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中和法和尿素均相沉积法制备云母钛珠光颜料。采
用加碱中和法制备云母钛珠光颜料时，pH 值极难控
制，易产生白浊现象。采用尿素均相沉积法，虽然不
需控制反应的 pH 值，但需要加入较多的尿素，增加了
生产成本。针对上述问题，本实验以尿素为沉淀剂、
经纯化和除杂的硫酸钛为钛源，采用分步加入尿素的
方法，避免了一次加入尿素法导致水解反应过于激烈
而影响产品质量的问题，也可以减少尿素的加入量，
并通过控制升温速度确定了最佳的工艺条件，制得了
颗粒细小均匀、光泽度好的云母钛珠光颜料。
1 实验部分

1.1 实验原料及试剂 云母粉 ：工业品，过 325 目筛 ；
磷酸 ：分析纯，信阳市化学试剂厂 ；盐酸 ：分析纯，武
汉市亚泰化工试剂有限公司 ；无水乙醇 ：分析纯，天
津市广成化学试剂有限公司 ；硫酸钛 ：化学纯，国药
集团化学试剂有限公司 ；尿素 ：分析纯，上海试一化
学试剂有限公司 ；结晶四氯化锡 ：分析纯，国药集团
化学试剂有限公司 ；氯化锌 ：分析纯，广东西陇化工
厂 ；氯化氨 ：分析纯，河南焦作市化工三厂 ；所用水为
去离子水。
1.2 实验仪器与设备 501 型超级恒温器，上海实验
仪器厂有限公司 ；JJ-1 增力电动搅拌器，金坛市新一
佳仪器厂 ；ZK-82A 型真空干燥器，上海市实验仪器总
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摘 要 采用分步均相沉淀剂——尿素对加入云母钛珠光颜料光泽性能的影响因素进行了研究。结果表明 ：尿素与钛盐的质量比为
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WCO(NH2)2
∶vTiOSO4

 was 2.5∶1 to 3.5∶1, pH value was 3, reaction temperature was 85℃, concentration of titanium salt solution was 10%, feeding speed 

was 0.2mL/min, and stirring speed was 400r/min.
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云母钛珠光颜料是以天然云母薄片为基材，以
特殊制备工艺连续包覆一层或交替包覆多层 TiO2 及
其它金属氧化物形成的微粉 [1]。因其珠光好，理化性
能稳定，着色力强、色相范围广且完全无毒 [2~4]、规格
型号多，目前已广泛应用于涂料、塑料、纺织、造纸、皮
革、玻璃、瓷器、化妆品、装饰品、建筑材料和汽车工业
等领域，深受广大用户的喜爱和青睐，其发展和应用
前景十分广阔。

云母钛珠光颜料的制备方法有气相包覆法和液
相均匀沉积法 [5~9]。气相法工艺技术要求较高，尚未
达到工业化程度，目前国内外普遍采用的是液相均匀
沉积法 [10~11]。工业上常用四氯化钛、硫酸钛或硫酸氧
钛作为钛源 [12]。四氯化钛虽然纯度高，但极易水解并
产生大量浓烈的盐酸酸雾，也易造成二氧化钛晶格缺
氧，使珠光颜料色相发黄，白度降低。硫酸钛和硫酸
氧钛是含氧酸盐，水解时，Ti2+ 能优先获得氧原子，所
形成的原级二氧化钛粒子相当规整，水解反应条件也
相当宽广且容易控制，但工业硫酸钛或硫酸氧钛含金
属致色离子较多，影响产品的光泽和白度，因此必须
将工业硫酸钛等进行纯化和除杂才能使制备出的珠
光颜料具有很好的白度、色度和彩度。一般采用加碱
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厂 ；SHZ-D(Ⅲ) 循环水式真空泵，巩义市英峪予华仪
器厂 ；SX-2.5-10 箱式电阻炉，湖北英山国营无电元件
厂 ；TDW 温度控制仪，武汉精达仪表厂 ；AL204 电子
天平，梅特勒一托利多仪器（上海）有限公司。
1.3 制备原理 硫酸钛和硫酸氧钛的水溶液都呈酸
性，水解时产生氢氧化钛，后脱水逐步转变为偏钛酸
和二氧化钛，在温和环境中细小的 TiO2 颗粒均匀沉
积在基材——云母薄片上形成云母钛珠光颜料。上
述过程发生的程度和速度受溶液 pH 值的影响，加入
均相沉淀剂——尿素，尿素在酸性溶液中水解产生
NH4

