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高压均质技术对低熔点玻璃粉的细化及烧结性能的影响 

张念椿,熊俊军,丁恩勇 
(华南理工大学 高分子研究所, 广州 510641) 

摘 要: 利用羧甲基纤维素(CMC)作为低熔点玻璃粉水分散液的防沉剂, 用高压均质机对玻璃粉进行细化处理, 使

其粒度减小 . 探讨了不同高压均质时间对玻璃粉的粒度大小和烧结性能的影响 ; 结果表明 : 在相同的压强下    

(50 MPa), 高压均质时间越长则玻璃粉粒度越小、粒度分布范围越窄, 其软化温度和烧结温度也越低. 因此可以利

用高压均质技术来降低玻璃粉的粒度, 从而降低玻璃粉的软化温度和烧结温度.   
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Effect of Refinement Process Condition and Sintering Property on the Low 
Melting Point Glass Powder by High-pressure Homogenization Technology 

ZHANG Nian-Chun, XIONG Jun-Jun, DING En-Yong 

(Institute of Polymer Material Science, South China University of Technology, Guangzhou 510641, China) 

Abstract: Using carboxymethyl cellulose (CMC) as an anti-settling agent of low melting point glass powder aqueous 

dispersion, the high-pressure homogenizer can refine glass powder particle to reduce their size. Different high-pressure 

homogenized time affected on glass powder’s particle size and the sintering property. Under the same pressure (50 MPa) a 

longer high-homogeneous time gets smaller particle size and narrows particle size distribution. And the softening 

temperature and sintering temperature are also lower. The results show that the high-pressure homogenizer techniques 

can be used to reduce the particle size of the glass powder, so that the softening temperature and sintering temperature 

will be lowered. 
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PbO-ZnO-B2O3 是一个用途很广泛且易熔的玻

璃粉系统, 可以作为封接材料或焊接材料应用于电

真空技术、电子技术、各种显示器、太阳能集热管、

激光器、磁性材料磁头、DVD 和微波炉等领域, 还
可以作为釉和涂层覆盖在金属、陶瓷和玻璃等表面. 
用于封接时, 除了力学、热学和化学等因素外, 还与

玻璃粉的粒度、形貌、膏体的流动性和粘度等性质

有关[1]. 其中物料粒度的大小与熔化和软化温度紧

密联系, 例如普通银的熔点为 960℃, 而纳米级银 

熔点为 100℃左右[2]. 细化或减小物料粒度常用的

方法有球磨法、湿法超细粉碎法、高压均质法等. 球
磨法是利用物理方法减少物料的粒度, 其细磨的关

键设备是球磨机. Wang 等[3]使用合适的球磨工艺, 
用高能球磨法制备了非晶态 ZnO 包覆不同晶体尺

寸的 Fe, 形成了核−壳纳米复合粒子; Zhang 等[4]采

用高能球磨法结合 SPS 技术制备出精细显微结构的

Al2O3-TiC 复合材料. 但高能球磨的噪音大、有效功

较少、成本高, 并且不适宜加工粘性大、易结块或
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有较大腐蚀性的特殊物料. 湿法超细粉碎和高压均

质是借助于流体的流动性, 使被加工物料尺寸减小

到微米级甚至纳米级, 且加工之后呈现均匀分散性

的过程.  
工业上经常用于细化物料的另一重要设备高压

均质机, 具有运转稳定、噪音小、清洗方便、机动

灵活、可连续使用及可对物料进行超细分散或乳化

等优点. 其工作过程是用柱塞泵将被加工物料加压

到一定压力, 使其通过一个狭窄的间隙, 流体中的

分散相颗粒在间隙中被粉碎并混合均匀[5]. 物料在

通过工作阀的过程中, 在高压下产生强烈的剪切、

撞击、空穴和湍流蜗旋作用, 使液态物料或以液体

为载体的固体颗粒得到超微细化[6]. 高压均质技术

是一种非常重要的细化分散技术, 已广泛应用于食

品、乳品、精细化工和生物技术等领域[7].  
为了降低玻璃粉的软化温度, 可以在玻璃粉中

加入一些填料, 还可以通过球磨细化玻璃粉来降低

软化温度, 从而实现低温烧结[8]. 然而高压均质机

细化玻璃粉的水分散液易造成柱塞泵和均质阀阻塞, 
不利于生产和加工 , 本实验采用羧甲基纤维素

(CMC)作为玻璃粉水分散液的防沉剂. CMC 是工业

上常用一种纤维素, 类似天然性胶体, 如黄原胶也

具有防沉效果, 还有纤维素醚, 羧甲基纤维素钠等

都可以做防沉剂. CMC 在溶液中可使玻璃粉在水溶

液中形成悬浊液, 有利于高压均质机加工. 本实验

利用高压均质技术来细化玻璃粉物料, 降低玻璃粉

的软化温度, 并研究了不同高压均质时间对玻璃粉

特性的影响.  

