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电子陶瓷级五氧化二铌的生产工艺

李跃文，刘名惠，邱衍嵩

(肇庆市羚光电子化学品材料科技有限公司，广东肇庆 526020)

擅■：研究了电子陶瓷级五氧化二毹的生产工艺．通过分析各工艺条件对产品性能(粒度、分散性)的

影响，确定了工艺参散．在酸度1．0一1．5mol／L．质量浓度40—60 g／L的铌液中加^分散荆C·快速中

和至pH 9～10．在(850士30)℃下煅烧，所制各的五氧化二锯耢体的粒度Dm≤O．60 pm-团聚少·全部为

斜方相，达到了应用的要求．
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五氧化二铌广泛应用于陶瓷电容器、压电陶、厚膜

电容器、新型热敏材料和介电材料以及磁性材料和光

学材料等领域中∞．目前，国内还未有电子陶瓷行业专

用的五氧化二铌粉体，因此，研制和生产电子陶瓷级五

氧化二铌对促进电子材料产业的发展及提高我国片式

微电子元器件产品的质量和档次，具有重要的意义．

电子陶瓷级五氧化二铌粉体应具备粒度小(亚

微米级)、粒度分布窄，粉末团聚少、分散性好等

特性．

1试验

1．1 生产工艺殛主要化学反应

经过市场调研，发现提纯后的铌液或烘干后的

氢氧化铌在国内有充足的货源和供应商．考虑到铌

液的运输成本较高。故选用氢氧化铌作为原材料．五

氧化=铌的生产工艺流程o]见图1．

配制铌液时主要的化学反应“】；

Nb(OH)。+7HF—HzNbR+5H20 (1)
中和沉淀时主要的化学反应；

H2NbF，+7NH3+5HiO

—Nb(OH)。++7NH．F (2)

HF+NH，mNH．F (3)

煅烧时主要的化学反应：
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Fig，t Flow sheet of Nb毡

1．2主要生产设备及分析仪器

试验中所用的主要设备及仪器：箱式电炉、行星

球磨机、烘箱、氧化铝坩埚、带电动搅拌装置的PP

槽、日本理学D／max-2200型x射线衍射仪、荷兰飞

利浦XL-30扫描电子显徽镜和美国库尔特LsL30

激光粒度分析倥．

1 3试验方法

每次试验铌液的用量为100 L，按表1所列的
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试验条件进行试验，分析各因素对五氧化二铌的粉

末粒度、分散性及回收率的影响，以获得最佳工艺

条件．

裹t试验条件

Table 1 Test cofclltions

20～80 0．5～5．0 7．0～11．0 0．1～1．2 800～900

2结果与讨论

2．1铌液浓度的影响

铌液浓度对所制备的五氧化二铌的粒度及分散

性的影响列于表2．

寰2诧镀浓度对N‰包粉末性能的影响

Table 2 The effect of Nb concenb'atiorl

由表2可知，铌液浓度对所制备的五氧化二铌

的粒度及分散性的影响不大．铌液质量浓度为40～

60 g／L时，所得产品的粒度较细．

2．2铌液酸度的影响

铌液酸度对所制备的五氧化二铌的粒度及分散

性的影响列于表3．

裹3锯液酸度对№zQ粉末性能的影响

Table 3 The effect of Nb acidity

由表3可知，铌液酸度对所制备的五氧化二铌

粉末性能的影响较大．酸度越低，五氧化二铌的粒度

越小．团聚程度越轻，但酸度低于1．0 mot／L时，氲

氧化铌溶勰不完全，过滤困难．因此。铝液的酸度不

能太低，酸度控制在1．0～1．5mol／L比较合适．

2．3中和终点pH的影响

分别以不同pH作为中和沉淀的终止点，所制

备的五氧化二铌的粒度及分散性列于表4．

裹4终点pH对NlszOs粉末性能的影响

Table 4 The effect of D}’

