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摘要:采用硅烷偶联剂对碳酸钡和浓硫酸为原料制备的超细硫酸钡进行改性ꎬ研究了偶联剂水解条件、偶联剂质量分数、反
应温度和反应时间对改性效果的影响ꎮ 结果表明ꎬ改性剂为硅烷偶联剂 Ａ１７４、改性剂质量为超细硫酸钡质量的 ２％、反应时间

为 １ ｈ、反应温度为 ８０℃、搅拌器转速为 ４００ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬ可得到活化度为 ８２􀆰 ８３％、Ｄ５０ ＝ ３４２ ｎｍ 的粉末状超细硫酸钡ꎮ 改性后超

细硫酸钡的表面疏水ꎬ其分散性能得到了较大提高ꎬ超细硫酸钡表面被改性剂所包覆ꎬ其包覆率为 １􀆰 １４％ꎮ
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　 　 硫酸钡(ＢａＳＯ４)是一种重要的无机化工原料ꎬ
不仅具有良好的光学性能、化学稳定性ꎬ还具有特殊

的体积、量子尺寸和界面效应等特点ꎬ因此在涂料、
塑料、纸张、橡胶、油墨颜料等领域有着广泛地应

用[１－３]ꎮ 我国对于 ＢａＳＯ４ 的研究比较晚ꎬ生产的产

品与国外相比有一定的差距ꎬ而且在具体的应用中

对 ＢａＳＯ４ 的要求也不一样ꎬ因此合成具有特定形

貌、大小及良好分散性的超细 ＢａＳＯ４ 至关重要ꎮ
目前ꎬ制备超细 ＢａＳＯ４ 的方法主要有络合沉淀

法[４]、微反应器法[５]、微乳液法[６]、混合溶剂法[７]、
化学沉淀法[８]等ꎮ 其中化学沉淀法具有工艺简单、
成本较低、反应易控制等优点ꎬ但所制得的 ＢａＳＯ４

易发生团聚ꎬ导致其粒径和粒度分布很难控制[９－１１]ꎬ
而硫酸法避免了 ＢａＳＯ４ 在干燥过程中造成的团聚ꎮ
而且 ＢａＳＯ４ 具有亲水疏油的性质ꎬ与聚合物之间存

在很大的极性差异ꎬ导致在聚合物中也发生团聚ꎬ综
合性能降低ꎮ 因此ꎬ为了提高其综合性能ꎬ需对

ＢａＳＯ４ 进行表面改性ꎬ使改性剂吸附在 ＢａＳＯ４ 表面

从而抑制颗粒的生长[１２]ꎮ
笔者采用 ＢａＣＯ３ 与浓 Ｈ２ＳＯ４ 反应制备超细

ＢａＳＯ４ꎬ并对产品进行改性ꎮ 此反应为气－固两相反

应ꎬ反应中既有沉淀 ＢａＳＯ４ 的生成ꎬ也有 ＣＯ２ 气体

的生成ꎮ 也正是因为有大量 ＣＯ２ 的存在ꎬ使反应聚

集在比表面很大的气泡上进行ꎬ生成的 ＢａＳＯ４ 颗粒直

径小、粒径分布集中ꎬ而且呈粉末状ꎬ白度较高[１３]ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

ＰＨＳ－３Ｃ 型雷磁 ｐＨ 计、ＤＤＳ－３０７Ａ 型雷磁电导

率仪ꎬ 上海仪电科学仪器股份有限公司生产ꎻ
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Ｆｒｏｎｔｉｅｒ 型红外光谱仪ꎬＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ 股份有限公司

生产ꎻＮａｎｏ－Ｓ９０ 型马尔文激光粒度仪ꎬ英国马尔文

公司生产ꎻＴＥＳＣＡＮ Ｓ９０００ 型扫描电镜ꎬ泰思肯(中
国)有限公司生产ꎻＳＤＴ－Ｑ６００ 型热重－差热分析仪ꎬ
美国 ＴＡ 仪器公司生产ꎻ碳酸钡、草酸ꎬ天津市大茂

