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摘!要# 氧化铟锡%QRI&原料粉作为影响靶材制备的关键性因素!对所制备出的靶材质量有着重要影

响!为了改善纳米氧化铟锡混合粉体的压制性能!提高 QRI原料粉的质量!将纳米氧化铟和氧化锡混合

粉体与分散剂和黏结剂混合之后球磨!再采用压力喷雾造粒技术制备近球形氧化铟锡造粒粉" 分别研

究浆料黏度’黏结剂含量’浆料固含量和进风温度对造粒氧化铟锡粉体微观表面形貌’松装密度’振实密

度以及粒度分布的影响" 结果表明$当黏结剂聚乙烯醇%HSD&质量分数为 "g!氧化铟锡浆料固含量为

$*g!以及压力喷雾造粒机进风温度为 %** t时!可以得到性能良好的氧化铟锡造粒粉" 采用喷雾造粒

工艺可以有效提高纳米氧化铟锡混合粉体的松装密度和振实密度!改善其压制性能!有利后续烧结获得

高密度的 QRI靶材"

关键词# 氧化铟# 氧化锡# 喷雾造粒# QRI靶材# 黏结剂质量分数

中图分类号# R1’’%!!!文献标志码# D!!!aEN#"* "̂’#*$-T\>449\".#"_.&’’ %̂*%%\*% *̂""

%!引言

氧化铟锡">9B>;A=>9 8V>B3! QRI#薄膜具有良
好的可见光透过率 "# &$g#’低电阻率 " "*_$ c
"*_’ =,6A#等一系列优良的光电性能!被广泛应
用于液晶显示器’电致发光显示器’触控面板和太
阳能电池等领域 * "+ ) 目前!工业上应用最为广泛
的 QRI薄膜制备技术为磁控溅射法!即利用等离
子轰击靶材表面!使靶材原子被轰击出来并沉积
在玻璃基底表面形成薄膜!因而高性能的 QRI靶
材是制备高质量 QRI薄膜性能重要前提 * %+ ) 高
性能 QRI靶材需要满足一系列的性能特点!包括
高密度"8// $̂g#’高纯度"8// /̂/g#’高组织
均匀性等 * ’+ !通常只能采用粉末冶金工艺制备)

为了制备高性能的 QRI靶材!需要使用高纯
度的纳米级氧化铟锡粉末为原料 * (+ !然而纳米
级粉末容易发生团聚现象并且流动性较差!在
QRI素坯成形过程中容易形成各种缺陷 * $+ !最终
导致 QRI靶材的致密度低并且成分不均匀!使
靶材性能下降 * .+ ) 因此需要对纳米氧化铟’氧

化锡粉体进行处理以提高其成形性能!其中使
用较为广泛的是喷雾造粒工艺 * #+ ) 李晶等 * &+研
究发现!经喷雾造粒可以将不规则 QRI粉体制
备成规则的球形粉体颗粒!并且素坯的密实性
和烧结后靶材的密度’均匀性均优于直接压制
成型所制备的样品)

此外!目前 QRI靶材制备工艺中使用的粉末
原料有 % 种(共沉淀法制备的纳米 QRI粉末 * /+和
氧化铟’氧化锡单体混合粉!其中氧化铟和氧化锡
单体混合粉因为其比例和粒度级配可控!因此烧
结性能更好!逐渐成为 QRI靶材制备的首选粉体
原料 * "*_"%+ ) 喷雾造粒工艺在制浆过程中同时又
可以实现纳米级氧化铟和氧化锡的均匀混合!提
高 QRI靶材性能) :3>等 * "’+采用氧化铟和氧化
锡混合粉体喷雾造粒&冷等静压&氧气氛围烧结
的工艺制备得到了密度达 // &̂’g的 QRI靶材)
然而!文献中的研究主要是针对共沉淀法制备的
氧化铟锡粉末的喷雾造粒工艺研究!或者是直接
采用氧化铟锡粉末!而针对氧化铟和氧化锡单体
粉末混合喷雾造粒工艺的研究尚未见报道)
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本文以氧化锡和氧化铟单体粉末为原料!采
用压力喷雾造粒工艺制备近球形造粒氧化铟锡粉
体!为制备高质量氧化铟锡生坯及靶材提供了实
验依据)

