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一种调控水解晶种粒径大小的方法

(57)摘要

本发明涉及钛白粉技术领域，公开了一种调

控水解晶种粒径大小的方法，将160～250g/L的

钛液分成两部分，分别为钛液A、钛液B；钛液A、钛

液B分别预热，预热后的钛液A的温度与预热后的

钛液B的温度不同；将预热后的钛液A加入到预热

后的碱液中，碱液浓度为40～150g/L，搅拌得到

体系A，控制体系A的pH；一次熟化后加入预热后

的钛液B，搅拌得到体系B，控制体系B的pH；随后

二次熟化，得到水解晶种。本发明通过调控钛液

与碱液中和时的温度和速度，采用不同的温度条

件、pH条件，来改变水解晶种前驱体粒径大小，进

而调控水解晶种的粒径大小；本发明获得的水解

晶种的粒径范围为2～30nm，粒径范围大。
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1.一种调控水解晶种粒径大小的方法，其特征在于：将160～250g/L的钛液分成两部

分，分别为钛液A、钛液B；钛液A、钛液B分别预热，预热后的钛液A的温度与预热后的钛液B的

温度不同；

将预热后的钛液A加入到预热后的碱液中，碱液浓度为40～150g/L，搅拌得到体系A，控

制体系A的pH；

一次熟化后加入预热后的钛液B，搅拌得到体系B，控制体系B的pH；

随后二次熟化，得到水解晶种；

所述预热后的钛液A的温度为80～95℃，预热后的钛液B的温度为60～75℃；预热后的

碱液温度为90～100℃，体系A的最终pH控制在2.5～3.5；体系B的最终pH控制在1.5～2.5；

得到的水解晶种的粒径不超过5nm；

或所述预热后的钛液A的温度为80～85℃，预热后的钛液B的温度为80～85℃；预热后

的碱液温度为65～80℃，体系A的最终pH控制在4.5～5；体系B的最终pH控制在1.2～1.5；得

到的水解晶种的粒径为5～10nm；

或所述预热后的钛液A的温度为60～80℃，预热后的钛液B的温度为60～70℃；预热后

的碱液温度为40～50℃，体系A的最终pH控制在6.0～7.0；体系B的最终pH控制在1.0～1.2；

得到的水解晶种的粒径为10～20nm；

或所述预热后的钛液A的温度为25～30℃，预热后的钛液B的温度为75～85℃；预热后

的碱液温度为30℃，体系A的最终pH控制在9～9.5；体系B的最终pH控制在0.1～1.0；于：得

到的水解晶种的粒径为20～30nm。

2.根据权利要求1所述的一种调控水解晶种粒径大小的方法，其特征在于：所述一次熟

化时间为10～30min；所述二次熟化时间为10～40min；二次熟化的温度在70～95℃。
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一种调控水解晶种粒径大小的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及钛白粉技术领域，特别是涉及一种调控水解晶种粒径大小的方法。