+、OH- 和 CO2，中和了钛盐水解产生的酸，使体系
的 pH 值逐渐变大，钛液水解趋于完全，整个过程反应
原理如下 ：

Ti(SO4)2+4H2O → Ti(OH)4 + 2H2SO4

Ti(OH)4 → H2TiO3 + H2O

H2TiO3 → TiO2 + H2O

在酸性溶液中 ：
CO(NH2)2 + 3H2O → 2NH4OH + CO2↑
H2SO4 + 2NH4OH → (NH4)2SO4 + H2O

1.4 制备方法 选用 5~50µm 经湿法粉碎的云母粉
作为基质，经预处理后制成一定浓度的浆液，升温并
分批加入一定量尿素，调节搅拌速度和升温速度，缓
慢加入一定浓度比例的钛盐溶液（制备金红石型云母
钛珠光颜料需加入一定量的晶型促进剂）。加料完成
后维持温度继续反应 30min，自然冷却至室温，抽滤、
洗涤至中性，在 110℃下干燥．干粉移至马弗炉煅烧，
制备出云母钛珠光颜科。
2 结果与讨论

采用上述方法制备云母钛珠光颜料 a 和 b（a 和
b 分别是用 10% 的 Ti(SO4)2 溶液和 10% 的 TiOSO4

溶液（硫酸钛在加热条件下易转化为硫酸氧钛），为钛
源制得的产品）。

云母钛珠光颜料产品 a 和 b 的表面微观形貌图，
见图 1。图 1a 表明，产品 a 云母薄片上的二氧化钛多
晶膜疏松，不均匀，有少量的白点，说明水解过程中形
成了的游离的二氧化钛粒子，这些白点将影响产品的
白度和光泽 ；而图 1b 表明，产品 b 云母薄片上的二氧
化钛膜层比较均匀、平整、光滑、致密，白度和珠光效

果要优于产品 a。因此，确定选用 10% 硫酸氧钛溶液
为沉积剂。
2.1 尿素加入量对产品珠光光泽的影响 分别以尿
素与钛盐的质量比例 1.5∶1、2.5∶1、3.5∶1、4.5∶1 和
5.5∶1 的剂量，采用分步加入尿素的方法制备云母钛
珠光颜料，尿素加入量对制备产品珠光光泽的影响，
见表 1。固液质量比 1∶100，反应温度 85℃，pH 值 3，
加料速度 0.2mL/min，搅拌 400 r/min，以下论述的工艺
条件只改变其讨论因子，其它均不变。

表1 尿素加入量对产品珠光光泽的影响

尿素与钛盐的质量比 1.5 ∶ 1 2.5 ∶ 1 3.5 ∶ 1 4.5 ∶ 1 5.5 ∶ 1

产品珠光光泽 较好 好 好 好 好

由表 1 可看出，采用分步加入尿素法，在尿素与
钛盐的质量比为 2.5∶1~5.5∶1 时，制得的产品珠光
光泽均好。在兼顾产品质量和经济效益的前提下，
尿素的加入量选取尿素与钛盐的质量比为 2.5∶1 

~3.5∶1。若采用一次加入尿素法制备云母钛珠光颜
料时，尿素与钛盐的质量比一般为 5∶1~7∶1，使用
分步加入尿素的方法与尿素均相沉淀法相比，减少了
尿素的用量。
2.2 反应体系 pH 值对产品珠光光泽的影响 反应
体系 pH 值的大小影响钛盐的水解，进而直接影响产
品的珠光效应和白度。反应体系 pH 值过低，对钛盐
的水解有抑制作用，使水解程度减小，包覆率低 ；反应
体系 pH 值过高，水解反应程度大，生成的 Ti(OH)4 粒
子不能以二维的方式在云母表面沉积，形成岛状包
覆。溶液 pH 值受温度的控制，应该采用缓慢升温的
方式，使尿素逐步水解来保持溶液 pH 值稳定，保证钛
盐缓慢水解生成颗粒细小均匀的 Ti(OH)4 粒子，在云
母薄片上形成均匀包覆。pH 值不同而其它工艺条件
相同的实验结果，见表 2。

