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(57)摘要

本发明提供一种具有控油性能的化妆品用

复合云母粉及其制备方法。本发明的复合云母粉

采用氧化锌和羟基磷灰石包覆在化妆品级云母

粉表面，其中氧化锌、羟基磷灰石与化妆品级云

母粉的重量比为(1‑30)：(1‑30)：100。本发明以

大尺寸、高径厚比的片状结构材料云母为载体，

在其上包覆氧化锌和羟基磷灰石复合层，形成结

构稳定的多功能复合材料，具有高强度的不饱和

脂肪酸（人体汗液中油脂的主要成分）的选择性

吸附能力，而不会吸附化妆品配方中的其他油脂

类物质；快速凝固固化皮脂中的不饱和脂肪酸；

吸油后颜色不会暗沉等特点。从而使妆容更持

久。
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1.一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，所述具有控油性能的化妆品

用复合云母粉采用氧化锌和羟基磷灰石包覆在化妆品级云母粉表面，其中氧化锌、羟基磷

灰石与化妆品级云母粉的重量比为(1‑30)：(1‑30)：100；所述云母粉为绢云母、白云母、金

云母、人工合成氟金云母中的一种或一种以上的混合物；所述化妆品级云母粉粒径为1‑60μ

m；

其特征是：该方法包括如下步骤：

（1）称取化妆品用云母粉、碳酸钠与水混合搅拌；

（2）称取无水氯化钙溶解于水中；

（3）称取磷酸氢二胺溶解于水中，用氢氧化钠调节pH值至10；

（4）称取六水硝酸锌溶解于水中；

（5）称取氢氧化钠溶解于水中；

（6）将上述步骤（2）获得的氯化钙溶液缓慢加入步骤（1）的反应体系中，搅拌反应；

（7）将步骤（3）获得的磷酸氢二胺溶液缓慢加入步骤（6）的反应体系中，搅拌反应；

（8）将步骤（7）获得的混合溶液转移到特定的密闭容器中，在100‑200℃水热反应1‑100

小时；

（9）将步骤（8）获得的混合溶液冷却至100℃以下，将步骤（4）获得的硝酸锌溶液加入反

应体系中；

（10）将步骤（5）获得的氢氧化钠溶液缓慢加入步骤（9）获得的混合液中，在100‑200℃

水热反应1‑100小时；

（11）将步骤（8）获得的混合溶液洗涤、过滤，收集滤饼并烘干，得到具有控油功能的化

妆品用复合云母粉。

2.根据权利要求1所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，其特征是：

所述化妆品级云母粉、碳酸钠、水、无水氯化钙、磷酸氢二胺、六水硝酸锌、氢氧化钠的质量

比例为：100:(200‑600)(0.5‑16):(0.6‑17):(0.4‑12):(3.6‑110):(1‑30)。

3.根据权利要求1所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，其特征是：

所述碳酸钠、氯化钙、磷酸氢二胺、硝酸锌溶液的摩尔浓度为0.1‑2mol/L。

4.如权利要求1  所述的化妆品用复合云母粉混合溶液洗涤，其特征在于，步骤（11）中

洗涤用水为电导率≤10μS  /cm的纯水，洗涤后混合复合云母粉混合溶液电导率≤50μS  /

cm，以保证产品中不含有其他游离的离子。

5.根据权利要求1所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，其特征是：

所述滤饼在100‑300℃下烘干，打散。
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一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉及其制备方法，属于化妆品

