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摘　要：氢氧化镁作为一种阻燃剂�由于其无毒无味、绿色环保及高效阻燃性而受到全球的广泛关注。棒状
氢氧化镁由于其特殊的形貌�在添加到材料中后有助于改善材料的轴向应力。介绍了一种以碱式氯化镁为
前驱体制备棒状氢氧化镁的方法�并对制备的棒状氢氧化镁进行了物理性能表征。
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引　言

氢氧化镁作为一种绿色环保的阻燃剂产

品�具有阻燃、消烟、阻滴和填充等多重功能日
益受到人们的青睐 ［1－3］。不同形貌的氢氧化镁
产品具有不同的特性和用途�普通氢氧化镁多
为无定形�表面带有正电�颗粒之间具有很强的
凝聚成团性�颗粒之间趋向于二次团聚�添加到
高分子材料中后分散性很差 ［4］。因此�如何控
制氢氧化镁颗粒的形貌成为了解决这个问题的

关键。
六角片状氢氧化镁在高分子材料中容易相

互紧密重叠�在高温条件下可以生成致密的吸
附于燃烧物表面的氧化镁陶瓷膜�从而隔断燃
烧材料与空气的联系�阻燃效率非常高。纤维
状的氢氧化镁可以改善高分子材料的耐冲击性

能�并且有助于改善阻燃高聚物产品成型后外
观。棒状氢氧化镁则是制备棒状纳米氧化镁电
子器件的前驱体�将针状或棒状氢氧化镁添加

到合成纤维中后�可以实现材料中的有序排列�
从而显著地提高纤维材料的轴向应力 ［5］。目
前�特殊形貌氢氧化镁的研究已经成为当今世
界的一个热门课题�本文着重探讨的是 一种以
碱式氯化镁为前驱体制备棒状氢氧化镁的方

法。

1　实验材料与方法
1∙1　试剂及主要仪器

试剂：氯化镁�柴达木盆地盐湖产�将结块
的氯化镁固体破碎后用去离子水加热搅拌溶

解�最后经抽滤净化得到氯化镁溶液；氧化镁�
优级纯�德国Ｅ．Ｍｅｒｃｋ公司制造；无水乙醇�天
津市富宇精细化工有限公司制造；有机转化剂
Ｅ�自制。

仪器：ＨＨ－4型数显恒温水浴锅�常州国
华电器有限公司制造；ＤＨＧ－9140Ａ型电热恒
温鼓风干燥箱�上海一恒科技有限公司制造；
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2ＸＺ－2型旋片式真空泵�北京中兴伟业仪器有
限公司制造；ＣＳ－2型磁动力驱动高压釜�威海
化工机械有限公司制造；ＪＳＭ6390型低真空扫
描电子显微镜�日本电子株式会社 （ＪＥＯＬ）制
造；Ｘ-ｐｅｒｔＰｒｏＸＲＤ�荷兰帕纳科公司制造。
1∙2　碱式氯化镁的制备

取3ｍｏｌ／Ｌ和 5ｍｏｌ／Ｌ的氯化镁溶液各
500ｍＬ�将其置于恒温水浴锅中。水浴温度
70℃�搅拌速度500ｒ／ｍｉｎ。在此反应条件下�
缓慢加入氧化镁粉末。氧化镁添加量为
0∙1ｇ／次�直至反应料浆浊白而不再变澄清为
止�继续搅拌约1ｈ后�至料浆变成黏稠状态�
停止搅拌。将料浆取出置于室温下陈化�陈化
时间分别为24ｈ、48ｈ、64ｈ和7ｄ。经过上述
时间的静置之后�先抽干为滤饼。因碱式氯化
镁溶于水�故而先只加入少量去离子水进行洗
涤。利用氯化镁溶解于乙醇而碱式氯化镁则不
溶的特性 ［6］�将该滤饼重新加入到无水乙醇中
搅拌成料浆�并再次进行抽滤除去氯化镁。根
据以往文献介绍�如果温度较高�碱式氯化镁中
的结晶水将完全丧失 ［7］。而相关文献以碱式
氯化镁为前驱体制备棒状氢氧化镁的机理探讨

中认为�在高温高压条件下碱式氯化镁中所带
结晶水会提供出 ＯＨ－用以取代碱式氯化镁中
的Ｃｌ－�从而生成氢氧化镁 ［8－10］。所以在干燥
过程中若是脱去碱式氯化镁中的结晶水�以碱
式氯化镁为前驱体制备棒状氢氧化镁就无法实

