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摘要:提出了一种静电喷雾干燥制备超细墨粉的新工艺ꎬ对该工艺涉及的静电雾化过程进行了实验研究ꎬ分析了电压、流

量、针头内径等因素对高压电场中液体雾化模式和雾化效果的影响ꎮ 结果表明ꎬ随着电压的增加ꎬ乙醇的雾化呈现出滴落模式、
锥射流模式、鞭动模式、多极分岔射流模式和稳定多股射流模式ꎬ其中稳定多股射流模式下的雾化效果较好ꎮ 雾化液滴的平均

粒径随电压的增大先减小后基本保持不变、随针头内径的减小而减小、随流量的增大而增大ꎮ 各因素对液滴分布均匀性以及液

滴平均粒径大小的影响程度均为电压最大、针头内径次之、流量最小ꎮ 最佳实验条件为电压 ８ ｋＶ、流量 ２􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎ、针头内径

０􀆰 ２ ｍｍꎬ该条件下平均粒径最小为 ３７􀆰 ９６ μｍꎮ 使用质量分数 ５％的墨粉前驱液进行静电雾化实验ꎬ液滴主要分布在 １５ ~
３５ μｍꎬ液滴的平均粒径为 ２４􀆰 ４９ μｍꎬ计算得到墨粉的平均粒径为 ８􀆰 ３１ μｍꎮ

关键词:墨粉ꎻ静电雾化ꎻ液滴粒径ꎻ影响因素ꎻ正交实验
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　 　 墨粉是电子信息打印行业的主要耗材ꎬ属于高

附加值的超细粉体ꎬ若想要达到高清晰度的打印效

果ꎬ墨粉的粒径最好在 ６ ~ １０ μｍ 之内ꎮ 目前ꎬ我国

常用的墨粉制备方法主要为熔融粉碎法和化学聚合

法ꎬ但是熔融粉碎法制备的墨粉表面形貌较差ꎬ粒径

分布不均匀ꎬ化学聚合法工艺复杂、成本较高且产生

的废水容易污染环境[１]ꎬ为了克服传统墨粉制备方

法的缺点ꎬ提出了一种静电喷雾干燥法制备墨粉的

新工艺ꎮ 喷雾干燥是一种常见的粉体颗粒制备技

术ꎬ料液通过喷嘴雾化成小液滴ꎬ液滴与干燥气体在

干燥室中进行传热传质使溶剂蒸发ꎬ最终形成粉体

颗粒并收集[２]ꎮ 传统的喷雾干燥方法虽然热效率
较高ꎬ但是颗粒的大小及分布难以控制[３]ꎮ 因此使

用静电雾化代替传统的压力、旋转、气流式雾化ꎮ
静电雾化是指利用高压静电技术使流经毛细管

的液体在电场力的作用下形成泰勒锥ꎬ然后破碎成

细小荷电雾滴群的过程[４]ꎮ １７４５ 年 Ｂｏｓｅ 就在实验

中发现了静电雾化现象ꎬ但是当时并没有进行深入

研究ꎮ １９ 世纪 ７０ 年代ꎬＲａｙｌｅｉｇｈ[５] 在研究中指出ꎬ
带电的液滴之所以能够保持稳定ꎬ是因为其带电量

没有超过某一界限ꎬ而一旦液滴的带电量超过该界

限ꎬ液滴将无法维持稳定状态并发生分裂ꎬ该极限值

被称为“Ｒａｙｌｅｉｇｈ 极限”ꎮ ２０ 世纪 ６０ 年代ꎬＴａｙｌｏｒ[６]

在实验中发现ꎬ当电压达到某一临界值时ꎬ管口处的

液体由半球形转变为锥形ꎬ这一带电的锥体被称为

“泰勒锥”ꎮ 与传统的雾化方式相比ꎬ静电雾化技术
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能产生粒径小、单分散性好、可控性强、沉积率高的