(!实验方法

(4(!料浆制备
首先!将纯度 ( K的纳米级氧化铟和氧化锡

粉末按质量比 / y"的比例混合!然后将混合粉体
和一定量的去离子水以及自制的分散剂一同置于
球磨罐中球磨 %% 7!接下来再加入聚乙烯醇黏结
剂"分析纯!上海阿拉丁生化科技股份有限公司#
的水溶液继续球磨 % 7!最后得到混合均匀的喷雾
造粒用氧化铟锡料浆) 其中!自制的分散剂是由
聚丙烯酸"分析纯!上海阿拉丁生化科技股份有
限公司#’氨水"优级纯!洛阳市化学试剂厂#’去
离子水以及微量正辛醇 "分析纯!上海阿拉丁生
化科技股份有限公司#配制而成的 CY值为 # 的
溶液)
(4$!喷雾造粒

将上述混合均匀的浆料置于烧杯中!然后通
过喷雾干燥设备自带的蠕动泵送到雾化器中!浆
料经雾化喷嘴喷射成极细的雾状液滴进入干燥
室!雾状液滴在干燥室中与热空气并流接触并被
干燥成造粒氧化铟锡粉!造粒氧化铟锡粉在旋风
分离器作用下落入收集装置中) 喷雾造粒使用上
海雅程仪器设备有限公司的 f+)"$ 压力式喷雾
造粒设备!具体工艺参数如表 " 所示)

表 (!喷雾造粒工艺参数

,H.FM(!2HIHQMLMIbEPbcIHT OIHKVFHLNEKcIE]Mbb

固含量-g
进风
温度-t

黏结剂质
量分数-g

蠕动泵转速
-",,A>9_"#

’*c.* ".*c%%* * $̂c% *̂ %*

(4#!分析检测
采用济南微纳公司的 X>993,%’*& 型激光粒

度分析仪测定造粒氧化铟锡粉体的粒度分布!采
用美国 @PQ公司生产的 m;59=5%$*@PO型扫描电
子显微镜观察!采用斯科特容量计法 "O1-R
"(#/ "̂&%*""#测试粉末的松装密度!采用丹东皓
宇公司的 YfZ)"** 型粉体振实密度测试仪测试
粉末的振实密度)

$!结果与讨论

$4(!黏结剂质量分数对氧化铟锡造粒粉性能的
影响
图 " 是不同黏结剂含量"文中均为质量分数#

氧化铟锡浆料黏度随剪切速率变化曲线图"浆料固
含量为 ’*g!进风温度为 "&* t#) 如图 ""5#所
示!当黏结剂质量分数为 * $̂g时!氧化铟锡浆料黏
度取得最大值!之后随黏结剂的添加黏度不断下
降!当黏结剂质量分数在 " *̂g以上时!浆料向牛顿
流体转变!当添加量为 % *̂g时!又有轻微上升) 这
主要是由于黏结剂的加入!对氧化铟锡浆料起稳定
性作用!导致剪切变稀向牛顿流体转变) 在黏结剂
添加过量之后!流体性质没有改变!多余的黏结剂
又导致了浆料黏度的上升*"(+ ) 因此!黏结剂添加
量为 "g或 " $̂g较为合适)

图 (!不同黏结剂含量下氧化铟锡浆料黏度与剪切力随剪切速率变化曲线

<NOVIM(!BNb]EbNLT ]VÎMbHKab1MHIbLIMbbEPNKaNVQLNKEZNaMbFVIINMb]EKLHNKNKO aNPPMIMKL

HQEVKLbEP.NKaMIHbH PVK]LNEKEPb1MHIIHLM

!!图 % 所示为不同黏结剂含量的氧化铟锡造粒
粉的 0P:图) 从图 % 可以看出!氧化铟锡造粒粉
的颗粒尺寸随着黏结剂质量分数的增加而增大)
此外!黏结剂质量分数对造粒粉体颗粒形貌也有显

著影响*"$+ ) 当黏结质量分数为 * $̂g时"图 %"5#’
%"?##!造粒粉体中出现较多破碎颗粒和-苹果状.
颗粒) 当黏结剂质量分数增加到 "g时"图 %"6#’
%"B##!可以看到氧化铟锡造粒粉的成球情况得到
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了很大的改善!基本没有出现-苹果状.颗粒) 此
后!随着黏结剂质量分数继续增加到 " $̂g 和

% *̂g时"图 %"3#"F#"E#"7##!氧化铟锡造粒粉可
以观察到较多的-苹果状.颗粒和破碎颗粒)