化学试剂厂生产ꎻ浓硫酸ꎬ天津风船化学试剂公司生

产ꎻ硅烷偶联剂 Ａ１７１、Ａ１７４、ＫＨ－５８０ꎬ上海麦克林生

化科技有限公司生产ꎻ油酸、无水乙醇ꎬ天津市永大

化学试剂有限公司生产ꎻ吐温 ８０ꎬ天津市博迪化工

有限公司生产ꎻ均为分析纯ꎮ
１􀆰 ２　 实验过程

ＢａＳＯ４ 的制备过程[１４]:将预先称量好的 ９􀆰 ８６７ ｇ
碳酸钡加入 ５０ ｍＬ 水制成悬浮液ꎬ超声 ２０ ｍｉｎ 后转

移到三口烧瓶中ꎬ将其固定在恒温槽中保持转速为

４００ ｒ / ｍｉｎꎬ再将一定量的硫酸溶液以恒定速率加入

到上述三口烧瓶中ꎬ直至反应终点 ｐＨ 为 ６ꎮ 反应完

成后将其过滤、洗涤ꎬ将得到的 ＢａＳＯ４ 产品于 ８０℃
干燥 ４ ｈꎮ

ＢａＳＯ４ 的改性过程:称取一定量上述制备的超

细 ＢａＳＯ４ꎬ加入配制好的改性剂、乙醇和水的混合

液ꎬ用草酸调节其 ｐＨ 为 ３~４ꎬ然后将回流冷凝管安

装到三口烧瓶中ꎬ加热搅拌 １ ｈꎬ反应完成后将其过

滤、洗涤ꎬ将得到的改性 ＢａＳＯ４ 于 ８０℃干燥 ４ ｈꎮ
１􀆰 ３　 机理分析

１􀆰 ３􀆰 １　 制备原理

ＢａＳＯ４ 的制备原理为:
ＢａＣＯ３ ＋ Ｈ２ＳＯ４ → ＢａＳＯ４ ＋ Ｈ２Ｏ ＋ ＣＯ２

　 　 由于 ２０℃ 的条件下碳酸钡的溶解度(１􀆰 ４０９×
１０－３ ｇ)大于硫酸钡的溶解度(２􀆰 ４４８×１０－４ ｇ)ꎬ所以

该反应可以向右进行[１５]ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 改性原理

硅烷偶联剂的结构通式为 ＹＲＳｉ(ＯＲ) ３ꎬ分子中

含有 ２ 个不同的基团:一个是能与高聚物反应生成

氢键的有机基团ꎬ即 Ｙ 基团ꎻ另一个是与无机物表

面发生反应的无机基团ꎬ即 ＯＲ 基团ꎬＲ 基团是可以

与高分子结合的非水解性基团ꎬ因此偶联剂又被称

为“分子桥”ꎬ可以改善无机物的表面性能[１６]ꎮ
在进行偶联反应时ꎬ 其中易水解的烷氧基

(ＯＲ) ３ 在 ＢａＳＯ４ 表面水解生成(ＯＨ) ３ꎬ再与颗粒表

面的羟基反应生成氢键ꎬ使改性剂包裹在 ＢａＳＯ４ 表

面ꎻＹＲ—与有机高聚物的分子链缠绕ꎬ增强了与

ＢａＳＯ４ 之间的结合力ꎬ使偶联剂在 ＢａＳＯ４ 表面形成

吸附层ꎬ利用空间位阻作用提高 ＢａＳＯ４ 的分散性ꎬ

减少团聚ꎮ 因此在双基团的共同作用下ꎬ可对产品

起到改性作用[１７]ꎮ 其水解反应式如下[１８]:
ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ) ３ ＋ Ｈ２Ｏ 􀜩􀜨􀜑 ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ) ２(ＯＨ) ＋ ＲＯＨ

ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ) ２(ＯＨ) ＋ Ｈ２Ｏ 􀜩􀜨􀜑
ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ)(ＯＨ) ２ ＋ ＲＯＨ

ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ)(ＯＨ) ２ ＋ Ｈ２Ｏ 􀜩􀜨􀜑 ＹＲ—Ｓｉ—(ＯＲ) ３ ＋ ＲＯＨ

１􀆰 ４　 产品的表征

利用活化度表征 ＢａＳＯ４ 的分散性和疏水性ꎮ
活化度越高ꎬ说明改性效果越好ꎻ利用激光粒度仪测

定 ＢａＳＯ４ 的粒度分布和粒径大小ꎻ利用红外光谱仪

测定 ＢａＳＯ４ 表面所带官能团ꎻ利用热重－差热分析

仪测定 ＢａＳＯ４ 中主要成分的分解情况ꎻ利用扫描电

镜观察 ＢａＳＯ４ 颗粒的大小和形貌ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 硅烷偶联剂水解工艺条件

