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高分散性片状阻燃型氢氧化镁的制备 
吴智诚    潘丹梅    陈志    林璋* 

(中国科学院福建物质结构研究所  结构化学国家重点实验室  福州 350002) 

摘要  以轻烧氧化镁为原料, 通过水化水热法制备高分散性片状氢氧化镁. 考察了不同的水化温度、水化时间、水热

时间和分散剂体系对氢氧化镁材料形貌的影响. 采用 X 射线衍射(XRD)、扫描电子显微镜(SEM)、全自动氮物理吸附仪

(ASAP)等对所制得的氢氧化镁颗粒的物相、形貌和比表面积进行了分析. 结果表明, 通过水热反应控制和分散剂的加

入, 可以得到高分散性片状的阻燃型氢氧化镁.  
关键词  水热; 阻燃剂; 氢氧化镁; 分散剂 

 

Synthesis of Flaky Flame-retardant Magnesium Hydroxide with High 
Dispersion 

Wu, Zhicheng    Pan, Danmei    Chen, Zhi    Lin, Zhang* 
(State Key Laboratory of Structural Chemistry, Fujian Institute of Research on the Structure of Matter, Chinese Academy of 

Sciences, Fuzhou, Fujian 350002) 

Abstract  In this study, Flaky magnesium hydroxide with highly dispersion was prepared from light-burned magnesia by 
hydration hydrothermal method. The influence of different hydration temperature, hydration time, hydrothermal time and 
dispersant system on the morphology of magnesium hydroxide material was investigated systematically. The morphology, 
phase composition and specific surface area of magnesium hydroxide were investigated by X-ray diffraction (XRD), scan-
ning electronic microscope (SEM), and accelerated surface area and porosimetry (ASAP). The highly dispersed flaky 
flame-retardant magnesium hydroxide was further surface modified and then its flame retardation property was tested. Re-
sults demonstrated that the light-burned magnesium oxide could completely transform to magnesium hydroxide at 90 ℃ for 
1 h hydration, and the products were uniform hexagonal flake with thickness about 20～30 nm. When the hydrated magne-
sium hydroxide further hydrothermal reacted at 160 ℃ for 23 h, the crystal structure changed. According to the XRD pat-
tern, (100) face appeared more, while the stronger (001) face became less visible, and the ratio of I001/I101 was about 1.80. It 
indicated that controlling hydrothermal reaction condition would change the growth direction of magnesium hydroxide crys-
tal, and the surface polarity and internal stress of the crystals decreased when the hydrothermal reaction time was extended. 
SEM observation indicated that the thickness of magnesium hydroxide hexagonal flake increased to 80～100 nm after hydro-
thermal reaction. Moreover, the dispersion of the product was enhanced and the aggregation was reduced after further surface 
modification and regulation by dispersant. Thus, the specific surface area was 9.1668 m2/g. When the modified highly dis-
persed magnesium hydroxide was added to the PVC composite system, the oxygen index of the system was 27.3. Under the 
same condition, the oxygen index of ordinary magnesium hydroxide and calcium carbonate were 25.7 and 22.7, respectively. 
This result declared that the addition of highly dispersed magnesium hydroxide could enhance the flame retardancy of PVC 
composite system. 
Keywords  hydrothermal method; flame retardant; magnesium hydroxide; dispersing agent 

   
1  引言 

氢氧化镁作为一种重要的无机化工产品, 已在化

工、环保、水产养殖等领域作为阻燃剂[1～3]、工业废水

处理剂[4]、烟气脱硫剂[5,6]、水产养殖场水质调理剂[7]等

得到了广泛的应用. 尤其是作为一种新型绿色环保的无

机阻燃剂, 还因具有无毒、消烟、环境友好等优点而日

益受到重视. 然而, 普通氢氧化镁的形貌多为无定形或

几纳米或几十纳米厚的六边薄片, 具有大比表面积和易

团聚等缺点. 因此, 在阻燃材料的实际制备中, 为了要

达到一定的阻燃效果, 氢氧化镁的添加量要大于 60%. 
这些大量添加且分散性能不好的无机材料的引入, 在另

一方面又会造成材料力学性能和加工性能下降等不  
足[8,9]. 因此, 为了更好地利用氢氧化镁的阻燃特性, 制
备高分散、晶型完整和低表面积的阻燃氢氧化镁成为目
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前国内外开发与研究的一个方向. 当前, 阻燃型氢氧化