液滴ꎬ可以有效提高液体利用率[７]ꎬ因此在静电喷

涂、静电印刷、农药喷洒、生物制药、微型燃烧和微纳

米材料制备等众多领域都有着广泛应用[８－１３]ꎮ 尤其

是在微纳米颗粒制备方面ꎬ静电雾化产生的荷电液

滴所需干燥温度低ꎬ降低了热降解的风险ꎬ产物活性

高ꎬ具有广阔的发展前景[１４]ꎮ Ｓｃｈｍａｔｚ 等[１５] 将电喷

雾技术引入到藻蓝蛋白的制备中ꎬ最终制备藻蓝蛋

白耐热性高达 ２１６℃ꎬ并且保持了较高的抗氧化活

性ꎮ Ｖｅｈａｐｉ 等[１６]采用电喷雾方法制备了牛至橄榄

油 /壳聚糖粒子ꎬ很大程度上提高了产物的包埋率和

抗真菌效果ꎮ Ｍｕｔｕｋｕｒｉ 等[１７] 使用静电喷雾干燥的

方式生产了单克隆抗体制剂ꎬ比传统的喷雾干燥方

式生成的产物稳定性更好ꎮ Ｋａｒｉｍｉ 等[１８] 采用静电

雾化喷涂的方法制备了 ＺｎＳ 薄膜ꎬ研究了电压、流量

以及喷涂间距对薄膜形貌的影响ꎮ Ｒｉ 等[１９] 使用静

电喷涂沉积技术制备了纳米复合锂离子电极材料ꎬ
具备较高的均匀性和稳定性ꎮ 目前对静电雾化制备

微纳米颗粒的研究大多集中在产物的性能测试与表

征方面ꎬ对雾化模式以及液滴尺度信息方面的研究

较少ꎮ
本文中使用无水乙醇为实验介质ꎬ对液体在高

压静电场中的雾化模式及雾化特性进行初步研究ꎬ
探究电压、流量、针头内径对静电雾化过程中液滴分

布均匀性以及液滴平均粒径大小的影响ꎮ 除此之

外ꎬ还使用墨粉前驱液进行静电雾化实验ꎬ获得了雾

化液滴的粒径信息ꎬ为之后的干燥过程奠定了坚实

的研究基础ꎮ

１　 实验装置与流程

１􀆰 １　 实验装置

本文中使用的静电雾化实验装置如图 １ 所示ꎬ
主要包括负高压直流电源、蠕动泵、环形电极、雾化

喷嘴、高速摄像机、冷光源、废液收集桶等ꎮ

１—高速摄像机ꎻ２—蠕动泵ꎻ３—雾化喷嘴ꎻ４—环形电极ꎻ
５—废液收集桶ꎻ６—高压电源ꎻ７—冷光源

图 １　 高压静电雾化实验装置

１􀆰 ２　 实验流程

液体的物性是静电雾化过程影响因素之一ꎬ其
中起主导作用的是表面张力ꎮ 墨粉前驱液的溶剂为

四氢呋喃ꎬ但是四氢呋喃对人体有一定生殖毒性ꎬ有
机物中无水乙醇的表面张力与四氢呋喃相近且比较

安全ꎬ因此先使用无水乙醇进行静电雾化实验ꎬ探索

实验规律ꎮ 无水乙醇的物理性质如表 １ 所示ꎮ
表 １　 无水乙醇的物理性质

参数 数值

无水乙醇密度 / (ｋｇ􀅰ｍ－３) ７９０

无水乙醇黏度 / (ｍＰａ􀅰ｓ) １􀆰 １７

无水乙醇表面张力 / (Ｎ􀅰ｍ－１) ０􀆰 ０２２

无水乙醇介电常数 ２４􀆰 ５

静电雾化实验的基本流程如下:检查仪器设备

的完好性并规范连接ꎮ 调整毛细管口与环形电极的

垂直距离ꎬ确定间距ꎮ 调节蠕动泵的转速来控制流

量ꎬ将转速控制在实验值并等待出液稳定ꎮ 设定电

压保护值ꎬ保证实验安全ꎮ 电压从 ０ 开始增加ꎬ使用

高速摄像机拍摄无水乙醇雾化模式的变化情况ꎮ 收

集不同条件下雾化生成的液滴ꎬ用高倍生物显微镜

观测并拍摄图片ꎮ

２　 静电雾化实验结果

２􀆰 １　 无水乙醇的雾化模式

不同电压下无水乙醇的雾化模式如图 ２ 所示ꎮ
在电场力作用下无水乙醇呈现出滴落模式、锥射流

模式、鞭动模式、多极分岔射流模式以及稳定多股射

流模式ꎮ

(ａ)１ ｋＶ (ｂ)３ ｋＶ (ｃ)４ ｋＶ

(ｄ)５ ｋＶ (ｅ)７ ｋＶ (ｆ)９ ｋＶ

图 ２　 不同电压下无水乙醇的雾化模式
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(１)施加的电压在 ３ ｋＶ 以下时ꎬ无水乙醇处于