原料技术领域。

背景技术

[0002] 在当代社会，几乎每位女性以及部分男性都会在外出或是参加重要活动前化妆。

但是，随着妆后时间延长，妆容很难保持如初。究其原因在于，人体皮肤表面会自然分泌油

脂，尤其是夏季，过多的皮脂会引起妆容脱落，并影响妆容效果，因此化妆品体系需要控油

功能，否则会出现色泽暗哑，并出现油腻感、浮粉等不良现象，因而人们通常利用粉饼或散

粉等定妆粉对皮肤表面的油脂进行吸附。

[0003] 目前市场上出现的各类定妆粉中，大多通过使用多孔型的功能粉体，例如多孔型

二氧化硅、多孔型聚甲基丙烯酸甲酯或一些吸油能力较强的金属盐等实现控油功能。然而，

所有吸油材料在皮脂分泌过多时均存在脱妆和“油光”现象，同时多孔二氧化硅不仅吸收油

分还吸收水分，因此皮肤变干燥是不可避免的；而多孔聚甲基丙烯酸甲酯由于其孔径小，吸

油性能不理想；金属盐等则存在铺展性不足如涂抹在皮肤上时感觉粗糙、耐水性差容易发

生剥离现象等问题。

[0004] 氧化锌在化妆品、护肤品里主要作用是物理防晒剂，收敛剂，疱具有部份制菌、干

燥功效，并具有一定的遮盖力。纳米氧化锌是化妆品中一种重要且广泛使用的物理防晒剂，

它屏蔽紫外线的原理是吸收和散射紫外线。目前已知的，除开品牌配方的差异，化妆品中BB

霜、粉底、CC霜、防晒霜(防晒乳也是)、抗辐射霜等几乎都会用到氧化锌。相关实验数据表

明，纳米氧化锌在355‑380nm的波长内，纳米氧化锌的屏蔽紫外线能了高于常用的纳米二氧

化钛。正是由于这一特性，纳米氧化锌在化妆品中逐渐得以应用。

[0005] 因此单体游离态的非纳米氧化锌及纳米氧化锌，在化妆品里面的使用受到越来越

多的限制，面临逐步淘汰的风险

[0006] 羟基磷灰石，是钙磷灰石(Ca5(PO4)3(OH))的自然矿物。由羟基与磷灰石两部分组

成。是人体和动物骨骼的主要无机成分。为六方晶型，比重为3.08，摩氏硬度为5。单纯的羟

基磷灰石一般作为骨替代材料、整形和整容外科、齿科、补钙剂，目前广泛应用于制造人工

牙齿或骨骼成份的尖端新素材。

[0007] 羟基磷灰石由于其特殊的结构，其钙离子(Ca2+)易与对不饱和脂肪酸(人体汗液的

主要油脂成分)中羧基(ROO‑)进行键合，形成稳定的化学键，由此对不饱和脂肪酸进行选择

性吸收。羟基磷灰石的结构及选择性吸附不饱和脂肪酸的机理图1所示：

[0008] 近年来，一些专利出版物描述了使用微粒氧化锌的皮脂凝胶化技术，其对游离的

脂肪酸、甘油二酯和甘油三酯等具有吸附性，通过形成其锌盐来将皮脂凝固，有效避免了

“油光”妆容。目前技术主要存在以下问题：

[0009] 1、直接将云母粉、羟基磷灰石和氧化锌进行物理的高速混合后，不具有对不饱和

脂肪酸的选择性吸收能力，且吸油后不能固化凝固。
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[0010] 2、微粒氧化锌粒度极细，其原始颗粒以纳米形式存在，与皮脂形成的微粒锌盐在

