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摘 要：利用正交实验法，以六偏磷酸钠为分散剂对金红石型钛白粉进行硅铝二元包覆。研究了包覆过

程中搅拌速度、分散剂的用量和包覆剂的用量对钛白粉的影响。采用Nano-zs电位仪、扫描电镜（SEM）、透
射电镜（TEM）、能谱仪（EDS）等测试手段，观察了金红石型钛白粉硅铝二元包覆的结构形貌。结果表明：
经过包覆的金红石型钛白粉表面能看到连续、均匀的膜状物质。
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Abstract：With sodium hexametaphosphate as dispersant and by means of orthogonal test method, the rutile tita-
nium dioxide was pre-coated with silica-alumina. The effects of the stirring speed and the dosage of dispersant and coating
agent on titanium dioxide in the pre-coating were explored. The structure and morphology of rutile titanium dioxide pre-
coated with silica-alumina were investigated by Nano-zs potential instrument, scanning electron microscopy(SEM), trans-
mission electron microscopy(TEM) and energy disperse spectroscopy(EDS). The result showed that the continuous and
uniform membrane material could be observed in the surface of pre-coated rutile titanium dioxide.
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0 引言

钛白粉（TiO2
）主要有锐钛型和金红石型两种晶

型。由于二氧化钛的折光指数在所有白色颜料中最

高，在适宜的粒度分布下，钛白粉的着色力高和遮

盖力强，是目前性能最好的一种白色颜料。钛白粉

应用非常广泛，主要用于涂料、油漆、塑料、油墨、

化纤、橡胶、塑料等行业[1-4]。
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但是，未经表面处理的 TiO2
性能较差，在紫外

线的照射下容易粉化、耐候性变较差，以及钛白粉

在使用介质中的润湿性和分散性较差，都是 TiO2
在

实用过程中的局限性。因此，对其进行表面处理是

非常必要的[5]。在 TiO2
的表面包覆致密保护膜，能够

在其表面和周围介质之间起到屏障作用，从而降低

其的光化学活性，有利于提高 TiO2
的分散性[6]、耐光

性以及耐候性。影响钛白粉颗粒包覆膜均匀性和致

密性的主要因素是分散剂的用量[ 7 ]、包膜剂用量以

及反应所控制的转速等，钛白粉的各项性能主要体

现在包膜的均匀性和致密性[8-10]。

因此，本文采用二氧化硅和三氧化二铝作为金

红石型钛白粉表面包膜处理剂，研究包覆过程中钛

白粉的转速、分散剂用量和包覆剂用量对金红石型

钛白粉的影响，并对金红石型钛白粉的包膜效果进

行探讨，这些研究对提高金红石型钛白粉的质量和

实际应用都具有很大的意义。

1 实验部分

1.1 试剂与仪器

试剂：金红石型钛白粉（株洲化工有限公司）；

硫酸铝、硅酸钠、六偏磷酸钠、硫酸、氢氧化钠均

为国产分析纯试剂；实验用水为去离子水。

仪器：四口烧瓶；SHZ-D(Ⅲ)循环水式真空泵；

JBV-Ⅲ变频调速搅拌器；PHS-3C精密 pH计；分析天
平；电热恒温水浴锅；精密电导率仪。

1.2 实验过程

移取适量质量浓度为 400 g/L的钛白粉浆料加入
固定在铁架台上的 250 mL的四口烧瓶中，安装好搅
拌棒和分压漏斗，加入适量分散剂(NaPO3)6

，同时调

节 pH值在 9.5~10.5，将体系温度控制在 60~65℃，将
搅拌器转速控制在适量的大小，充分分散 30 min。待
分散后开始包硅的过程：移取适量硅酸钠溶液一次

性加入四口烧瓶中，搅拌均匀后，用 1mol/L的硫酸
溶液开始滴定，控制滴速为 5滴 /min，直至 pH值在

9.5~10.0左右，陈化2 h；在包硅陈化2 h后开始包铝：
一次性加入适量硫酸铝溶液，搅拌均匀，用1mol/L的
氢氧化钠溶液开始滴定，控制滴速为 5滴 /min，直至

pH值在 6.0~6.5左右，陈化 2 h；陈化过程中，搅拌器
应停止，保持温度在 60~65℃之间，将包膜陈化后的
反应液倒于布氏漏斗中抽滤。并用去离子水洗涤至

电导率合格，即水洗电导率为0.835（20 ms）；将滤饼
转移到瓷坩埚中，在温度为 140℃的电热恒温箱中持
续干燥 10 h。冷却后的块状钛白粉用高速粉碎机初
粉，再用CP-20气流粉碎机粉碎，即得产品。