滴落模式ꎮ 从图 ２( ａ)、(ｂ)可以看出ꎬ一部分液体

会先包覆在毛细管壁上ꎬ然后凝成一颗液滴自管口

处下落ꎬ这是因为电压较小时ꎬ重力与表面张力起主

导作用ꎮ 施加的电压为 ３ ｋＶ 时ꎬ电场力的影响已经

比较明显ꎬ此时包覆在毛细管壁的液体变少ꎬ导致管

口处聚积的液体体积明显变小ꎬ只比毛细管外径略

大ꎬ液滴下落的间隔也大幅度缩短ꎮ
(２)施加的电压为 ４ ｋＶ 时ꎬ滴落模式结束ꎬ泰

勒锥成型ꎬ无水乙醇的雾化处于稳定的锥射流模式ꎮ
泰勒锥的形成与断裂是一个重复性的周期过程ꎬ从
图 ２(ｃ)可以看出ꎬ乙醇形成的泰勒锥锥体细长ꎬ锥
角较小ꎬ锥尖处拉伸出了一条细小的射流ꎮ

(３)施加的电压为 ５~６ ｋＶ 时ꎬ无水乙醇处于不

稳定的鞭动模式ꎮ 从图 ２(ｄ)可以看出ꎬ管口处的液

体呈现鞭状并左右摆动ꎮ 随着电压的增加鞭动会更

加剧烈ꎬ主要表现为鞭状射流明显变短ꎬ左右摆动幅

度加大ꎮ
(４)施加的电压为 ７ ｋＶ 时ꎬ无水乙醇处于不稳

定的多极分岔射流模式ꎮ 从图 ２(ｅ)可以看出ꎬ管口

处的液体会分岔成几股并出现旋转现象ꎬ伴随着旋

转现象的发生液体会破碎成多个液滴ꎮ
(５)施加的电压为 ８ ｋＶ 时ꎬ无水乙醇处于稳定

多股射流模式ꎮ 从图 ２(ｆ)可以看出ꎬ此时毛细管口

底端边缘处形成了数条稳定的细小射流ꎬ每一条射

流都会雾化破碎形成小液滴ꎬ雾化状态十分稳定ꎮ
随后电压增大到 １２ ｋＶ 时依旧处于稳定多股射流模

式ꎮ 稳定多股射流模式下的雾化液滴如图 ３ 所示ꎬ
可以看出该模式下雾化液滴的粒径较小且分布比较

均匀ꎮ

图 ３　 稳定多股射流模式下的雾化液滴

２􀆰 ２　 不同因素对雾化液滴粒径的影响

除了雾化模式ꎬ雾化液滴的粒径也是液体雾化

效果好坏的重要评判标准ꎬ尤其是对制备各种功能

性微纳米粉体而言ꎬ雾滴粒径的大小直接影响最终

产物的粒径大小ꎬ进而影响产物的性能ꎬ因此将通过

单因素实验研究电压、流量、针头内径对液滴粒径的

影响ꎮ
２􀆰 ２􀆰 １　 电压的影响

实验条件为流量 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎬ针头内径 ０􀆰 ４ ｍｍ
时ꎬ不同电压下无水乙醇的雾化粒径如图 ４ 所示ꎮ

