powder and D50=1. 289 μm for spherical ultrafine nickel powder.  The D50 values of the ultrafine nickel powder 
with the three morphologies gradually stabilized with the continuous extension of ultrasonic time.  The D50 values of the 
ultrafine nickel powder with flake and spherical morphology are in good agreement with those of the electron microscope， but 
the results of the ultrafine nickel powder with porous morphology are significantly different from those of the electron 
microscope， which indicates that the wet method of laser particle size analyzer is not suitable for the determination of the 
ultrafine nickel powder with porous morphology.  The number of sampling rounds has a strong linear correlation with the 
particle size test value.  When the ultrasonic time is 8 minutes， the test results of the adjacent two rounds are more similar， 
which also verifies that the appropriate ultrasonic time is 8 minutes.  The optimal conditions for average particle size test of 
ultrafine nickel powders with flake and spherical morphology are ultrasonic time of 8 minutes， mass fraction of dispersing agent 
FMES of 1. 5% and shading of 10%—20%.  The repeated test results under the best test conditions show that the average 
particle size of ultrafine nickel powders with flake and spherical morphology measured by laser particle size analyzer has high 
accuracy and data reproducibility.
Keywords：laser particle size analyzer；wet method；superfine nickel powder；average particle size；dispersant；ultrasonic time；
sampling rounds；accuracy；reproducibility
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