2 结果与讨论

2.1 正交实验结果与分析

为探究金红石型钛白粉硅铝二元包覆的效果，

利用正交实验法设计实验如表 1所示，其结果与分析
见表 2。

从表 2可以看出：影响金红石型钛白粉包覆的首
要因素是分散剂的用量，其次是包膜剂Al和包膜剂

Si的用量，而转速是影响最小的因素。从表 2得到了
金红石型钛白粉硅铝二元包膜的最佳工艺条件：转

速为 300 r/min，分散剂六偏磷酸钠、包膜量二氧化硅
和氧化铝的添加质量分数分别为 0.3%, 2%和 3%。
以下对未经表面包覆的金红石型钛白粉为样品

a、正交试验 9个样品中 zeta电位最高的 9号为样品

b 和以金红石型钛白粉硅铝二元包膜的最佳工艺条
件得到样品 c进行分析。
2.2 扫描电镜（SEM）分析
用放大 8万倍扫描电镜对样品 a, b和 c进行形貌

表征，如图 1所示。由图 1可见：样品 a具有明显的
团聚现象，颗粒表面光滑；样品 b分散性明显提高，
但是以均相成核为主，包膜质量差；样品 c表面没有
发生均相成核，且包覆很均匀。因此样品 c比样品 b
包覆的效果好，样品 c表面包覆了一层均匀而致密的
氧化物膜。

表1 正交实验因素和水平

Table 1 Factors and levels of orthogonal experiment

表2 正交实验结果与分析

Table 2 Results of orthogonal experiment and analysis
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样品

1
2
3
4
5
6
7
8
9

转速 /(r·min- 1)

300
300
300
350
350
350
400
400
400

分散剂

0.20
0.25
0.30
0.20
0.25
0.30
0.20
0.25
0.30

Si
1
2
3
2
3
1
3
1
2

Al
2
3
4
4
2
3
3
4
2

Zeta 电位

18.8
18.6
19.2
17.4
16.9
19.1
19.3
13.5
19.7

注：S1, S2, S3 为因素中每个水平出现 3 次 Zeta 电位的平均
值；极差是 S1, S2, S3中最大值与最小值的差；较优水平是 S1,
S2, S3中的最大值。

项目

S1
S2
S3

极差

较优水平

主次因素

转速

56.6
53.4
52.5
04.1

300r/min

分散剂

分散剂

55.5
49.0
58.0
09.0
0.3%

Al

Si
51.4
55.7
55.4
04.3
2%

Si

Al
55.4
57.0
50.1
06.9
3%

转速

添加质量分数 / %
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2.3 透射电镜（TEM）分析
为了进一步分析金红石型钛白粉包覆效果，采

用场发射高分辨透射电镜检测样品 a, b和 c颗粒表面
的膜层形貌，进一步解释包膜效果。如图 2 所示。
由图 2可见：样品 a只有一种晶格；样品 b明显

看到有 3种不同的晶格，但是晶格不均匀，且最外层
晶格不连续，第二层晶格包覆得不致密；样品 c除了
可以明显看到有 3种不同的晶格外，并且 1和 2层晶
格包覆均匀而致密，约 2 nm厚。图 2进一步证实了
样品 c比样品 b包覆的效果好。

2.4 表面元素与结构

图 3为样品 a与样品 c的能谱分析图。由图可见：
在包膜前后金红石型钛白粉表面能谱图中，均出现

Al和 Si吸收峰；包膜后和Al和 Si吸收峰明显增大。
此外另选取 5个扫描区域，得到的 EDS图谱具有相
同的趋势。

a）a 样品

b）b 样品

c）c 样品

图1 样品的扫描电镜照片

Fig. 1 The SEM image of samples

a）a 样品

b） 样品c
图 3 样品能谱图

Fig. 3 EDS spectra of samples

a） 样品a

 b）b 样品

c）c 样品

图2 样品的透射电镜照片

Fig. 2 TEM photo of sample
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这是由于：在硫酸法钛白粉生产过程中，为了得

到高档金红石型含量的钛白粉，在四氯化钛转化制

备二氧化钛时，加入了AlCl3
作为晶型调节剂，因此

未处理的硫酸法钛白粉中一般含有质量分数为

1%~2%的三氧化二铝成分；在钛液过滤时，加入了
质量分数为 80%~85%的助滤剂 SiO2

，在洗涤时还有

部分残留物[11]，所以在包覆前钛白粉表面能谱图中，

均出现少量Al和 Si吸收峰。经过表面包覆后，金红
石型钛白粉表面铝元素的量比未处理样品表面明显

增加，表明在金红石型钛白粉表面已产生铝膜。同

理，在金红石型钛白粉表面已产生硅膜。由于包覆

在金红石型钛白粉表面的Al2O3
与 Ti形成了Al-O-Ti

键，Al的电负性比 Ti的电负性略大，故Al周围的电
子密度增大，屏蔽效应增大，导致Al的电子结合能
有所减小。同理，SiO2

与Ti形成Si-O-Ti键，说明了
金红石型钛白粉表面包覆了两层氧化物膜，分别是

二氧化硅和氧化铝膜。

3 结语

1）通过正交试验，得到了金红石型钛白粉硅铝
二元包膜的最佳工艺条件：转速为300 r/min，分散剂
添加质量分数为 0.3%，包膜量二氧化硅添加质量分
数为 2%，氧化铝添加质量分数为 3%。

2）通过扫描电镜、透射电镜分析了未经表面包
覆的金红石型钛白粉样品、正交试验 9个样品中 zeta
电位最高的样品和以金红石型钛白粉硅铝二元包膜

的最佳工艺条件得到样品，以金红石型钛白粉硅铝

二元包膜的最佳工艺条件得到样品包膜效果较好。

3）经过能谱分析，证实了金红石型钛白粉表面
包覆了 2层氧化物膜，分别是二氧化硅膜和氧化铝膜。
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