图 $!在不同质量分数黏结剂下氧化铟锡造粒粉的 C?G 图

<NOVIM$!C?G NQHOMbHKaL1McHILN]FMbN0MaNbLIN.VLNEKEPNKaNVQLNKEZNaM

OIHKVFHLMacEYaMIYNL1aNPPMIMKL.NKaMIQHbbPIH]LNEK

图 #!在不同质量分数黏结剂下氧化铟锡造粒粉的粒径分布

<NOVIM#!2HILN]FMbN0MaNbLIN.VLNEKEPNKaNVQLNKEZNaMOIHKVFHLMacEYaMIYNL1aNPPMIMKL.NKaMIQHbbPIH]LNEK

!!图 ’ 为不同质量分数黏结剂下的氧化铟锡
造粒粉的粒径分布图!从图 ’ 可以看出!随着黏
结剂质量分数从 * $̂g增加到 %g!氧化铟锡造
粒粉粒径也随之增加 "从 ( .̂$’ ;A增大至
/ $̂$’ ;A# !和 0P:观察结果一致) 还值得注
意的是!随着黏结剂质量分数从 * $̂g增加到
% *̂g!造粒粉体颗粒尺寸在 " ;A以下的分布
逐渐减少!表明未成球的小颗粒数目随黏结剂
质量分数增加而减少) 造成粒径增大和未成球
颗粒数目的减少的原因主要是因为黏结剂质量
分数增加时!料浆黏度增加!因而使料浆对粉体
颗粒黏结和包裹作用增强)

图 ( 为不同质量分数黏结剂下的氧化铟锡造
粒粉的松装密度和振实密度关系图) 从图 ( 可以
看出!造粒粉体的松装密度和振实密度随黏结剂
质量分数的增加呈现先上升再降低的趋势) 这主
要得益于粉体粒度的增加和球化率的提升) 此后

当黏结剂质量分数进一步增加到 % *̂g时!颗粒
的松装密度和振实密度逐渐降低!这主要是由于
黏结剂量较大时造粒粉体之间的黏合作用)
$4$!浆料固含量对氧化铟锡造粒粉性能的影响

图 $ 是不同固含量下氧化铟锡浆料黏度随剪
切速率变化曲线图!"黏结剂含量为 "g!进风温
度为 "&*t#) 由图可知!固含量为 ’*g’(*g时!
浆料是一个稳定的状态) 当固含量升高到 $*g
时!随着剪切速率的增加!浆料呈现剪切变稀行
为!固含量进一步增加到 .*g时!黏度过大!无法
测量) 因此!可以认为固含量为 $*g是浆料由牛
顿流体向非牛顿流体转变的临界点!也就是在维
持浆料稳定的前提下所允许添加固相物质的最大
值!因此!固含量的最佳添加量为 $*g)
!!图 . 是在不同固含量下造粒后氧化铟锡造粒
粉的 0P:图) 如图 ."5#’."?#所示!当浆料固含
量为 ’*g时!氧化铟锡造粒粉中出现较多的破碎
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!!!

图 "!在不同质量分数黏结剂下的氧化铟锡造粒粉的

松装密度和振实密度

<NOVIM"!;EEbMcH]_NKO HKaLHcaMKbNLT EPNKaNVQLNK

EZNaMOIHKVFHLMacEYaMIYNL1aNPPMIMKL.NKaMIQHbbPIH]LNEK

颗粒和小颗粒!这种现象形成的原因是浆料固含
量较低时雾化液滴的含水量较高!在蒸发过程中
颗粒收缩严重形成小颗粒!而严重收缩的同时如
果收缩不均匀则会形成破碎颗粒) 当固含量增加
到 (*g时"图 ."6#’."B##!氧化铟锡造粒粉中基
!!!

本观察不到破碎颗粒和小颗粒!颗粒的成球率明
显改善) 当浆料固含量进一步增加到 $*g时"图
."3#’."F##!氧化铟锡造粒粉已基本全部呈球
形!且颗粒大小较固含量较低时更加均匀) 当浆
料固含量进一步提升到 .*g时"图 ."E#’." 7##!
由于固含量过高导致浆料的黏度过高!氧化铟锡
造粒粉中苹果状颗粒数量明显增多)

图 # 为不同固含量下的氧化铟锡造粒粉的粒
径分布图) 从图 # 可以看出!随着浆料固含量从
’*g增加到 .*g时!氧化铟锡造粒粉的 J$* 从
. ’̂"# ;A增加到 "’ &̂// ;A) 同时!根据图 & 所
示!氧化铟锡造粒粉的松装密度和振实密度也随
着浆料固含量的增加而分别增加到 " (̂*/’
" (̂*# E-6A’!表明此时松装密度和振实密度主要
受粒径尺寸影响!而受颗粒形貌的影响则较小)
然而!考虑苹果状颗粒在后续压制和烧结过程可
能会产生较多的孔隙!因此氧化铟锡造粒粉较为
!!!

