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本发明公开了一种适用于冬季轮胎的高分

散二氧化硅的制备方法，包括以下步骤：在合成

釜中加入液体硅酸钠，搅拌升温；向合成釜中加

入工艺用水，将液体硅酸钠进行稀释；向合成釜

加入稀硫酸，调整pH值；升温，向混合液体中同时

加入浓硫酸和硅酸钠，进行合成反应；停止加入

硅酸钠，继续加入浓硫酸，调整PH值；停止加入浓

硫酸，调整温度，制得浆料；将浆料进行洗涤、过

滤，制浆；浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干

燥，得到二氧化硅产品。本发明提供了一种粒度

级配均匀且高分散性的低比表面积二氧化硅的

制备方法，产品微粒比表面积低，分散性能优越

的高分散二氧化硅。
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1.一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

(1)在合成釜中加入液体硅酸钠，搅拌升温；

(2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠进行稀释；

(3)向合成釜加入稀硫酸，调整pH值；

(4)升温，向步骤(3)中的混合液体中同时加入浓硫酸和硅酸钠，进行合成反应；

(5)停止加入硅酸钠，继续加入浓硫酸，调整PH值；

(6)停止加入浓硫酸，调整温度，制得浆料；

(7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，制得的料饼；

(8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料；

(9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，一次性形成二氧化硅产品。

(10)根据权利要求1所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特

征在于，步骤(1)所述液体硅酸钠的浓度为25～40波美度，搅拌速率为22～60r/min，升温后

温度为56～70℃。

2.根据权利要求1所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(2)所述工艺用水电导率≤500μs/cm，稀释后的硅酸钠的浓度为15～20波美度。

3.根据权利要求3所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(3)所述稀硫酸的质量分数为10～35％，所述稀硫酸的加入速度为20～30m3/h，

调整后的pH值为9～11。

4.根据权利要求4所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(4)所述合成反应的温度为79～94℃，反应时间为35～75min，所述浓硫酸的质量

分数为93～98％，加入速度为1～2.5m3/h，所述硅酸钠浓度与步骤(3)中稀释后硅酸钠的浓

度一致，加入速度为4.5～11.5m3/h。

5.根据权利要求5所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(5)所述浓硫酸的加入速度为0.3m3/h，调整后的pH值为3.5～4.5。

6.根据权利要求6所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(6)所述浆料的温度为40～60℃。

7.根据权利要求6所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(7)所述的压滤机的过滤压力为0.3～0.6MPa，洗涤压力为0.5～0.8MPa，洗涤终

点排水电导率为3.0～8.0ms/cm。

8.根据权利要求6所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(8)所述的浓浆料固含量为15～20％。

9.根据权利要求9所述的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法，其特征

在于，步骤(9)所述喷雾干燥设备的干燥塔上段温度为470～520℃，干燥塔出口温度为110

～150℃，雾化器转速：4500～9000r/min，干燥塔负压为-150～-50Pa。
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一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于二氧化硅的制备方法，特别涉及一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化

硅的制备方法。

背景技术

[0002] 在目前的轮胎中，按适用季节和温度常分为夏季胎、冬季胎和四季胎。但是，由于

目前技术限制，大多数知名汽车轮胎生产企业主要开发夏季轮胎与四季胎，原因在于当气

温降至7℃以下时，轮胎常因胎面过硬导致抓地能力变差，刹车性能严重受到影响，威胁行

车安全。由于冬季轮胎对于胎面与地面接触状态、橡胶及配合剤的指标要求较为苛刻，并且

冬季胎较为柔软，其较弱的耐磨性导致使用寿命较夏季及四季轮胎短，是目前冬季轮胎面

临的主要问题。

[0003] 冬季轮胎生产需要对橡胶配方进行专门的设计，使胎面硬度适中，在冰雪路面依

然具备较高的抓地能力，极大提升行车安全。因此在冬季轮胎橡胶配方中，需考虑如何改善

二氧化硅与胶料的结合能力，以改变轮胎胎面的滚动阻力，降低胶料的门尼粘度，提高胶料

的定伸强度。目前冬季轮胎生产需考虑如何提高二氧化硅在胶料中的分散性，并可以使胶

料在较宽温度范围下保持柔软和良好的弹性。这就对用于冬季轮胎的二氧化硅的某些性能

指标提出了特殊要求，如比表面积，BET、CTAB表面积都要低，但同时要求两者要保持较小的

差值，以保证轮胎性能达标的同时，还要使得轮胎加工性能优越。冬季轮胎用高分散性二氧

化硅生产技术和市场目前大多被索尔维、德固赛等西方国际巨头掌握，急需国产化。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于，根据冬季轮胎的使用特点，利用现有的二氧化硅生产装备，设