油脂中存在一定溶解性，极大弱化了凝胶化效果。同时存在纳米颗粒易被吸入的风险。

[0011] 3、微粒氧化锌粒度极细属于游离状态氧化锌，在化妆品主要应用市场中(如欧盟、

东南亚)受到越来越多的法律、法规的制约，属于逐渐被淘汰的产品。

[0012] 因此，有必要研发一种新型氧化锌制备方法，将氧化锌微粒固定沉积在大尺寸的

载体上，减少氧化锌颗粒的吸入危害，解决氧化锌在化妆品领域的法律、法规风险。

发明内容

[0013] 本发明所要解决的技术问题在于提供一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉

及其制备方法，该方法以大尺寸、高径厚比的片状结构材料云母为载体，在其上包覆氧化锌

和羟基磷灰石复合层，形成结构稳定的多功能复合材料，具有高强度的不饱和脂肪酸(人体

汗液中油脂的主要成分)的选择性吸附能力，而不会吸附化妆品配方中的其他油脂类物质；

快速凝固固化皮脂中的不饱和脂肪酸；吸油后颜色不会暗沉等特点。从而使妆容更持久。本

发明的制备方法采用氧化锌与生物相容性好的羟基磷灰石、天然无毒的云母等搭配使用，

杜绝使用表面活性剂和有机试剂，满足了化妆品体系需要，产品安全性能更佳。同时，氧化

锌通过化学沉积在云母表面，不属于游离态，不易被吸入，没有相关的法律、法规的风险。本

发明对获得的具有控油性能的化妆品用复合云母粉，通过扫描X射线衍(XRD)确认了本发明

技术路线中氧化锌、羟基磷灰石通过化学反映沉积在云母表面的结果，并通过电子显微镜

(SEM)对复合云母粉的形貌观测，也验证了氧化锌、羟基磷灰石化学沉积在云母表面的结

果。

[0014] 上述的目的通过以下的技术方案实现：

[0015] 一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉，该复合云母粉采用氧化锌和羟基磷灰

石包覆在化妆品级云母粉表面，其中氧化锌、羟基磷灰石与化妆品级云母粉的重量比为(1‑

30)：(1‑30)：  100。

[0016] 所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉，所述化妆品级云母粉粒径为1‑60μ

m。

[0017] 所述云母粉为绢云母、白云母、金云母、人工合成氟金云母中的一种或一种以上的

混合物。

[0018] 上述具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，该方法包括如下步骤：

[0019] (1)、称取化妆品用云母粉、碳酸钠与水混合搅拌；

[0020] (2)、称取无水氯化钙溶解于水中；

[0021] (3)、称取磷酸氢二胺溶解于水中，用氢氧化钠调节pH值至10；

[0022] (4)、称取六水硝酸锌溶解于水中；

[0023] (5)、称取氢氧化钠溶解于水中；

[0024] (6)、将上述步骤(2)获得的氯化钙溶液缓慢加入步骤(1)的反应体系中，搅拌反

应；

[0025] (7)、将步骤(3)获得的磷酸氢二胺溶液缓慢加入步骤(6)的反应体系中，搅拌反

应；

[0026] (8)、将步骤(7)获得的混合溶液转移到特定的密闭容器中，在100‑200℃水热反应
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1‑100  小时；