背景技术

[0002] 在硫酸法钛白粉的生产过程中，涉及到钛液的水解过程；钛液的水解过程中会加

入水解晶种。水解晶种制备方法有很多，随着技术进步，水解晶种的制备方法从最初的自生

晶种工艺升级为外加晶种工艺；外加晶种从四氯化钛、硫酸氧钛为原料到低浓度钛液为原

料。到目前为止，绝大部分生产企业均采用高浓度钛液为原料的高浓度外加水解晶种工艺。

但在本领域相关的专利文献中，对于水解晶种要么只关注水解晶种的水解活性高低，要么

只关注水解晶种的粒径分布，而很少有关注水解晶种粒径大小的，且也并未发现有关于改

变或调控水解晶种粒径大小的相关文献。

[0003] 在关于高浓度外加晶种的制备方法的相关文献及专利中发现，其内容基本接近，

重点强调是晶种的水解活性高低或水解产物的粒度分布的技术。

[0004] 比如专利号为CN1834019，名称为《一种用于生产钛白粉的水解晶种的制备方法》

的发明专利，将硫酸氧钛溶液加入氢氧化钠溶液中，搅拌均匀，保持80～100℃熟化，晶种稳

定性达到200ml以下后，即可用于水解。其主要缩短了晶种制备的时间，但对水解晶种的粒

径并无涉猎。专利号为CN111362301A，名称为《一种硫酸法钛白水解晶种制备方法》的发明

专利，将钛液与碱液预热后并流反应，反应完成熟化后，得到粒径范围为5.3‑6.4nm。专利号

为CN107857298A，名称为《一种硫酸钛液水解高活性晶种的制备方法》的发明专利，将预热

好的钛液加到预热好的碱液中，得到的水解晶种粒径大小相差不大。

[0005] 且现有技术中水解晶种的制备过程中获得的水解晶种，其粒径变化范围较小，且

水解晶种的粒径大小并没有一个可控的生产方法。

发明内容

[0006] 本发明的目的就在于克服上述不足，提供一种调控水解晶种粒径大小的方法。

[0007] 为达到上述目的，本发明是按照以下技术方案实施的：

[0008] 一种调控水解晶种粒径大小的方法，将160～250g/L的钛液分成两部分，分别为钛

液A、钛液B；钛液A、钛液B分别预热，预热后的钛液A的温度与预热后的钛液B的温度不同；

[0009] 将预热后的钛液A加入到预热后的碱液中，碱液浓度为40～150g/L，搅拌得到体系

A，控制体系A的pH；

[0010] 一次熟化后加入预热后的钛液B，搅拌得到体系B，控制体系B的pH；

[0011] 随后二次熟化，得到水解晶种。

[0012] 优选的，所述一次熟化时间为10～30min；所述二次熟化时间为10～40min；二次熟

化的温度在70～95℃。

[0013] 优选的，所述预热后的钛液A的温度为80～95℃，预热后的钛液B的温度为60～75

℃；预热后的碱液温度为90～100℃，体系A的最终pH控制在2.5～3.5；体系B的最终pH控制
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在1.5～2.5。

[0014] 预热后的钛液A在6～10min内快速加入到预热后的碱液中。

[0015] 进一步的，得到的水解晶种的粒径不超过5nm。

[0016] 优选的，所述预热后的钛液A的温度为80～85℃，预热后的钛液B的温度为80～85

℃；预热后的碱液温度为65～80℃，体系A的最终pH控制在4.5～5；体系B的最终pH控制在

1.2～1.5。

[0017] 预热后的钛液A在4～6min内快速加入到预热后的碱液中。

[0018] 进一步的，得到的水解晶种的粒径为5～10nm。

[0019] 优选的，所述预热后的钛液A的温度为60～80℃，预热后的钛液B的温度为60～70

℃；预热后的碱液温度为40～50℃，体系A的最终pH控制在6.0～7.0；体系B的最终pH控制在

1.0～1.2。

[0020] 预热后的钛液A在2～4min内快速加入到预热后的碱液中。

[0021] 进一步的，得到的水解晶种的粒径为10～20nm。

[0022] 优选的，所述预热后的钛液A的温度为25～30℃，预热后的钛液B的温度为75～85

℃；预热后的碱液温度为30℃，体系A的最终pH控制在9～9.5；体系B的最终pH控制在0.1～

1.0。

[0023] 预热后的钛液A在1～2min内快速加入到预热后的碱液中。

[0024] 进一步的，得到的水解晶种的粒径为20～30nm。

[0025] 本发明的作用原理：

[0026] 经长期的研究发现，水解晶种的大小对水解物料的粒径大小以及煅烧后产品的粒

径大小和颜料性质都有密切的关系，但目前没有好的技术手段来调控水解晶种的粒径大

小，也没有相关文献介绍。

[0027] 本发明将钛液分成两部分，通过控制钛液A、钛液B、碱液的预热温度，控制了碱液

与钛液中和过程中，水解晶种前驱体的生成条件。本发明钛液A与碱液中和反应的过程，就

是为了生成水解晶种前驱体。

[0028] 中和的温度、中和的速度(控制钛液加入到碱液中的时间)则决定了水解晶种的粒

径大小；碱液的浓度，则决定了水解晶种体系的酸度，水解晶种体系(体系A、体系B)的酸度

对水解晶种粒径大小也有着密切的联系。

[0029] 与现有技术相比，本发明的有益效果为：

[0030] 本发明通过调控钛液与碱液中和时的温度和速度，采用不同的温度条件、pH条件，

来改变水解晶种前驱体粒径大小，进而调控水解晶种的粒径大小；本发明获得的水解晶种

的粒径范围为2～30nm，粒径范围大。

具体实施方式

[0031] 下面以具体实施例对本发明作进一步描述，在此发明的示意性实施例以及说明用

来解释本发明，但并不作为对本发明的限定。

[0032] 实施例1

[0033] 取浓缩至160g/L的钛液，分为两部分，分别预热至80℃和70℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为120g/L的氢氧化钠溶液，预热至100℃后，10min内快速加入温度为80℃的钛
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液，快速搅拌，直至体系pH＝2.5，熟化20min，继续加入温度为70℃的钛液，搅拌，直至体系

pH＝2.5，在70℃下，熟化40min；得到水解晶种。

[0034] 实施例2

[0035] 取浓缩至170g/L的钛液，分为两部分，分别预热至90℃和75℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为110g/L的氢氧化钠溶液，预热至95℃后，8min内快速加入温度为90℃的钛液，