镁比表面积一般要求小于 20 m2/g[10].  
目前, 制备阻燃型氢氧化镁的主要方法有天然水镁

石加工法[11,12]和化学合成法[13,14]. 天然水镁石是一种纤

维状的氢氧化镁矿石, 经表面改性剂改性, 可以改善水

镁石与聚合物的相容性. 化学合成法一般是由镁盐与碱

性物质在水中反应, 并对合成的氢氧化镁再进行水热改

性和表面改性而制得. 虽然关于阻燃型氢氧化镁制备工

艺的研究很多, 如超重力法[15]、微波-水热法[16]等, 但大

都存在工艺流程长, 设备投资大, 控制条件苛刻等缺点.  
有鉴于此, 本文拟采用一步法, 利用轻烧氧化镁作

为原材料, 通过加入的分散剂和控制工艺条件, 考察水

化时间、水化温度、水热时间、分散剂等条件对生成的

氢氧化镁形貌的影响. 通过以上研究, 可望制备出高分

散性阻燃型氢氧化镁, 从而为盐湖镁资源的综合开发利

用提供一个良好的途径, 具有较强的实际应用意义.  

2  结果与讨论 

2.1  水化温度及时间的影响 

图 1和图 2分别是在 25 ℃和 90 ℃下, 轻烧氧化镁

水化不同时间的 XRD 谱图. 经与氧化镁和氢氧化镁

XRD 标准谱图比较, 随着时间的延长, 氢氧化镁产物的

衍射峰逐渐增强, 氧化镁的特征峰逐渐减弱. 在反应温

度为 25 ℃时, 氧化镁完全水化生成氢氧化镁需要 48 h, 
而在反应温度为 90 ℃时, 完全水化生成氢氧化镁的时

间大大缩短, 仅需要 1 h 左右. 这是由于随着体系反应

温度的提高, 会加快水化反应速率, 从而缩短水化时间. 

 

图 1  25 ℃时氧化镁水化随时间变化 XRD 谱图 
Figure 1  XRD patterns of magnesium hydroxide of different hydration 
times at 25 ℃ 

然而, 如图 3 所示, 我们可以注意到通过 90 ℃水

化, 虽然合成氢氧化镁的时间只要 1 h, 所合成的氢氧

化镁厚度为 20～30 nm、宽度为 400～600 nm 的规整六

边薄片, 这些薄片交错叠聚, 仍然存在着比较严重的团

聚现象, 填充在聚合物中分散性不好, 容易使材料机械 

 
图 2  90 ℃时氧化镁水化随时间变化 XRD 谱图 
Figure 2  XRD patterns of magnesium hydroxide of different hydro-
thermal times at 90 ℃ 

强度下降. 因此, 我们考虑将上述氢氧化镁进行水热后

处理. 我们知道, 水热法采用的是特定的高温高压水溶

液条件. 在这种条件下, 无定形或薄片状的氢氧化镁有

可能会进行结构重组, 通过溶解和再结晶过程, 从而有

望获得单分散且形貌均一的粒子, 制备的晶形完整, 晶
粒较大, 晶体不容易聚集[17].  

 

图 3   90 ℃水化 1 h 时的氢氧化镁 SEM 照片 
Figure 3  SEM image of magnesium hydroxide hydrated at 90 ℃ for 1 h 

2.2  水热的影响 

图 4 是在干燥箱设定温度 160 ℃下不同水热时间

所制备的氢氧化镁样品 XRD 谱图 , 与标准谱图

(JCPDS7-239)比较, 产物的衍射峰位置与氢氧化镁的标

准谱图符合, 但产物特征衍射峰(I001 和 I101)的相对强弱

已发生改变, 说明通过水热条件的控制, 可以改变晶体

的生长方向, 随着水热时间的延长, (100)面显露增多, 
而(001)面显露减少. 