根据硅烷偶联剂的水解反应可知ꎬ其水解溶剂

可分为去离子水和乙醇[１８]ꎮ 单独使用去离子水ꎬ水
量较少时ꎬ水解生成的硅醇浓度较高ꎬ使产物发生缩

聚ꎻ水量较多时ꎬ由于硅烷偶联剂用量较小ꎬ使生成

的硅醇浓度较低ꎬ也会导致其表面张力大而使产物

团聚ꎮ 单独使用乙醇ꎬ醇会使水解反应逆向进行ꎬ不
利于硅醇的生成ꎮ 因此单独使用 ２ 种溶剂效果都不

好ꎮ 文献[１９]中已证实ꎬ采用水和乙醇混合溶剂作

水解溶剂较好ꎬ因此ꎬ本实验中将采用混合溶剂ꎮ
以硅烷偶联剂 Ａ１７４ 为例说明水解工艺条件:

调节硅烷 Ａ１７４ 与混合溶剂的质量比为 １ ∶１ ∶１、１ ∶４ ∶
１、１ ∶８ ∶１、１ ∶１２ ∶１ꎬｐＨ ＝ ４ꎬ探讨质量比与水解时间和

电导率的关系ꎬ结果如图 １ 所示ꎮ 从图 １ 中可以看

出ꎬ随着时间的增长ꎬ溶液的电导率呈先增大后减小

的趋势ꎬ而电导率的最大值随着混合溶剂的增多呈

　 　 　 　 　 　 　

１—１ ∶１ ∶１ꎻ２—１ ∶４ ∶１ꎻ３—１ ∶８ ∶１ꎻ４—１ ∶１２ ∶１

图 １　 质量比不同时电导率随时间的变化曲线
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下降趋势ꎬ但水解稳定时间延长ꎮ 当质量比为 １ ∶１ ∶
１时ꎬ水解时间在 ８０ ｍｉｎ 时电导率达到最大值ꎬ
８０ ｍｉｎ 以后电导率大幅下降ꎬ说明缩合产物较多ꎻ
当质量比为 １ ∶８ ∶１ꎬ水解时间为 ３０ ｍｉｎ 时电导率达

到最大值ꎬ增大水解时间电导率变化较小ꎬ说明缩合

产物较少ꎬ３０ ｍｉｎ 时硅醇量达到最多ꎻ当质量比为

１ ∶１２ ∶ １时ꎬ水解时间在 ２０ ｍｉｎ 时电导率达到最大

值ꎬ延长水解时间至 １２０ ｍｉｎꎬ水解产生的硅醇量减

少ꎬ电导率下降趋势减小ꎮ 综合考虑ꎬ选取质量比为

１ ∶８ ∶１ꎬ水解时间为 ３０ ｍｉｎꎬ此时生成的硅醇量较大ꎬ
水解稳定时间较长ꎮ
２􀆰 ２　 改性剂种类对改性效果的影响

选用硅烷偶联剂 Ａ１７１、Ａ１７４、ＫＨ５８０、油酸以及

吐温 ８０ 对 ＢａＳＯ４ 进行表面改性ꎬ结果如图 ２、图 ３
所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ当用硅烷 Ａ１７１、Ａ１７４、油酸