[0027] (9)、将步骤(8)获得的混合溶液冷却至100℃以下，将步骤(4)获得的硝酸锌溶液

加入反应体系中；

[0028] (10)将步骤(5)获得的氢氧化钠溶液缓慢加入步骤(9)获得的混合液中，在100‑

200℃水热反应1‑100小时；

[0029] (11)、将步骤(8)获得的混合溶液洗涤、过滤，收集滤饼并烘干，得到具有控油功能

的化妆品用复合云母粉。

[0030] 所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，所述化妆品级云母粉、

碳酸钠、水、无水氯化钙、磷酸氢二胺、六水硝酸锌、氢氧化钠的质量比例为：100:(200‑

600)：  (0.5‑16):(0.6‑17):(0.4‑12):(3.6‑110):(1‑30)。

[0031] 所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，所述碳酸钠、氯化钙、磷

酸氢二胺、硝酸锌溶液的摩尔浓度为0.1‑2mol/L。

[0032] 所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，步骤(11)中洗涤用水为

电导率≤10μS  /cm的纯水，洗涤后混合复合云母粉混合溶液电导率≤50μS  /cm，以保证产

品中不含有其他游离的离子。

[0033] 所述的具有控油性能的化妆品用复合云母粉的制备方法，所述滤饼在100‑300℃

下烘干、打散。

[0034] 本发明的有益效果是：

[0035] (1)本发明利用化妆品级云母粉作为基体，在其表面沉积羟基磷灰石和氧化锌，这

种复合材料充分利用了云母高径厚比的片状特点，将氧化锌固定在大尺寸的载体上，降低

其溶解性，减少吸入危害；

[0036] (2)云母表面包覆氧化锌和羟基磷灰石，形成结构稳定的多功能复合材料，应用于

化妆品中，能够定向选择性吸收皮肤分泌的油脂，并将其絮凝固化，从而使妆容更持久；

[0037] (3)采用与生物相容性好的羟基磷灰石、天然无毒的云母等搭配使用，杜绝使用表

面活性剂和有机试剂，满足了化妆品体系安全需要；

[0038] (4)制备过程中使用的试剂均为常用的药品，价格低廉易得，制备过程简单安全可

靠，产品在其他相关科学领域也具有很好的潜在应用价值，性价比极高。

附图说明

[0039] 图1(a)(b)(c)分别是本发明的背景技术中介绍的羟基磷灰石的结构图、不饱和脂

肪酸(油酸)结构式图，及羟基磷灰石选择性吸附不饱和脂肪酸的机理图；

[0040] 图2是本发明按照实施例1的方法得到的复合云母粉的XRD图谱，从图2的XRD图谱

可以看出，云母、碳酸钠、无水氯化钙、磷酸氢二胺、六水硝酸锌、氢氧化钠几种物质按照实

施例1的方法和配比，形成了羟基磷灰石、氧化锌颗和云母的复合云母粉；

[0041] 图3是本发明按照实施例1的方法得到的复合云母粉的SEM照片，其中a是放大1000 

倍SEM的照片；b1和b2分别是放大2000倍SEM的照片；c1和c2分别是放大5000倍SEM 的照片；

d是放大10000倍SEM的照片，上述SEM照片清晰的显示出反应生产的羟基磷灰石和氧化锌颗

粒沉积在片状云母的表面；

[0042] 图4是本发明按照实施例1的方法得到的复合云母粉分别在油酸、白油、硅油、甘
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油、角鲨烷、2EHP中的吸油能力试验，其中图4(a)展示的是本发明按照实施例1的方法得到

的复合云母粉刚加入油酸、白油、硅油、甘油、角鲨烷、2EHP中的照片；其中图4(b)展示的是

本发明按照实施例1的方法得到的复合云母粉分别加入油酸、白油、硅油、甘油、角鲨烷、

2EHP中后，充分摇摆震荡60次，静置60秒后的照片；其中图4(c)展示的是本发明按照实施例

1的方法得到的复合云母粉分别加入油酸、白油、硅油、甘油、角鲨烷、2EHP  中后，充分摇摆

震荡60次、静置60秒，转移至玻璃培养皿的照片。上述图片显示，本发明的复合云母粉，对油

酸具有显著的选择性吸油，吸收后快速凝固，而不吸收26#白油、硅油  (聚二甲基硅氧烷，

20CS)、甘油、角鲨烷和2EHP(棕榈酸异辛酯)。

[0043] 图5是在化妆品中添加本发明的复合云母粉，较未添加本发明的复合云母粉的配

方，对油酸具有较强的吸收能力测试对比图，其中图5(a)是15秒后油酸的扩散直径，图5(b) 