计全新的制造工艺，提供一种粒度级配均匀且高分散性的低比表面积二氧化硅生产技术，

产品微粒比表面积低，分散性能优越的高分散二氧化硅的制备方法。

[0005] 为了实现上述目的，本发明提供了一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备

方法，包括以下步骤：

[0006] (1)在合成釜中加入液体硅酸钠，搅拌升温；

[0007] (2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠进行稀释；

[0008] (3)向合成釜加入稀硫酸，调整pH值；

[0009] (4)升温，向步骤(3)中的混合液体中同时加入浓硫酸和硅酸钠，进行合成反应；

[0010] (5)停止加入硅酸钠，继续加入浓硫酸，调整PH值；

[0011] (6)停止加入浓硫酸，调整温度，制得浆料；

[0012] (7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，制得的料饼；

[0013] (8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料；

[0014] (9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，一次性形成二氧化硅产品。

[0015] 更进一步地，步骤(1)所述液体硅酸钠的浓度为25～40波美度，，搅拌速率为22～
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60r/min，升温后温度为56～70℃。

[0016] 更进一步地，步骤(2)所述工艺用水电导率≤500μs/cm，稀释后的硅酸钠的浓度为

15～20波美度。

[0017] 更进一步地，步骤(3)所述稀硫酸的质量分数为10～35％，所述稀硫酸的加入速度

为20～30m3/h，调整后的pH值为9～11。

[0018] 更进一步地，步骤(4)所述合成反应的温度为79～94℃，反应时间为35～75min，所

述浓硫酸的质量分数为93～98％，加入速度为1～2.5m3/h，所述硅酸钠浓度与步骤(3)中稀

释后硅酸钠的浓度一致，加入速度为4.5～11.5m3/h。

[0019] 更进一步地，步骤(5)所述浓硫酸的加入速度为0.3m3/h，调整后的pH值为3.5～

4.5。

[0020] 更进一步地，步骤(6)所述浆料的温度为40～60℃。

[0021] 更进一步地，步骤(7)所述的压滤机的过滤压力为0.3～0.6MPa，洗涤压力为0.5～

0.8MPa，洗涤终点排水电导率为3.0～8.0ms/cm。

[0022] 更进一步地，步骤(8)所述的浓浆料固含量为15～20％。

[0023] 更进一步地，步骤(9)所述喷雾干燥设备的干燥塔上段温度为470～520℃，干燥塔

出口温度为110～150℃，雾化器转速：4500～9000r/min，干燥塔负压为-150～-50Pa。

[0024] 本发明的有益效果：本发明化学合成阶段采用了专门设计的合成工艺，通过对硅

酸钠、硫酸浓度及用量、搅拌速率、pH值等环境条件的调节，以达到对二氧化硅单粒子及聚

集体结构的设计，通过原材料浓度及加入时机、加入量的选择，对二氧化硅表面结构进行可

控性调整；通过对合成过程的独特、有效的温度控制，保证二氧化硅粒子的粒径及表面结构

的均匀性；产品干燥控制雾化器中较高速旋转，满足产品所需的粒度要求；以上各项技术的

综合使用，保证了所生产二氧化硅产品分散度高、颗粒均匀且表面结构良好，内部孔洞较

少。

具体实施方式

[0025] 下面结合具体实施例对本发明进行进一步描述，但是本发明不局限于这些实施

例。

[0026] 实施例1

[0027] 本发明的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法包括以下步骤制备：

[0028] (1)在65m3合成釜中加入液体硅酸钠2.7m3，搅拌速率为55r/min，升温到63℃；

[0029] (2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠，浓度调节至18.2波美度；

[0030] (3)向合成釜中以22m3/h的速度加入质量分数为15％稀硫酸，期间不间断检测反

应液pH值，调整pH值至10.0；

[0031] (4)升温至91℃，向步骤(3)中的混合液体中同时以1.1m3/h和5.0m3/h流速加入质

量分数为98％的浓硫酸和浓度为18.2波美度的硅酸钠，进行合成反应45min；

[0032] (5)停止加入硅酸钠，浓硫酸流速调整至0.3m3/h，继续加入浓硫酸，调整PH值达到

3.8；

[0033] (6)停止加入浓硫酸，将温度调整至50±1℃，制得浆料；

[0034] (7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，过滤压力为0.4MPa，洗涤压力为0.6MPa，至
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洗涤排水电导率5±0.5ms/cm时停工艺用水，制得的料饼；

[0035] (8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料，测得浓浆料的固含量19.5％，pH

值为6.0；

[0036] (9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，干燥塔上段温度为500℃，干燥塔

出口温度为110℃，雾化器转速：6000r/min，干燥塔负压为-80Pa，一次性形成二氧化硅产

品。

[0037] 实施例2

[0038] 本发明的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法包括以下步骤制备：

[0039] (1)在65m3合成釜中加入液体硅酸钠2.1m3，搅拌速率为34r/min，升温到56℃；

[0040] (2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠，浓度调节至15.3波美度；

[0041] (3)向合成釜中以22m3/h的速度加入质量分数为12％稀硫酸，期间不间断检测反

应液pH值，调整pH值至9.3；

[0042] (4)升温至91℃，向步骤(3)中的混合液体中同时以1.3m3/h和5.9m3/h流速加入质

量分数为95％的浓硫酸和浓度为15.3波美度的硅酸钠，进行合成反应60min；

[0043] (5)停止加入硅酸钠，浓硫酸流速调整至0.3m3/h，继续加入浓硫酸，调整PH值达到

4.1；

[0044] (6)停止加入浓硫酸，将温度调整至40±1℃，制得浆料；

[0045] (7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，过滤压力为0.5MPa，洗涤压力为0.6MPa，至