对 ＢａＳＯ４ 改性时ꎬ得到的产品粒径较小ꎬ且粒度分

布较窄ꎻ用硅烷 ＫＨ５８０ 和吐温 ８０ 对 ＢａＳＯ４ 改性时ꎬ
得到的粒度分布范围较宽ꎮ 尤其在反应中加入硅烷

Ａ１７４ 时ꎬ其粒度分布最窄ꎬ而且最靠近左侧ꎬ说明其

粒径最小ꎮ 从图 ３ 也可看出ꎬ硅烷 Ａ１７４ 改性后产

品粒径最小ꎮ 而且与未改性的产品粒径相比ꎬ改性

后的产品粒径从 ３９６􀆰 １ ｎｍ 减小到 ３４２ ｎｍꎬ其粒度

分布范围从 ３４２ ~ ５３１􀆰 ２ ｎｍ 减小到 ２９５􀆰 ３ ~ ４５８􀆰 ７
ｎｍꎬ得到粒度分布更窄的 ＢａＳＯ４ 颗粒ꎮ

１—Ａ１７１ꎻ２—Ａ１７４ꎻ３—ＫＨ５８０ꎻ４—吐温 ８０ꎻ５—油酸

图 ２　 改性剂种类对硫酸钡粒度分布的影响

１—Ｄ５０ꎻ２—Ｄ９０

图 ３　 改性剂种类对硫酸钡粒径的影响

对改性后的产品进行活化度测定ꎬ 油酸对

ＢａＳＯ４ 改性后得到的产品的活化度为 ９２􀆰 ６５％ꎬ这是

由于油酸分子中含有极性基团 ＣＯＯＨꎬ可与 ＢａＳＯ４

表面的 ＯＨ 发生反应ꎬ覆盖在 ＢａＳＯ４ 表面ꎬ达到改性

的目的ꎮ 由于油酸是一种不饱和脂肪酸ꎬ干燥后产

品略微发黄ꎬ使白度下降ꎬ因此不宜使用油酸[２０]ꎮ
硅烷 ＫＨ５８０、Ａ１７１、Ａ１７４ 改性后产品的活化度分别

为 ７８􀆰 ４６％、８０􀆰 ５８％、８２􀆰 ８３％ꎬ并且颜色都呈白色ꎮ
原因是改性剂在酸性水溶液中水解生成硅醇基

(ＳｉＯＨ)ꎬ然后与 ＢａＳＯ４ 表面的 ＯＨ 反应生成醚键ꎬ
改性效果较好ꎮ 比较 ３ 种硅烷偶联剂的活化度ꎬ选
择硅烷 Ａ１７４ 为改性剂ꎮ
２􀆰 ３　 改性剂质量分数对改性效果的影响

固定反应温度为 ８０℃、反应时间为 １ ｈ、搅拌器

转速为 ４００ ｒ / ｍｉｎꎬ考察改性剂质量分数对 ＢａＳＯ４ 粒

度分布和活化度的影响ꎬ结果如图 ４、图 ５ 所示ꎮ

１—１％ꎻ２—２％ꎻ３—３％ꎻ４—４％ꎻ５—５％

图 ４　 改性剂质量分数对硫酸钡粒度分布的影响

图 ５　 改性剂质量分数对硫酸钡活化度的影响

由图 ４ 可以看出ꎬ随着改性剂质量分数的增加ꎬ
粒度分布呈现先下降后升高的趋势ꎬ当改性剂质量

分数为 ２􀆰 ０％时粒度分布最窄ꎮ 从图 ５ 中也可以看

出ꎬ产品的活化度随着改性剂质量分数的增加呈现

先增大后减小的趋势ꎬ当改性剂质量分数为 ２􀆰 ０％
时ꎬ产品的活化度达到最大值 ８２􀆰 ８３％ꎮ 原因是当

硅烷用量较少时ꎬ水解产生的硅醇量少ꎬ只与部分

ＢａＳＯ４ 发生化学键合作用ꎬ导致 ＢａＳＯ４ 表面改性不

完全ꎻ当加大改性剂用量ꎬ活化度增大ꎬ此时硅烷

Ａ１７４ 吸附在 ＢａＳＯ４ 表面形成空间位阻效应ꎬ从而起
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到减小颗粒间团聚的作用ꎬ有利于形成粒径小的产