现。因此干燥过程需要在较低温度下进行�本
实验中采用的碱式氯化镁干燥温度为50℃�干
燥时间120ｈ。碱式氯化镁反应方程式：

ＭｇＣｌ2＋ＭｇＯ＋Ｈ2Ｏ
　　　ＭｇｘＣｌｙ（ＯＨ）（2ｘ－ｙ）·ｚＨ2Ｏ。

1．3　棒状氢氧化镁的制备
将上述实验阶段所得碱式氯化镁研磨粉

碎�过350目筛�取80ｇ粉末置于高压反应釜
中�加入500ｍＬ自制有机转化剂 Ｅ。依据前人
工作经验�制备棒状氢氧化镁较为合适的反应
温度为180℃ ［11］。作者认为�在高温高压条件
下�转化剂Ｅ可以在所生成的氢氧化镁粒子的
表面产生某种络合�对所生成的氢氧化镁晶体

生长产生相当大的阻力�从而阻碍其朝着六角
片状方向生长。如果反应温度过低�碱式氯化
镁中所带的结晶水将无法取代氯离子从而生成

碱式氯化镁。如果反应温度过高�所用有机转
化剂Ｅ会分解或碳化而失去其本身保障所得

产物为棒状的能力；并且在此过程中会产生杂
质�对所得氢氧化镁的纯度及白度等产生不良
影响。同时�反应温度会对所得氢氧化镁粒子
周围的流体粘度产生影响�也势必影响到氢氧
化镁晶体生长时的阻力及所得产物形貌。因
此�选择在180℃�搅拌速率700ｒ／ｍｉｎ下�分别
水热反应2ｈ、4ｈ和6ｈ�冷却后取出�120℃
干燥5ｈ即得棒状氢氧化镁产品。

2　结果与讨论
2．1　棒状氢氧化镁的结构的表征

图1为在水热温度180℃、水热时间2ｈ
条件下�以碱式氯化镁晶须为前驱体制备的产
品的ＸＲＤ分析图。由该分析结果计算得到的
晶格常数与氢氧化镁晶体相关标准数值非常吻

合�对照标准图谱可知所得到的产品是氢氧化
镁。其中的每一个衍射峰均对应氢氧化镁晶体
中的一个晶胞参数�从图中可以看出�001面的
信号是最强的�其次是101面。这表明该产物
的晶体可能主要沿着001和101面生长。

图1　样品的ＸＲＤ分析图
Ｆｉｇ．1　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

2．2　反应条件对形貌的影响
1）氯化镁溶液浓度的影响　本实验以碱
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式氯化镁为前驱体制备棒状氢氧化镁�所以碱
式氯化镁晶须形貌的好坏直接影响后续制备的

棒状氢氧化镁产品的质量 ［12］。以过低浓度的
氯化镁制备碱式氯化镁晶须从产业化角度考虑

产率太低�故而本实验采用的氯化镁浓度为
3ｍｏｌ／Ｌ以上。而5ｍｏｌ／Ｌ是70℃水浴温度下
所能达到的较高氯化镁浓度。因此本实验的合
成选择在氯化镁浓度为3ｍｏｌ／Ｌ至5ｍｏｌ／Ｌ之
间进行。

水浴温度70℃�陈化时间64ｈ的条件下�
分别用3ｍｏｌ／Ｌ和5ｍｏｌ／Ｌ的氯化镁溶液反应
制备碱式氯化镁晶须。由图2和图3的电镜分

析照片可以看出�由3ｍｏｌ／Ｌ的氯化镁溶液反
应生成的碱式氯化镁晶须长短不一�粗细各异�
而且晶须的边缘粗糙�极不规整。5ｍｏｌ／Ｌ的氯
化镁反应生成的碱式氯化镁晶须长短较为一

致�粗细较为均匀�且晶须的边缘也非常光滑。
造成该结果差异的可能是在高浓度 Ｍｇ2＋的反
应环境下�碱式氯化镁晶须的生长驱动力更大�
更有利于反应生成形貌规则、完整、光滑的碱式
氯化镁晶须。