是5分钟后油酸的扩散直径，图5(c)是15分钟后油酸的扩散直径，图5(d)是30分钟后油酸的

扩散直径，从图5可以看出，化妆品中添加本发明的复合云母粉，较未添加本发明的复合云

母粉的配方，具有明显的控油效果。

具体实施方式

[0044] 为了使本发明实现的技术手段、创作特征、达成目的与功效易于明白了解，下面结

合具体实施例，进一步阐述本发明。

[0045] 实施例1：

[0046] 一种具有控油性能的化妆品用复合云母粉制备方法，其具体方法如下：

[0047] 称取1000g的化妆品级合成云母粉和53g碳酸钠，加入2500ml水搅拌均匀；

[0048] 称取55g无水氯化钙溶解于500ml水中，在搅拌下缓慢滴入云母混合液中，持续搅

拌1  小时；

[0049] 称取40g磷酸氢二胺溶解于500ml水中，用氢氧化钠调节pH值至10，在搅拌下缓慢

滴入云母混合液中，持续搅拌1小时；

[0050] 将云母混合溶液转移到特定的密闭容器中，高温高压反应24小时，冷却至100℃以

下；

[0051] 称取365g六水硝酸锌溶解于1000ml水中，；

[0052] 称取98g氢氧化钠溶解于500ml水中，在搅拌下缓慢滴入云母混合液中，持续搅拌1

小时，再高温高压反应4小时；

[0053] 将获得的混合溶液过滤，使用纯水洗涤至电导率≤10μS  /cm，收集滤饼并在280℃

烘干、打散，得到具有控油功能的化妆品用复合云母粉。

[0054] 实施例所得样品测试方法：

[0055] (1)X射线衍(XRD)测试方法

[0056] 按照SY/T  5163‑2018《沉积岩中黏土矿物和常见非黏土矿物X射线衍射分析方法》

进行测试。测试结果如图2所示。

[0057] (2)电子显微镜(SEM)测试方法

[0058] 按照GB/T  36422‑2018《化学纤维微观形貌及直径的测定扫描电镜法》，测试照片

如图3 所示。

[0059] (3)吸油量测试方法
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[0060] 称重5g样品，置于平板玻璃上，滴加精制亚麻仁油(或油酸)，过程中使用调刀压制

研磨，使油渗入样品，直至样品形成稠度均匀的膏状物为准。吸油量测试数据越大，表示吸

油能力越强，测试数据如表1所示：

[0061] 表1吸油量及吸油凝固时间

[0062]

[0063]

[0064] *备注：该混合样中羟基磷灰石、氧化锌和云母粉的比例同实施例样，混合方法为：

转速  3000转/分，混合时间25分钟。

[0065] (4)选择性吸油能力以及吸油凝固时间

[0066] 在室温30℃条件下，称量2g粉体，加入到盛有6g蒸馏水+12g油相的透明玻璃容器

中进行密封，充分摇摆震荡60次后静置，玻璃容器倾斜，观察油酸和粉是否出现凝固现象，

以及凝固的时间，并将透明玻璃瓶中样品转移至玻璃培养皿观察。本实施例采用油酸、26#

白油、硅油(聚二甲基硅氧烷，20CS)、甘油、角鲨烷、2EHP(棕榈酸异辛酯)六种化妆品常用的

油相来验证对油相的选择性吸收能力，采用6g蒸馏水+12g油酸来模拟人体汗液的中的不饱

和脂肪酸和水分。吸油凝固时间测试，凝固时间越短，说明吸油凝固能力越强。测试结果如

图4所示。

[0067] (5)油酸渗透性

[0068] 方法：称重0.7g化妆品配方粉料，均匀散布在面积为28cm2的透明玻璃板上进行压

粉，使用精密移液滴管，在粉饼表面注入15μg的油酸，观察油酸的扩散情况，并测量扩散后

的油酸的直径。油酸扩散直径越小，说明对油酸的吸附能力越强。本测试中化妆品配方粉料

配方如表2所示。其中配方A未添加本发明的复合云母粉，配方B添加了本发明的复合云母

粉，测试结果如图5所示。

[0069] 表2化妆品配方粉料配方表
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[0070]

[0071]

[0072] 本发明方案所公开的技术方案不仅限于上述技术特征所公开的技术手段，还包括

由以上技术特征等同替换所组成的技术方案。本发明的未尽事宜，属于本领域技术人员的

公知常识。
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图1
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图2
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图3
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图4
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图5
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