品ꎻ继续增大改性剂用量ꎬ活化度又随之降低ꎬ这是

由于改性剂的长烃链相互缠绕ꎬ再加上偶联剂水解

缩合生成低聚物ꎬ更易使 ＢａＳＯ４ 颗粒团聚ꎮ 综上所

述ꎬ适宜的改性剂质量为理论上生成 ＢａＳＯ４ 质量

的 ２％ꎮ
２􀆰 ４　 反应温度对改性效果的影响

固定改性剂质量分数为 ２􀆰 ０％ꎬ其他条件同上ꎬ
考察反应温度对 ＢａＳＯ４ 粒度分布和活化度的影响ꎬ
结果如图 ６、图 ７ 所示ꎮ

１—７０℃ꎻ２—７５℃ꎻ３—８０℃ꎻ４—８５℃ꎻ５—９０℃

图 ６　 反应温度对硫酸钡粒度分布的影响

图 ７　 反应温度对硫酸钡活化度的影响

当反应温度较低时ꎬ其分子动能低ꎬ残留在

ＢａＳＯ４ 颗粒中的水分不易挥发ꎬ造成改性剂与颗粒

之间的粘结强度降低ꎬ而且硅烷 Ａ１７４ 不能充分水

解ꎬ导致硅醇量较少ꎻ当升高温度时ꎬ分子动能增加ꎬ
分子的布朗运动加快ꎬ反应速率较快ꎬ分子之间的碰

撞几率增加ꎻ但当改性温度太高ꎬ改性剂会被分解和

碳化ꎬ溶液中稳定存在的硅醇浓度也减小ꎬ改性剂的

改性效果就会降低ꎮ 由图 ６ 中可以看出ꎬ当温度为

８０℃时ꎬＢａＳＯ４ 颗粒的粒径分布最窄且最集中ꎮ 从

图 ７ 中可以看出ꎬ随着反应温度的升高ꎬ产品的活化

度随之升高ꎬ然后下降ꎮ
２􀆰 ５　 反应时间对改性效果的影响

固定其他条件不变ꎬ考察反应时间对 ＢａＳＯ４ 粒

度分布和活化度的影响ꎬ结果如图 ８、图 ９ 所示ꎮ
由图 ８ 中可以看出ꎬ当反应时间为 ６０ ｍｉｎ 时产

品的粒度分布较窄且较集中ꎬ其他反应时间时产品

　 　 　 　 　 　 　

１—２０ ｍｉｎꎻ２—４０ ｍｉｎꎻ３—６０ ｍｉｎꎻ４—８０ ｍｉｎꎻ５—１００ ｍｉｎ

图 ８　 反应时间对硫酸钡粒度分布的影响

图 ９　 反应时间对硫酸钡活化度的影响

的粒度分布都比 ６０ ｍｉｎ 时宽ꎮ 从图 ９ 中可以看出ꎬ
产品的活化度随反应时间的增大而增大ꎬ当超过

６０ ｍｉｎ 以后基本保持不变ꎮ 原因是反应时间太短ꎬ
硅烷 Ａ１７４ 与 ＢａＳＯ４ 颗粒混合不均匀ꎬ改性剂不能

均匀分散在 ＢａＳＯ４ 表面ꎬ改性不完全ꎮ 当改性时间

为 ６０ ｍｉｎ 时活化度已达到 ８２􀆰 ８３％ꎬ再加长反应时

间产品的活化度也没有很大增长ꎬ因此ꎬ为了节省能

耗ꎬ选择反应时间为 ６０ ｍｉｎꎮ

３　 改性后超细硫酸钡的表征

３􀆰 １　 红外光谱分析

超细 ＢａＳＯ４ 改性前后的红外光谱图如图 １０ 所

示ꎮ 从图 １０ 中可以看出ꎬ改性前波数为 ６２１、６４９、
９８７、１ ０７３ ｃｍ－１和 １ １８４ ｃｍ－１对应着 ＳＯ２－

４ 的对称振

动峰ꎻ波数 ３ ４３７ ｃｍ－１处为 ＢａＳＯ４ 表面羟基和吸附

水而产生的 Ｏ—Ｈ 伸缩振动和弯曲振动吸收峰ꎮ 改

性后在 ６９３􀆰 ０７ ｃｍ－１和 ８５６􀆰 ９９ ｃｍ－１处出现 Ｓｉ—Ｃ 的

　 　 　 　 　 　 　

１—改性前ꎻ２—改性后

图 １０　 改性前后超细硫酸钡的红外光谱图
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伸缩振动ꎻ与改性前相比ꎬ在 １ ０００~１ ２００ ｃｍ－１处的