图 ４　 电压对雾化液滴粒径的影响

从图 ４ 中可以看出ꎬ无水乙醇的雾化液滴粒径

随着电压的增大先减小后基本趋于不变ꎮ 锥射流模

式虽然比较稳定ꎬ但是由于无水乙醇的表面张力比

较小ꎬ锥射流出现时的电压值较低ꎬ荷电效果不佳ꎬ
此时雾化液滴的粒径较大ꎮ 鞭动模式和多极分岔射

流模式的雾化稳定性很差ꎬ粒径分布不均匀ꎮ ８ ｋＶ
之后ꎬ无水乙醇的雾化进入稳定多股射流模式ꎬ此时

雾化液滴粒径较小ꎬ该模式下电压增加时粒径几乎

不发生变化ꎬ稳定性很好ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 流量的影响

实验条件为电压 ６ ｋＶꎬ针头内径 ０􀆰 ２７ ｍｍ 时ꎬ
不同流量下无水乙醇的雾化粒径如图 ５ 所示ꎮ

图 ５　 流量对雾化液滴粒径的影响

从图 ５ 中可以看出ꎬ无水乙醇的雾化液滴粒径

随着流量的增大逐渐增大ꎬ这是因为流量增大时ꎬ喷
嘴处液体的流速会加快ꎬ液体在强电场中的停留时

间变短ꎮ 如果液体在电场中的停留时间小于液体荷

电的弛豫时间就会导致液体荷电不充分ꎬ从而影响

雾化效果ꎬ使液滴粒径变大ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 针头内径的影响

实验条件为电压 ６ ｋＶꎬ流量 ５􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎ 时ꎬ不
同针头内径下无水乙醇的雾化粒径如图 ６ 所示ꎮ
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１８Ｇ、２２Ｇ、２４Ｇ、２６Ｇ、２８Ｇ 型号针头的内径分别为