快速搅拌，直至体系pH＝3.0，熟化30min，继续加入温度为75℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

2.0，在80℃下，熟化30min；得到水解晶种。

[0036] 实施例3

[0037] 取浓缩至180g/L的钛液，分为两部分，分别预热至95℃和60℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为100g/L的氢氧化钠溶液，预热至90℃后，6min内快速加入温度为95℃的钛液，

快速搅拌，直至体系pH＝3.5，熟化10min，继续加入温度为60℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.7，在85℃下，熟化20min；得到水解晶种。

[0038] 实施例4

[0039] 取浓缩至190g/L的钛液，分为两部分，分别预热至80℃和85℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为100g/L的氢氧化钠溶液，预热至80℃后，6min内快速加入温度为80℃的钛液，

快速搅拌，直至体系pH＝4.5，熟化20min，继续加入温度为85℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.3，在85℃下，熟化25min；得到水解晶种。

[0040] 实施例5

[0041] 取浓缩至200g/L的钛液，分为两部分，分别预热至85℃和80℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为90g/L的氢氧化钠溶液，预热至65℃后，4min内快速加入温度为85℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝5.0，熟化20min，继续加入温度为80℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.2，在85℃下，熟化25min；得到水解晶种。

[0042] 实施例6

[0043] 取浓缩至210g/L的钛液，分为两部分，分别预热至80℃和70℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为80g/L的氢氧化钠溶液，预热至50℃后，4min内快速加入温度为80℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝6.0，熟化20min，继续加入温度为70℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.2，在85℃下，熟化25min；得到水解晶种。

[0044] 实施例7

[0045] 取浓缩至210g/L的钛液，分为两部分，分别预热至70℃和60℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为70g/L的氢氧化钠溶液，预热至45℃后，4min内快速加入温度为70℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝6.5，熟化20min，继续加入温度为60℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.1，在85℃下，熟化25min；得到水解晶种。

[0046] 实施例8

[0047] 取浓缩至215g/L的钛液，分为两部分，分别预热至60℃和70℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为65g/L的氢氧化钠溶液，预热至40℃后，2min内快速加入温度为60℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝7.0，熟化20min，继续加入温度为70℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

1.0，在85℃下，熟化25min；得到水解晶种。

[0048] 实施例9

[0049] 取浓缩至220g/L的钛液，分为两部分，分别预热至25℃和85℃，再于烧瓶中加入
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300ml浓度为60g/L的氢氧化钠溶液，预热至30℃后，2min内快速加入温度为25℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝9，搅拌20min，继续加入温度为85℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝1.0，

在90℃下，熟化20min；得到水解晶种。

[0050] 实施例10

[0051] 取浓缩至225g/L的钛液，分为两部分，分别预热至25℃和80℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为55g/L的氢氧化钠溶液，预热至30℃后，2min内快速加入温度为25℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝9，搅拌20min，继续加入温度为80℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝1.0，

在93℃下，熟化20min；得到水解晶种。

[0052] 实施例11

[0053] 取浓缩至230g/L的钛液，分为两部分，分别预热至30℃和75℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为50g/L的氢氧化钠溶液，预热至30℃后，1min内快速加入温度为30℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝9.5，熟化30min，继续加入温度为75℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

0.5，在95℃下，熟化10min；得到水解晶种。

[0054] 实施例12

[0055] 取浓缩至250g/L的钛液，分为两部分，分别预热至30℃和75℃，再于烧瓶中加入

300ml浓度为40g/L的氢氧化钠溶液，预热至30℃后，1min内快速加入温度为30℃的钛液，快

速搅拌，直至体系pH＝9.5，熟化30min，继续加入温度为75℃的钛液，搅拌，直至体系pH＝

0.1，在95℃下，熟化10min；得到水解晶种。

[0056] 对比例

[0057] 将200g/L的钛液预热至85℃后在4min内加入到碱液中，碱液预热温度85℃，浓度

100g/L，钛碱比控制为1:6，熟化30min，得到水解晶种。

[0058] 将实施例1至实施例9得到的水解晶种，以及对比例得到的水解晶种的粒径大小进

行检测，检测结果如表1所示。

[0059] 表1

[0060]
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[0061]

[0062] 从上表的分析结果可见，本发明的实施例的水解晶种的粒径在2.0～29.5nm之间。

[0063] 本发明的技术方案不限于上述具体实施例的限制，凡是根据本发明的技术方案做

出的技术变形，均落入本发明的保护范围之内。
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