1  试验 

1.1  试验设备及分析仪器 
差示扫描量热仪 (DSC), 型号为 NETZSCH 

DSC 200PC; BS110S 型电子分析天平, 德国赛多利

斯科学仪器有限公司; 高压均质机(上海东华高压

均质机厂, 型号为 GYB40-10S); 纳米激光粒度仪

(美国 BECKMAN COULTER, 型号为 N5); 扫描电

子显微镜(SEM, 德国 Zeiss 公司, 型号为 EVO 18).  
1.2  样品的制备 

高压均质时每次取玻璃粉 (玻璃粉型号为

SHBF-150, 密度为 7.2 g/cm3, 广州市新稀冶金化工

有限公司)样品 5 g, 首先用去离子水稀释浓度为    
10wt%, 再加入 5wt%羧甲基纤维素防沉剂, 搅拌使

其形成悬浊液, 调节高压均质机的压强到 50 MPa, 然
后分别高压均质不同的时间, 制备出各级玻璃粉样品. 

将均质好的玻璃粉样品按一定的烧结曲线进行烧结, 
待冷却后用扫描电子显微镜观察其表面形貌.  
1.3  试验工作参数 

高压均质机的最高压强 100 MPa, 功率 3 kW, 
额定流量 40 L/h, 在 50 MPa, 加工不同时间制备出

不同级别的玻璃粉; 利用差示扫描量热仪(BSC)测
定玻璃粉的软化温度, 以氮气作保护气, 氮气的流

速为 80 mL/min, 坩埚材质为铝; 高温烧结炉智能

控制程序升温, 型号为 MSAL-XRD2, 升温速率为

5°/min, 最高使用温度为 1500℃; 扫描电子显微镜

(Zeiss, EVO18)分辨率 3.0 nm, 加速电压 0.2~30 kV, 
真空度 10~400 Pa.  

2  结果与讨论 

2.1  高压均质时间对玻璃粉粒度的影响 
高压均质时间是影响粒子大小性能的重要参数, 

一般来说, 将粗大颗粒物料均质细化至 10 μm 是比

较容易的, 所需时间也比较短, 但将 10 μm 以下的

颗粒球磨或均质至亚微米甚至纳米级的超细粉体, 
则球磨或高压均质时间要延长几倍甚至更长. 随着

球磨或高压均质时间的延长, 均质效率逐渐下降, 
因此要选择合适的高压均质加工时间[9]. 为了验证

高压均质时间和玻璃粉粒度的关系, 本实验分别选

取 0.5、1.0 和 1.5 h 均质时间进行了试验, 玻璃粉平

均粒度与高压均质时间的关系如图 1 所示.  
从图 1(a)中可以看出, 没有均质的玻璃粉粒度

范围在 1~10 μm, 粒径大小不一, 而且分布范围较

宽, 平均粒度为 3 μm. 而经过 0.5 h 高压均质后, 粒
度发生了急剧的变化, 玻璃粉的平均粒度由 3 μm
降至 500 nm, 如图 1(b), 说明这段时间内玻璃粉很

容易被细化, 这是由于开始时粉末粒度较大, 经过

高压均质后, 玻璃粉之间大部分被断裂和破坏, 而
且经过高压均质后, 粒径呈现一定的正态分布特性. 
但仍存在一些粒度大的粒子(如 1.2~1.8 μm 粒子), 
可能是因高压均质时间短, 部分玻璃粉没有得到足

够的循环. 高压均质时间在 0.5~1 h 之间, 粉末粒度

变化趋势减缓, 平均粒度减少到 100 nm 左右, 玻璃

粉的细化作用不断减弱, 粒度分布更加趋于正态分

布, 分布范围较窄, 如图 1(c)所示. 而经过 1.5 h 高

压均质, 玻璃粉的平均粒径变化不大, 且分布范围

也无明显改变, 如图 1(d). 
2.2  高压均质时间对玻璃粉形貌的影响 

图 2 为经不同时间高压均质后玻璃粉颗粒的

SEM 照片. 图 2(a)是没有经过高压均质的玻璃粉, 
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图 1  不同高压均质时间玻璃粉的粒度分布曲线 
Fig. 1  Particle size distribution for glass powder homoge-
nized for different time 
 
从图中可以看出玻璃粉的颗粒粒度大小不均一, 一
部分玻璃粉颗粒较大且呈现不规则的形状. 随着高

压均质时间的延长, 在高压均质过程中, 玻璃粉之

间相互碰撞、挤压使粉末的形貌发生了变化[10-11]. 
随着均质时间的延长, 颗粒的粒度明显减小, 如图

2(b)和(c)所示, 与原始的玻璃粉比较, 经过 0.5 h 均

质后的玻璃粉, 粒度明显减小, 只有局部还存在大 

 
图 2  不同均质时间的玻璃粉扫描电镜照片 
Fig. 2  SEM images of glass powder homogenized for differ-
ent time  
(a) 0 h; (b) 0.5 h; (c) 1 h  