０􀆰 ８６、０􀆰 ４０、０􀆰 ２７、０􀆰 ２２、０􀆰 １７ ｍｍꎮ

图 ６　 针头内径对雾化液滴粒径的影响

从图 ６ 中可以看出ꎬ无水乙醇的雾化液滴粒径

随着针头内径的减小无水乙醇的雾化液滴粒径逐渐

减小ꎬ这是因为施加电压后在毛细管附近激发的电

场是基于尖端效应ꎬ毛细管的内径越小曲率越大ꎬ尖
端效应也越明显ꎮ 因此电压和间距不变时ꎬ针头内

径越小激发的场强越大ꎬ液滴粒径变小ꎮ

３　 雾化因素影响机理分析

静电雾化的影响因素主要有 ３ 种:过程参数、液
体性质以及外界环境[２０]ꎬ通过正交实验来研究不同

因素对液体雾化效果的影响并确定最佳实验条件ꎮ
３􀆰 １　 正交实验方案设计

以单因素实验为基础ꎬ选取电压 ( Ａ)、流量

(Ｂ)、针头内径(Ｃ) ３ 个因素进行正交实验ꎬ正交实

验因素水平表如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 正交实验因素水平

水平 电压 / ｋＶ 流量 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) 针头内径 / ｍｍ

Ⅰ ４ ２􀆰 ５ ０􀆰 ４

Ⅱ ６ ５􀆰 ０ ０􀆰 ３

Ⅲ ８ ７􀆰 ５ ０􀆰 ２

根据表 ２ 可知ꎬ本次实验为 ３ 因素 ３ 水平正交

实验ꎬ一共需要 ９ 组实验ꎬ实验方案及结果如表 ３
所示ꎮ

表 ３　 正交实验方案及结果

序号 Ａ Ｂ Ｃ 标准差 平均粒径 / μｍ

１ ４ ２􀆰 ５ ０􀆰 ４ １００􀆰 ４９ ４６７􀆰 ３５

２ ４ ５􀆰 ０ ０􀆰 ３ １０６􀆰 ８０ ３５９􀆰 ２５

３ ４ ７􀆰 ５ ０􀆰 ２ ７８􀆰 ４１ ３５３􀆰 ０６

４ ６ ２􀆰 ５ ０􀆰 ３ ２８􀆰 ６９ ７４􀆰 ５０

５ ６ ５􀆰 ０ ０􀆰 ２ １９􀆰 ５１ ９５􀆰 ５７

６ ６ ７􀆰 ５ ０􀆰 ４ ５９􀆰 ０４ ２７２􀆰 ７６

７ ８ ２􀆰 ５ ０􀆰 ２ ６􀆰 ７８ ３７􀆰 ９６

８ ８ ５􀆰 ０ ０􀆰 ４ ３０􀆰 １５ １１４􀆰 ２７

９ ８ ７􀆰 ５ ０􀆰 ３ ２０􀆰 ６２ ９２􀆰 １３

３􀆰 ２　 结果分析与讨论

不同条件下液滴粒径的标准差均值如表 ４ 所

示ꎬ可以在一定程度上代表雾化液滴粒径分布的均

匀性ꎮ 不同条件下液滴粒径的平均粒径均值如表 ５
所示ꎬ可以在一定程度上代表雾化液滴粒径大小ꎮ

表 ４　 不同条件下的标准差均值

因素
电压 / ｋＶ 流量 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) 针头内径 / ｍｍ

４􀆰 ０ ６􀆰 ０ ８􀆰 ０ ２􀆰 ５ ５􀆰 ０ ７􀆰 ５ ０􀆰 ２ ０􀆰 ３ ０􀆰 ４

标准差均值 / μｍ ９５􀆰 ２３ ３５􀆰 ７５ １９􀆰 １８ ４５􀆰 ３２ ５２􀆰 １２ ５２􀆰 ６９ ３４􀆰 ９０ ５２􀆰 ０４ ６３􀆰 ２３

　 　 从表 ４ 中可以看出ꎬ改变电压时各个实验组的

标准差均值变化很大ꎬ当电压增大到 ８ ｋＶ 时ꎬ标准

差均值急剧减小ꎬ说明电压对液滴粒径分布均匀性

的影响十分显著ꎮ 这是因为雾化模式会随着电压的

改变而变化ꎬ在 ８ ｋＶ 时雾化处于稳定多股射流状

态ꎬ此时液滴分布均匀性较好ꎬ因此标准差均值也比

较小ꎮ 改变流量时各个实验组的标准差均值变化比

较小ꎬ说明流量对于液滴均匀性的影响不是很明显ꎮ
改变针头内径时各个实验组的标准差均值变化大于

流量小于电压ꎬ随着针头内径的减小标准差均值也

稳定减小ꎬ说明针头内径对液滴粒径分布均匀性的

影响一般ꎬ大于流量但小于电压ꎮ
表 ５　 不同条件下的平均粒径均值

因素
电压 / ｋＶ 流量 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) 针头内径 / ｍｍ

４􀆰 ０ ６􀆰 ０ ８􀆰 ０ ２􀆰 ５ ５􀆰 ０ ７􀆰 ５ ０􀆰 ２ ０􀆰 ３ ０􀆰 ４

平均粒径均值 / μｍ ３９３􀆰 ２２ １４７􀆰 ６１ ８１􀆰 ４６ １９３􀆰 ２７ １８９􀆰 ７０ ２３９􀆰 ３１ １６２􀆰 ２０ １７５􀆰 ２９ ２８４􀆰 ７９

　 　 从表 ５ 中可以看出ꎬ改变电压时不同实验组的

平均粒径均值变化很大ꎬ说明电压对平均粒径的影

响十分显著ꎬ原因也是改变了雾化模式ꎮ 改变流量

时不同实验组的平均粒径均值变化较小ꎬ说明流量
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对平均粒径的影响较小ꎮ 改变针头内径时不同实验