由该分析结果可知�由5ｍｏｌ／Ｌ的氯化镁
溶液反应制得的碱式氯化镁晶须更适合制备棒

状氢氧化镁阻燃剂。

图2　用3ｍｏｌ／Ｌ氯化镁制备的样品的ＳＥＭ照片　　　　图3　用5ｍｏｌ／Ｌ氯化镁制备的样品的ＳＥＭ照片
　　　Ｆｉｇ．2　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ　　　　　　　　　　　Ｆｉｇ∙3　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ
　　 （ｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈ3ｍｏｌ／Ｌｍａｇｎｅｓｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅ）　　　　　　 （ｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈ5ｍｏｌ／Ｌｍａｇｎｅｓｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅ）

　　2）制备碱式氯化镁后陈化时间的影响　反
应后生成的碱式氯化镁并不会立刻转变为晶须

形貌�而是有一个逐渐生长的过程。为了比较陈
化时间对制备碱式氯化镁晶须形貌的影响�分别
将反应后的碱式氯化镁料浆在室温下静置陈化

24ｈ、48ｈ、64ｈ和 7ｄ。经图4、5、6比较后发
现�陈化24ｈ和48ｈ所得的碱式氯化镁晶须生
长不完整�残缺不全。而经64ｈ和7ｄ陈化时间

得到的碱式氯化镁晶须完整�且两者效果相同。
因此�可以推测�在氯化镁和氧化镁反应生成碱
式氯化镁的初始阶段�碱式氯化镁并非立刻生长
成晶须状。碱式氯化镁晶须应该是缓慢而逐渐
生长的过程�经历64ｈ以上方可生长完全。因
此�为了制得形貌较为规整的碱式氯化镁晶须以
制备良好形貌的棒状氢氧化镁阻燃剂�所使用的
碱式氯化镁料浆至少需要陈化64ｈ以上。

图4　陈化24ｈ样品的电镜照片 图5　陈化48ｈ样品的电镜照片 图6　陈化64ｈ样品的电镜照片
Ｆｉｇ∙4　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ａｇｉｎｇｆｏｒ24ｈ）
Ｆｉｇ∙5　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ａｇｉｎｇｆｏｒ48ｈ）
Ｆｉｇ∙6　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ａｇｉｎｇｆｏｒ64ｈ）
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　　3）制备棒状氢氧化镁过程中水热反应时
间的影响　高温高压条件下�所生成的氢氧化
镁颗粒的周边反应环境为超临界流体�黏度非
常小�这使得晶体生长阻力变小�易使氢氧化镁
晶体生长朝着最为本原的六角片状方向发

展 ［13］。虽然通过选择适当的反应温度可以使
得这个趋势变得缓慢�但是如果反应时间过长�
所得氢氧化镁粒子由棒状朝着片状方向发展的

现象非常明显。为了得到形貌较好的棒状氢氧
化镁产品�必须要把反应时间控制在合适的范
围内。若是水热时间过短�则无法反应完全�转

化率达不到要求；若是水热时间过长�则产品的
形貌偏向片状方向发展。因此�本实验的水热
反应时间选择在2ｈ至6ｈ之间进行。

由图7、8、9电镜照片可以看出�当水热反
应温度同为180℃�水热反应时间6ｈ时�制备
的氢氧化镁产物明显已经朝着片状方向发展�
颗粒形貌多数为长片状而非棒状。当反应时间
为2ｈ时�所得氢氧化镁形貌较为符合预期效
果�产品呈棒状且具有立体感。而由图7、8、9
的电镜分析结果可以得知�2ｈ是一个较为合
适的反应时间。

图7　反应时间6ｈ样品 图8　反应时间4ｈ样品 图9　反应时间2ｈ样品
Ｆｉｇ∙7　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ｒｅａｃｔｉｎｇｆｏｒ6ｈ）
Ｆｉｇ∙8　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ｒｅａｃｔｉｎｇｆｏｒ4ｈ）
Ｆｉｇ∙9　ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

（ｒｅａｃｔｉｎｇｆｏｒ2ｈ）

3　结　论
本文探讨的是一种以碱式氯化镁为前驱

体�采用有机转化剂Ｅ制备出棒状氢氧化镁的
方法。虽然该方法仍然处于小型试验阶段�但
是对将来产业化生产棒状氢氧化镁有着很大的

借鉴意义�并且可为之提供技术数据。
目前市场上的氢氧化镁产品从形貌上来说

多为六角片状�而可以在高分子、纤维材料等领
域中发挥特殊作用的棒状氢氧化镁产品却非常

稀少�因此该研究前景非常广阔。
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