表2 pH值对产品珠光光泽的影响

pH 值 1 2 3 4 5

产品珠光光泽 D C A B E

其中 ：从 A → E，其珠光光泽依次减弱（下同，只
进行组内比较，组间不可比）。

由表 2 可知，溶液的 pH 值为 3 时，产品的珠光
光泽最好。
2.3 反应温度对产品珠光光泽的影响 钛盐的水解
反应是吸热反应，加热能促进钛盐的水解。温度过高，
水解反应激烈，短时间内生成大量 Ti(OH)4 粒子，粒度
难以控制，导致包膜不均匀，影响其产品光泽 ；温度过
低，水解反应不完全，包覆率低，进而影响其珠光效果。
温度不同而其它工艺条件相同的实验结果，见表 3。图1 云母钛珠光颜料的表面形貌
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由表 3 可知 ：反应温度为 85℃时，产品的珠光光泽较
好。

表3 温度对产品珠光光泽的影响

反应温度 /℃ 60 70 80 85 90

产品珠光光泽 E D B A C

2. 4 钛盐溶液浓度对产品珠光光泽的影响 钛盐溶
液浓度过低时，水解反应速度慢，影响云母钛珠光颜
料的包覆率，进而影响其珠光效果 ；浓度过高时，水解
反应速度快，体系中的 pH 值难以控制，造成生成的
二氧化钛粒度相差较大，易在云母表面形成不均匀包
覆，影响颜料的珠光效果。钛盐质量分数不同而其它
工艺条件相同的实验结果，见表 4。由表 4 可知 ：钛
盐溶液浓度为 10% 时，产品的珠光光泽较好。

表4 钛盐溶液质量浓度对珠光光泽的影响

钛盐溶液质量浓度 /% 5 7 10 15 20

产品珠光光泽 C B A D E

2. 5 加料速度对产品珠光光泽的影响 加料速度过
快时，钛盐水解生成正钛酸粒子的速度超过颗粒迁移
和沉积到云母薄片表面的速度，体系中将会产生大量
游离的正钛酸粒子，产品光泽度差，而且云母薄片表
面形成的二氧化钛包膜结构疏松，颜料性能变差 ；加
料速度过慢，反应时间过长，使二氧化钛晶体粒径不
均匀，得不到高光泽的产品。加料速度不同而其它工
艺条件相同的实验结果，见表 5。

表5 钛盐加入速度对珠光光泽的影响

加料速度 /(mL/min) 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3

产品珠光光泽 D B A C E

由表 5 可知 ：钛盐加入速度为 0.2mL/min 时，产
品的珠光光泽较好。
2.6 搅拌速度对产品的影响 一般来说，晶体的生
成速率随搅拌速度的增大而加快。当搅拌速度过低
时，水解生成的晶核较少，不能形成均匀致密的包覆
层。相反，搅拌速度过高时，形成的结晶中心多，水解
出的水合粒子将会迅速增加，云母基质对其不能进行
有效的吸附与沉积，从而形成大量游离的 Ti(OH)4 粒
子，这些游离的粒子对光形成散射而影响珠光光泽，

使反射率降低。搅拌速度不同而其它工艺条件相同
的实验结果，见表 6。

表 6 搅拌速度对产品珠光光泽的影响
搅拌速度 /(r/min) 100 200 300 400 500

产品珠光光泽 E C B A D

由表 6 可知，搅拌速度为 400 r/min 时，产品的珠
光光泽较好。
3 结论

1. 采用分步加入尿素的均相沉积法制备出的珠
光颜料性能好、操作简单、质量稳定，减少了尿素的用
量。

2. 以硫酸氧钛为钛源制得的产品颗粒细小均匀，
光泽性能好。
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