图 5!不同固含量下氧化铟锡浆料黏度与剪切力随剪切速率变化曲线图

<NOVIM5!BNb]EbNLT ]VÎMbHKab1MHIbLIMbbEPNKaNVQLNKEZNaMbFVIINMb]EKLHNKNKO aNPPMIMKL

HQEVKLbEPbEFNa]EKLMKLHbH PVK]LNEKEPb1MHIIHL

图 6!不同浆料固含量下氧化铟锡造粒粉形貌

<NOVIM6!GEIc1EFEOT EPNKaNVQLNKEZNaMOIHKVFHLMacEYaMIVKaMIaNPPMIMKLbFVIIT bEFNa]EKLMKL
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图 d!不同固含量下氧化铟锡造粒粉粒径分布

<NOVIMd!2HILN]FMbN0MaNbLIN.VLNEKaNHOIHQ EPNKaNVQLNKEZNaMOIHKVFHLMacEYaMIYNL1aNPPMIMKLbEFNa]EKLMKLJ

图 -!不同固含量下氧化铟锡造粒粉的松装和振实密度

<NOVIM-!XVF_aMKbNLT HKaLHcaMKbNLT EPNKaNVQLNK

EZNaMOIHKVFHLMacEYaMIYNL1aNPPMIMKLbEFNa]EKLMKL

适宜的固含量为 $*g)

图 *!不同进风温度下氧化铟锡造粒粉形貌图

<NOVIM*!GEIc1EFEOT EPNKaNVQLNKEZNaMOIHKVFHLMacEYaMIHLaNPPMIMKLNKFMLHNILMQcMIHLVIMb

$4#!进风温度对氧化铟锡造粒粉性能的影响
图 / 为不同进风温度氧化铟锡造粒粉的

0P:图 "黏结剂含量为 " *̂g!浆料固含量为
$*g# ) 如图 / "5# ’/ " ?#所示!当进风温度为
".* t时!氧化铟锡造粒粉体中可以观察到较多
数量的-苹果状.颗粒!这主要是由于当进风温
度过低时颗粒外层先干燥后!内部水分挥发较
慢!从而颗粒内出现中空区域进而导致颗粒局

部收缩形成 -苹果状 . ) 随着进风温度升高到
"&* t和 %** t"图 /"6# " B# "3# "F# # !氧化铟
锡造粒粉体中已经基本观察不到 -苹果状 .颗
粒!粉体成球率得到显著改善) 当进风温度继
续升高到 %%* t时!氧化铟锡造粒粉中又出现
部分破碎颗粒)

图 "* 为不同进风温度时氧化铟锡造粒粉的
粒径分布图) 从图中可以看出!随着进风温度
的增加!氧化铟锡造粒粉的 J$* 从 ".* t时的
"* *̂%$ ;A增加到 %%* t时的 "% ’̂&/ ;A) 此
外!还可以看出!在进风温度为 %** t时!粒径
尺寸在 " ;A以下的分布最少!表明此时小颗粒
和破碎颗粒数量最少) 图 "" 为不同进风温度下
氧化铟锡造粒粉的松装密度和振实密度图!从图
中可以看出!当进风温度小于 %** t时!随着温度
的升高!氧化铟锡造粒粉的松装密度和振实密度
随之增加!到进风温度为 %** t时达到最大值
" (̂*% E-6A’!此后随着温度的进一步升高!由于
粉体中破碎颗粒数目较多!氧化铟锡造粒粉松装
密度和振实密度均下降) 因此!氧化铟锡粉体造
粒最适宜的进风温度是 %** t)
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图 (%!不同进风温度下氧化铟锡造粒粉粒径分布图
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图 ((!不同进风温度下造粒粉的松装和振实密度

<NOVIM((!,1MFEEbMcH]_NKO HKaLHcaMKbNLT EPNKaNVQLNK

EZNaMOIHKVFHLMacEYaMIHLaNPPMIMKLNKFMLHNILMQcMIHLVIM

#!结论

采用压力喷雾造粒工艺制备得到了近球形造
粒氧化铟锡粉体!并研究了浆料粘结剂含量’固含
量和进风温度对造粒氧化铟锡粉体微观形貌’松
装密度’振实密度以及粒度尺寸和分布的影响)
结果表明(当粘结剂质量分数为 "g!浆料固含量
为 $*g以及进风温度为 %** t时!可以得到球形
度高’球化率高’粒径分布窄’松装密度和振实密
度高的氧化铟锡造粒粉) 采用喷雾造粒工艺可以
有效提高纳米氧化铟’氧化锡混合粉体的松装密
度和振实密度!改善其压制性能!有利后续烧结获
得高密度的 QRI靶材)
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