洗涤排水电导率6±0.5ms/cm时停工艺用水，制得的料饼；

[0046] (8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料，测得浓浆料的固含量16.7％，pH

值为5.1；

[0047] (9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，干燥塔上段温度为470℃，干燥塔

出口温度为140℃，雾化器转速：7500r/min，干燥塔负压为-100Pa，一次性形成二氧化硅产

品。

[0048] 实施例3

[0049] 本发明的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法包括以下步骤制备：

[0050] (1)在102m3合成釜中加入液体硅酸钠6m3，搅拌速率为60r/min，升温到65℃；

[0051] (2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠，浓度调节至18.5波美度；

[0052] (3)向合成釜中以30m3/h的速度加入质量分数为25％稀硫酸，期间不间断检测反

应液pH值，调整pH值至10.5；

[0053] (4)升温至90℃，向步骤(3)中的混合液体中同时以2.4m3/h和11.0m3/h流速加入

质量分数为98％的浓硫酸和浓度为18.5波美度的硅酸钠，进行合成反应45min；

[0054] (5)停止加入硅酸钠，浓硫酸流速调整至0.3m3/h，继续加入浓硫酸，调整PH值达到

4.0；

[0055] (6)停止加入浓硫酸，将温度调整至52±1℃，制得浆料；

[0056] (7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，过滤压力为0.4MPa，洗涤压力为0.7MPa，至

洗涤排水电导率4±0.5ms/cm时停工艺用水，制得的料饼；

[0057] (8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料，测得浓浆料的固含量19.8.％，pH

值为5.6；
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[0058] (9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，干燥塔上段温度为520℃，干燥塔

出口温度为120℃，雾化器转速：9000r/min，干燥塔负压为-150Pa，一次性形成二氧化硅产

品。

[0059] 实施例4

[0060] 本发明的一种适用于冬季轮胎的高分散二氧化硅的制备方法包括以下步骤制备：

[0061] (1)在102m3合成釜中加入液体硅酸钠5.5m3，搅拌速率为50r/min，升温到70℃；

[0062] (2)向合成釜中加入工艺用水，将液体硅酸钠，浓度调节至19.7波美度；

[0063] (3)向合成釜中以20m3/h的速度加入质量分数为35％稀硫酸，期间不间断检测反

应液pH值，调整pH值至9.5；

[0064] (4)升温至90℃，向步骤(3)中的混合液体中同时以2.4m3/h和11.5m3/h流速加入

质量分数为98％的浓硫酸和浓度为19.7波美度的硅酸钠，进行合成反应75min；

[0065] (5)停止加入硅酸钠，浓硫酸流速调整至0.3m3/h，继续加入浓硫酸，调整PH值达到

4.5；

[0066] (6)停止加入浓硫酸，将温度调整至58±1℃，制得浆料；

[0067] (7)将浆料送至压滤机进行洗涤、过滤，过滤压力为0.5MPa，洗涤压力为0.6MPa，至

洗涤排水电导率6±0.5ms/cm时停工艺用水，制得的料饼；

[0068] (8)将料饼输送至制浆机进行精制，制得浓浆料，测得浓浆料的固含量18.6％，pH

值为5.4；

[0069] (9)浓浆料经喷雾干燥设备进行快速高温干燥，干燥塔上段温度为490℃，干燥塔

出口温度为120℃，雾化器转速：8000r/min，干燥塔负压为-120Pa，一次性形成二氧化硅产

品。

[0070] 实施例1～4制得的二氧化硅的性能参数见表1

[0071] 表1实施例1～4制得的二氧化硅的性能参数

[0072] 测试项目 实施例1 实施例2 实施例3 实施例4

BET比表面积(㎡/g) 127 131 117 119

CTAB比表面积(㎡/g) 121 123 109 112

DBP吸收量(ml/g) 2.26 2.21 2.32 2.29

堆积比重 0.226 0.223 0.230 0.228

(105℃)加热减量 6.4 6.2 6.0 6.1

(1000℃)灼烧减量(％) 4.0 4.0 4.1 4.0

可溶性盐含量(％) 1.5 1.5 1.6 1.5

重金属含量(以铅计ppm) ≤30 ≤30 ≤30 ≤30

45μm筛余(％) 0.05 0.05 0.07 0.06

[0073] 从测试结果可知，本发明的BET、CTAB表面积都比较低，而且要者要保持较小的差

值，以保证轮胎性能达标的同时，使得轮胎加工性能优越。

[0074] 以上所述，仅是本申请的几个实施例，并非对本申请做任何形式的限制，虽然本申

请以较佳实施例揭示如上，然而并非用以限制本申请，任何熟悉本专业的技术人员，在不脱

离本申请技术方案的范围内，利用上述揭示的技术内容做出些许的变动或修饰均等同于等

效实施案例，均属于技术方案范围内。
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