由表4可知，pH的变化对五氧化二铌粉末的

性能几乎无影响，但对回收率的影响较大．当pH≥

9．0时，回收率较高；pH继续增大，回收率基率保持

不变．综台考虑生产成本等因素，将pH控制在9～

lo较合适。

2．4氨气压力的影响

氨气压力越大，中和速度越快，即中和过程越

短．在不同的氨气压力下，所制备的五氧化二铌粉体

的性能列于表5．由表5可知，氨气压力对五氧化二

铌粒度的影响较大，对分散性的影响不大，氨气压力

越大，产品的粒度越小．由于受渡氨气化速度的影

响，在实际操作中氨气压力超过0．6 MPa有一定难

度．因此t在实际生产中，将氨气的压力控制在0．4

～O．6MPa．

衰5氨气压力对Nb=Os粉末性能的影响

Table 5 The effect of Ni l=pressure
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2．5分散剂的影响

颗粒问通过弱的相互作用(如范德华力)产生

的团聚称为软团聚．软团聚的颗粒在外力的作用

下可以分开．颗粒界面通过强的物理化学作用聚

集起来，称为硬团聚．硬团聚颗粒的分散性很

差(．]．在研制微米、亚微米及纳米材料的过程中，

为了解决颗粒团聚的问题．可通过添加分散剂来

控制颗粒的生长和改善粉体的分散性．添加不同

的分散剂所制备的五氧化二铌粉末的性能列于表

6．添加台适的分散剂不但可以改善五氧化二铌粉

末的分散性，而且还可控制颗粒的生长。对其粒度

进行有效控制，从而制得所需的亚微米级五氧化

二铌粉体．由表6可见，在三种分散剂中，c的效果

最好．

衰6分散捆的影响

Table 6 The effect of dlspersant

2．6煅烧温度的影响

煅烧温度不同，所制备的五氧化二锟的晶相不

同，而晶相不同的五氧化二铌其反应活性也不同嘲．

实验证实，斜方相五氧化二铌的反应活性最好．当煅

烧温度为810—900"(2时，可生成斜方相五氧化

二铌．

2，7制备工艺条件

在酸度1．o～1．5 mol／L、质量浓度40～60 g／L

的铌液中加入适量的分散剂C，通氨快速中和至pH

9～10，在适当的洗涤条件下洗涤至废水含氟量低于

0-3 g／L，然后出料，烘干，在(850士30℃)下煅烧，煅

烧后的物料粉碎过筛，即得五氧化二铌产品．

采用车工艺生产的电子陶瓷级五氧化二铌粉体

的粒度D∞≤0．60 pm、团聚少、全部为斜方相、反应

活性高．产品的粒度分布如图l所示，扫描电镜图如

图2所示．
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囊齄直径，nm

圈1产品粒度分布

Fig，1 The妇of pTodt]ct

田2产品的扫描电镜圈

Fig．2 The SEM of product
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通过对影响五氧化二铌粉末性能的各种因素的

分析，确定了合适的生产工艺条件，所生产的电子陶

瓷级五氧化二铌粉末为亚微米级、团聚少、分散性

好、粒度分布窄、反应活性高．奉工艺各参数的范围

比较宽，易于控制，适合工业化生产．
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Research on electronic grade Nb20s

LI Ytle-wen．L1U Ming-hui·QIU Yawsonff

(ZlⅥo耐ng Lingguang Electronic Chemical Ma洲al Technology Co．．Ltd．Zhaoqing 526020·Chi,．m)

Abstract：The product process of electronic ceramic grade Nb205 was studied in the article．By analyzing

the impact of different process conditions on product properties(particle size and dispersity)，the process

parameters were ascertained．By adding dispersant C to niobium liquid whose acidity was 1．O—I．5 mol／L

and mass concentration was 40—60 g／L。quickly neutralizing the niobium liquid to pH 9—10，and then

through the calcinations at(850士30)℃，the desirous Nh20b wss obtained．This Nb205 had such proper—

ties：power particle size D50≤0．6 pmt less masses。and rhombic system，which satisfied the application

needs．

Key words：electronic ceramic I Nb2 05；particle size；dispersity
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