组的平均粒径变化比改变流量明显ꎬ但是当针头内

径减小到 ０􀆰 ３ ｍｍ 以下时ꎬ对平均粒径的影响变得

很小ꎮ
３ 种因素对液滴均匀性的影响程度为电压最

大ꎬ针头内径次之ꎬ流量最小ꎬ对液滴平均粒径的影

响程度也为电压最大ꎬ针头内径次之ꎬ流量最小ꎮ 综

合液滴分布的均匀性和液滴的平均粒径可以得出本

次正交实验的最佳实验条件:电压为 ８ ｋＶꎬ流量为

２􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎬ针头内径为 ０􀆰 ２ ｍｍꎬ此时的液滴均匀

性较好ꎬ平均粒径为 ３７􀆰 ９６ μｍꎬ是 ９ 组实验中的最

小值ꎮ
３􀆰 ３　 墨粉前驱液雾化液滴的粒径分布

结合 ３􀆰 ２ 节的实验结果ꎬ使用自行配置的墨粉

前驱液进行静电雾化实验ꎬ为之后的干燥过程数值

模拟提供依据ꎮ 实验条件为电压 ８ ｋＶꎬ针头内径

０􀆰 ２ ｍｍꎬ流量 ２􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎮ 墨粉前驱液为质量分数

５％的四氢呋喃溶液ꎬ溶质包括树脂主体以及黏结剂

石蜡ꎬ两者的质量比为 ｍ(树脂) ∶ｍ(石蜡) ＝ ９ ∶ １ꎮ
实验得到的雾化液滴粒径分布如图 ７ 所示ꎮ

图 ７　 液滴粒径分布

从图 ７ 中可以得出ꎬ液滴粒径大多集中在 １５ ~
３５ μｍꎬ占总体液滴的 ７５􀆰 ７６％ꎬ雾化液滴的平均粒

径 ２４􀆰 ４９ μｍꎮ 在只考虑料液和产物性质的理想情

况下ꎬ液滴粒径和产物粒径的关系如下:
Ｄｄ / Ｄｗ ＝ {(ρｗ / ρｄ) × [(１ ＋ Ｘ２) / (１ ＋ Ｘ１)]} １ / ３

式中ꎬＤｄ 为产物粒径ꎬμｍꎻＤｗ 为液滴粒径ꎬμｍꎻρｗ

为料液密度ꎬ８９０ ｋｇ / ｍ３ꎻρｄ 为产物密度ꎬ约为 １ ２００
ｋｇ / ｍ３ꎻＸ１ 和 Ｘ２ 分别为初始物料和最终产物的干基

含湿量ꎬ在喷雾干燥中ꎬＸ２ 一般非常小ꎬ可忽略不

计ꎬ质量分数 ５％的溶液 Ｘ１ 为 １９ꎬ得到的最终产物

的平均粒径为 ８􀆰 ３１ μｍꎮ

４　 结论

(１)高压电场中的无水乙醇在电场力的作用下

会呈现出多种雾化模式ꎬ主要有滴落模式、锥射流模

式、鞭动模式、多极分岔射流模式以及稳定多股射流

模式ꎮ 稳定多股射流模式下无水乙醇的雾化效果比

较好ꎬ该模式下的雾化状态比较稳定ꎬ雾化液滴粒径

小且分布均匀ꎮ
(２)通过单因素实验研究了电压、流量、针头内

径对雾化液滴粒径的影响ꎮ 结果表明ꎬ雾化液滴的

粒径随着电压的增大先减小而后基本保持不变ꎬ随
针头内径的减小先急剧减小后平稳减小ꎬ随着流量

的增大而增大ꎮ
(３)通过正交实验研究了不同因素对液滴粒径

的影响程度ꎮ 结果表明ꎬ对液滴分布均匀性的影响

程度为电压最大ꎬ针头内径次之ꎬ流量最小ꎬ对液滴

平均粒径的影响程度也为电压最大ꎬ针头内径次之ꎬ
流量最小ꎮ 静电雾化的最佳实验条件为电压 ８ ｋＶꎬ
流量 ２􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎬ针头内径 ０􀆰 ２ ｍｍꎬ此时雾化液滴

的平均粒径最小ꎬ为 ３７􀆰 ９６ μｍꎮ
(４)使用质量分数 ５％的墨粉前驱液进行静电

雾化 实 验ꎬ 实 验 条 件 为 电 压 ８ ｋＶꎬ 针 头 内 径

０􀆰 ２ ｍｍꎬ流量 ２􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎮ 实验结果表明ꎬ液滴粒

径大多集中在 １５ ~ ３５ μｍꎬ占总体液滴的 ７５􀆰 ７６％ꎬ
雾化液滴的平均粒径为 ２４􀆰 ４９ μｍꎬ预测墨粉成品的

平均粒径为 ８􀆰 ３１ μｍꎮ 计算结果满足墨粉 ６~１０ μｍ
的粒度特性要求ꎬ为之后的干燥过程研究奠定了可

靠的基础ꎮ
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