 
块状的玻璃粉, 这与图 1 的粒度分布一致. 图 2(c)
为均质 1.0 h 的玻璃粉形貌, 与图 2(b)相比可以看出, 
玻璃粉的粒度进一步减小, 且形状也变得更加一致. 
这是由于液体与粉体在混合前是互相不接触的, 只
有在混合前的瞬间, 粉体以弥散状导入液流之中, 
所以粉体间发生团聚的概率较少. 
2.3  不同均质时间对玻璃烧结性能的影响 

高压均质时间对玻璃粉的性能有着重要的影响, 
如经过 0.5 h 高压均质的玻璃粉在 350℃烧结 12 h, 
而经过 1 h高压均质的玻璃粉只需在 310℃烧结 12 h, 
图 3 为玻璃粉烧结后 SEM 微观形貌. 由图 3 (a)可以

看出烧结样品结成块状, 细颗粒呈熔融状. 随着高

压均质时间的延长, 其表面出现了细小的空洞, 如  
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图 3  不同均质时间并经烧结后的玻璃粉 SEM 照片 
Fig. 3  SEM images of glass powder sintered after homoge-
nized for different time  
(a) 0.5 h and (b) 1 h 
 
图 3(b)所示, 而且有一些不均匀气孔分布在样品中, 
从外观上看烧结后样品表面更加致密, 说明经过较

长时间的高压均质, 玻璃粉易烧结致密. 
2.4  高压均质对玻璃粉软化温度的分析 

玻璃粉粒度的大小也会影响其软化温度, 实验

测定了不同均质时间的玻璃粉软化温度, 测试结果

如图 4 所示, 从图 4 (a)中可以看出, 均质之前的玻

璃粉软化温度在 500 ℃附近, 经过 0.5 h 高压均质的

玻璃粉软化温度降至 375℃, 如图 4 (b). 而经过 1 h
高压均质的玻璃粉软化温度在 325℃, 如图 4 (c)所
示. 由此可见, 玻璃粉粒度的大小对其软化温度有

重要影响, 这还会影响烧结温度, 相同样品, 粒度

大的软化温度高, 粒度小则软化温度低, 烧结温度

也低.  
2.5  高压均质细化玻璃粉的机理 

高压均质机的细化玻璃粉机理可能如下: 玻璃

粉在CMC作用下, 可以形成悬浮液, 阻止玻璃粉沉

积, 悬浮于 CMC 中的玻璃粉经高压低速进入均质

部位(一级均质阀和二级均质阀所组成的双级均质

系统), 流径阀座和阀杆窄小间隙进入低压区. 当柱

塞体一段伸入到泵体的泵腔内, 在传动机构的带动

下柱塞在泵腔内往复运动 , 在主泵体内通过进料

阀、均质阀和出料阀, 完成进料–压缩–泄放–进料– 

 
图 4  不同高压均质时间的玻璃粉 DSC 曲线 
Fig. 4  DSC curves of the glass powder homogenized for 
different time 
(a) 0 h; (b) 0.5 h; (c) 1 h 

 
压缩–泄放⋯⋯周而复始运行, 对于每一个柱塞泵来

说, 进料和泄放都是间歇的, 管道的液流必然是脉

冲状态[12]. 
玻璃粉被高压均质机细化在于高压均质的间隙

内不但有强大压力, 还具有液力剪切、空化和撞击

作用. 根据伯努利定律:压力能转变为动能, 巨大的

动能把流速提高到 300~500 m/s[13-14], 此时压力迅

速下降至饱和蒸汽压力下, 在玻璃粉中形成气泡, 
出现空爆现象. 另由于存在巨大的动能, 玻璃粉以

300~500 m/s 的速率撞击于冲击挡圈上[15], 玻璃粉

颗粒被破碎成极细微粒, 其平均粒度在 2 μm 以下, 
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甚至达到纳米级, 且分散性能好. 在高压均质作用

下, 悬浮液中的玻璃粉在强烈的剪切、撞击和空穴

的等共同作用下被粉碎断裂, 直至细化变小. 本研

究通过该方法细化了玻璃粉, 有效地减小玻璃粉粒

度, 且避免了高压均质机均质玻璃粉容易阻塞问题.   

3  结论 

1) 通过加入纤维素类物质(如 CMC)做玻璃粉

的防沉剂, 用高压均质技术粉碎玻璃粉, 能有效地

减小玻璃粉粒度, 避免了直接高压均质玻璃粉容易

发生阻塞问题.  
2) 随着对玻璃粉高压均质时间的增加, 玻璃

粉的粒度逐渐变小, 粒径分布变窄, 形貌上由大块

状逐渐变为细小片状颗粒.  
3) 高压均质对玻璃粉的软化温度有重要影响, 

即高压均质时间越长, 其玻璃粉的软化温度会越低.  
4) 高压均质会影响玻璃粉相应地烧结温度 , 

均质时间长, 烧结温度低, 且烧结后表面更加致密.   
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