由表 1 可以看出, 随着水热时间的延长, (001)面与

(101)面衍射强度比值由水化结束时的 0.88 上升到 1.83, 
(001)面对应的衍射强度逐渐高于(101)面的衍射强度, 
表明在 160 ℃的水热体系中晶体的主要生长方向发生

了改变. 但是超过 23 h 后, (001)面与(101)面衍射强度比

值基本保持在 1.80 左右, 变化不明显, 若再延长时间, 
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图 4  160 ℃下氢氧化镁在不同水热时间的 XRD 谱图 
Figure 4  XRD patterns of magnesium hydroxide of different hydro-
themal times at 160 ℃ 

表 1  160 ℃下不同水热时间的 I001与 I101的比值 
Table 1  The raio of I001 and I101 of different hydration times at 160 ℃ 

160 ℃水热时间/h I001/I101 

0 0.88 

16 0.99 

23 1.80 

45 1.77 

64 1.83 
 

则增加能量消耗. 因此, 水热时间也不宜过长. 
图 5 所示是水化样品经 160 ℃水热 23 h 的 SEM 形

貌图. 可以看出, 经过水热后, 氢氧化镁的晶体已从水

热前的薄片(厚度约 20～30 nm)且团聚比较明显的状态, 
演变为厚为 80～100 nm 的六方片, 且片与片之间的团

聚情况有明显改善. 也即通过以上水热处理, 纳米片的

平均尺寸有所增大, 厚度增厚, 团聚现象减少, 将会有

利于材料在阻燃使用过程中的有效添加和分散. 

 
图 5  160 ℃水热 23 h 时的氢氧化镁 SEM 照片 
Figure 5  SEM image of magnesium hydroxide hydrated at 160 ℃ for 
23 h 

2.3  分散剂的影响 

我们知道, 分散剂有可能在新生成的氢氧化镁颗粒

表面起包覆作用, 从而改善片状氢氧化镁颗粒相互聚集

程度, 有利于制得分散性能良好的氢氧化镁. 因此, 在
上述方案的基础上, 我们考虑在水化时引入十二烷基苯

磺酸钠和硬酯酸钠等做为复合分散剂, 再经 160 ℃ 23 
h 水热处理. 由图 6 可知, (001)面衍射强度比(101)面衍

射强度高很多, 说明水热后氢氧化镁晶体的主要生长方

向已发生了改变, (100)面显露增多, (001)面显露明显减

少, Mg(OH)2 片厚度的增加有利于减少氢氧化镁颗粒的

表面极性, 减少团聚现象的发生. 由图 7 可以看出, 加
入复合分散剂水化后的再进行水热, 与图 5 未加入分散

剂水热制得的氢氧化镁相比, 氢氧化镁片状交错生长结

构的团聚现象基本消失, 得到的层状分散较开的错叠生

长, 没有出现大颗粒团聚.  

 
图 6  加入复合分散剂后 160 ℃水热 23 h 的 XRD 谱图 
Figure 6  XRD pattern of magnesium hydroxide hydrothermed for 23 h 
in presence of composite dispersant at 160 ℃ 

 
图 7  加入复合分散剂后 160 ℃水热 23 h 的 SEM 照片 
Figure 7  SEM image of magnesium hydroxide hydrated for 23 h in 
presence of composite dispersant at 160 ℃ 

2.4  表面改性剂的影响 

为了提高氢氧化镁在高分子材料中的兼容性, 我们

对经过水热处理的样品还采用油酸钠进行改性. 通过改

性, 可以改变粉末的亲水性能, 使其转变为疏水亲油性, 
从而可以增加与高分子材料的相容性. 通过改性后, 测
得活化率为 99.18%. 另外, 改性前后的氢氧化镁粉末经

全自动氮物理吸附仪(ASAP2020)测试, 改性前的氢氧

化镁粉末的比表面积为 13.9850 m2/g, 而改性后的比表

面积进一步减少到 9.1668 m2/g. 这是因为通过表面改性

后, 其表面包覆了一层有机物起空间位阻效应, 进一步

提高了颗粒的分散性, 防止了团聚现象. 可以看到, 改
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性后所得的样品已符合阻燃型氢氧化镁比表面积小于

20 m2/g 的特殊要求. 
2.5  阻燃氢氧化镁在 PVC 中的应用 

将经过表面改性的高分散性阻燃氢氧化镁与普通

氢氧化镁和纳米活性碳酸钙各 70 g 分别加入到 PVC 复

合体系中(PVC 100 g, DOP 45 g, 稳定剂 6 g), 测定其对

体系阻燃性能的影响. 结果表明, 添加制备的高分散性

片状阻燃氢氧化镁的氧指数为 27.3, 而添加普通氢氧化

镁和纳米碳酸钙测得的氧指数分别为 25.7和 22.7. 添加

高分散性片状阻燃氢氧化镁后体系的氧指数较普通氢

氧化镁和纳米碳酸钙分别提高了 1.6 和 4.6, 说明高分散

性阻燃氢氧化镁确实可以提高体系的阻燃性能.  