Ｓｉ—Ｏ 伸缩振动吸收峰加强ꎬ ３ ４２７􀆰 ８１ ｃｍ－１ 处的

—ＯＨ 吸收峰变窄ꎻ波数 ２８５１􀆰 ２６ ｃｍ－１处为—ＣＨ２—
的 Ｃ—Ｈ 伸缩振动ꎻ２ ９２３􀆰 ５８ ｃｍ－１ 处为—ＣＨ３—的

Ｃ—Ｈ 伸缩振动ꎬ１ ４３４􀆰 ８２ ｃｍ－１处为其 Ｃ—Ｈ 的弯曲

振动峰ꎮ 以上分析表明ꎬ硅烷 Ａ１７４ 与 ＢａＳＯ４ 表面

发生了化学键合ꎬ反应后颗粒表面被改性剂所包覆ꎮ
３􀆰 ２　 热重分析

改性前后超细硫酸钡的热重分析结果如图 １１
所示ꎮ 从图 １１ 中可以看出ꎬ改性前 ＢａＳＯ４ 从室温升

高到 ６００℃时ꎬ其失重率为 ２􀆰 ０９％ꎮ 当从 ０℃升高到

１７５℃时其失重率为 ０􀆰 ２４％ꎬ这是由于 ＢａＳＯ４ 表面

物理水的挥发ꎻ当温度从 １７５℃升高到 ５２５℃时其失

重率为 １􀆰 ７８％ꎬ这是由于物理水和化学吸附水的脱

附ꎮ 改性后 ＢａＳＯ４ 从室温升高到 ６００℃时其失重率

为 ３􀆰 ２３％ꎮ 当从 １７５℃升高到 ５２５℃时其失重率为

２􀆰 ７７％ꎬ质量损失的速度较快ꎬ主要是由于硅烷偶联

剂的分解ꎮ 以上分析表明ꎬ改性后 ＢａＳＯ４ 的失重率

比改性前增大 １􀆰 １４％ꎬ说明 ＢａＳＯ４ 表面的羟基与改

性剂发生了反应ꎬ其包覆率为 １􀆰 １４％ꎮ

１—改性前ꎻ２—改性后

图 １１　 改性前后超细硫酸钡的热重分析图

３􀆰 ３　 扫描电镜分析

改性前后 ＢａＳＯ４ 的扫描电镜图如图 １２ 所示ꎮ
从图 １２ 中可以看出ꎬ改性前 ＢａＳＯ４ 之间有较大的团

聚体ꎬ粒度分布不均ꎬ且形貌不规整ꎻ改性后 ＢａＳＯ４

分散性良好ꎬ粒径也减小ꎬ形貌呈比较规整的类球

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)改性前 (ｂ)改性后

图 １２　 改性前后超细硫酸钡的扫描电镜分析图

形ꎮ 改性后超细硫酸钡的粒径分布如表 １ 所示ꎮ 由

表 １ 中可以看出ꎬ改性后 ＢａＳＯ４ 的粒度分布较窄ꎬ平
均粒径为 ３４２ ｎｍꎮ

表 １　 改性后超细硫酸钡的粒径分布

微分分布 / ％ 粒径 / ｎｍ 平均粒径 / ｎｍ

１６􀆰 ３

２３􀆰 １

３５􀆰 ７

２４􀆰 ９

２９５􀆰 ３

３４２􀆰 ０

３９６􀆰 １

４５８􀆰 ７

３４２

４　 结论

(１)通过测电导率的方法确定硅烷 Ａ１７４ 与混

合溶剂的水解条件为:硅烷 Ａ１７４ 与混合溶剂的质

量比为 １ ∶８ ∶１、水解时间为 ３０ ｍｉｎ、ｐＨ＝ ４ꎮ
(２)超细 ＢａＳＯ４ 的适宜改性条件为:改性剂质

量是 ＢａＳＯ４ 质量的 ２％、反应时间为 １ ｈ、反应温度

为 ８０℃、搅拌器转速为 ４００ ｒ / ｍｉｎꎮ 改性后产品的活

化度达 ８２􀆰 ８３％ꎬ表面疏水ꎬ分散性良好ꎬ改性剂的

包覆率为 １􀆰 １４％ꎮ
(３)使用硅烷 Ａ１７４ 对超细 ＢａＳＯ４ 改性后ꎬ产品

粒径从 ３９６􀆰 １ ｎｍ 减小到 ３４２ ｎｍꎬ其粒度分布范围

从 ３４２~５３１􀆰 ２ ｎｍ 减小到 ２９５􀆰 ３ ~ ４５８􀆰 ７ ｎｍꎬ得到了

粒度分布更窄的 ＢａＳＯ４ 颗粒ꎮ
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酸)＝ １ ∶１􀆰 ０５ ∶１􀆰 ０５、反应温度为 ８０℃、反应时间为

２􀆰 ５ ｈꎮ 正交实验结果表明ꎬ原料摩尔比对还原甲基

化反应的影响最大ꎬ其次是反应温度ꎬ最后是反应时

间ꎮ 结合单因素实验结果与正交实验结果ꎬ在最优

操作条件下ꎬ溶剂水可以套用 ３ 次ꎮ 五甲基哌啶醇

的平均收率为 ９７􀆰 ９％ꎬ纯度为 ９９􀆰 ６％ꎮ
(３)与之前的操作方法相比ꎬ该方法具有原料

消耗少(几乎接近理论量)、反应时间短、反应温度

低、排放少和后处理简单等优点ꎮ
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