3  结论 

(1)以轻烧氧化镁为原料, 通过水热条件的控制, 氢
氧化镁晶体生长趋于完整, 晶体的主要生长方向发生了

改变, 表现在水热后氢氧化镁的(001)面特征衍射峰强

度逐渐高于(101)面的衍射强度, 晶体厚度由 20～30 nm
长厚到 80～100 nm.  

(2)通过分散剂的添加和进一步的表面的改性, 颗
粒的分散性进一步得到改善, 减少团聚现象的发生, 测
得的比表面积为 9.1668 m2/g, 所得样品已符合阻燃型氢

氧化镁比表面积小于 20 m2/g 的特殊要求.  
(3)经过表面改性的高分散性阻燃氢氧化镁加入到

PVC 复合体系中, 测得体系的氧指数为 27.3, 而同等条

件下添加普通氢氧化镁和纳米碳酸钙测得氧指数分别

为 25.7和 22.7, 说明制得的高分散性片状阻燃氢氧化镁

确实可以提高体系的阻燃性能.  
(4)本方法制备的阻燃氢氧化镁与传统的碱沉淀法

相比, 制备条件容易控制, 制备的工艺流程短, 投入设

备少, 而且轻烧氧化镁来源广泛, 原料易得, 为大规模

生产提供了可能性.  

4  实验部分 

4.1  仪器与试剂 
PANalytical X’Pert 型粉末衍射仪 (XRD), JSM- 

6700F 型扫描电子显微镜(SEM), ASAP2020 全自动氮物

理吸附仪, AUY220 精密电子天平, 600 mL 高压反应釜, 
88-1 大功率恒温磁力搅拌器, 电热鼓风干燥箱, 2XZ-1
旋片真空泵. SHR-5A 型高速混合机; ZG-160S 双滚筒开

炼机; XLB-D-25T 型平板硫化机; JF-3 型氧指数测定仪.  
轻烧氧化镁(中国科学院青海盐湖研究所提供); 硬

酯酸钠; 油酸钠; SDBS(十二烷基苯磺酸钠); 无水乙醇; 
PVC, SG-5; DOP(邻苯二甲酸二辛酯); 稳定剂; 纳米活

性碳酸钙(江西华明).  

4.2  阻燃氢氧化镁的制备 

取 70 g 轻烧氧化镁粉末, 加入到含 1.0 g SDBS 和

0.5 g 硬酯酸钠的 490 mL 90 ℃的水中, 在 90 ℃下快速

搅拌, 消化保温 1 h, 得到氢氧化镁乳液. 再将得到的氢

氧化镁乳液移入 600 mL 高压反应釜中, 放入电热鼓风

干燥箱, 控制反应温度 160 ℃、时间 23 h 后取出冷却. 
将上述反应后的浆料在 90 ℃下搅拌加入 3.0 g 油酸钠

改性反应 2 h, 反应结束后, 用真空泵进行抽滤, 乙醇润

洗 2 次, 在 105 ℃烘箱中烘干 12 h, 得到目标产物阻燃

氢氧化镁.  

4.3  活化率的测定 

改性阻燃氢氧化镁粉末活化率的测定参照碳酸钙

分析方法(GB/T 19281-2003).  

4.4  阻燃 PVC 样品的制备 

取经改性后的阻燃氢氧化镁、普通氢氧化镁和纳米

活性碳酸钙粉末各 70 g, 分别添加到 PVC 100 g, DOP 
45 g, 稳定剂6 g的复合体系中, 将各组分添加到高速混

合机中混合 3～6 min. 然后将预混料在双辊筒开炼机上

混炼压片, 辊温控制在(160±5) ℃, 塑炼 8 min, 硫化

机压片制样, 室温下放置 24 h 后进行阻燃性能测定.  

4.5  测试分析 

X射线衍射(XRD)测试在 PANalytical X’Pert型粉末

衍射仪上进行, 铜靶 Cu Kα, λ＝0.15418 nm, 管电压 40 
kV, 管电流 40 mA, 扫描范围 2θ为 5º～85º, 步长 0.017, 
数据采集时间每步 10 s. 固体样品的形貌及尺寸采用

JSM-6700F 型扫描电子显微镜(SEM)观察. 比表面积

(BET)采用 ASAP2020 全自动氮物理吸附仪. 阻燃性能

测定采用氧指数法进行测定(GB/T 2406.2-2009). 
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