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用 乙二醇为介质制备纳米氧化镁
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摘要 用乙二醇为溶剂
, ·

为前驱物盐
,

和 水溶液为沉淀剂
,

制备纳米

粉体
,

对样品进行了
、 、

表征
,

结果发现
,

锻烧前的沉淀物分别为纳米 和

〔
· ,

此沉淀物在 ℃和 ℃缎烧
,

均得到晶粒较细
、

比表面积较大的纳米 粉体
,

其中

最小晶粒尺寸和最大比表面积值分别为 和
· 一 ’ 由 分解得到的是重质

,

由
。 ‘ ·

分解得到的是轻质
,

且制得的 均保持了与相应沉淀物相似的形貌
·

关扭词 氧化镁 制备 晶粒大小 比表面积 乙二醇
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引 言

氧化镁是镁系列化合物在工业中重要的物质
,

尤其是纳米氧化镁粉体
,

因其独特的体积效应和表面效

应
,

而具有广泛和重要的应用价值
,

如可作为化妆品
、

油漆
、

纸张的填充材料川
,

细晶陶瓷材料的烧结助剂

和稳定剂
,

催化剂的载体闭
,

催化剂闭等等
,

这方面的报道较多 目前
,

制备纳米氧化镁的方法主要有气

相沉积法
、

金属醇盐法和化学沉淀法 其中气相沉积法对设备及技术的要求比较高
,

金属醇盐法所需的原

料成本高
,

且工艺也比较复杂
,

因而两种方法的工业化都有一定难度 而化学沉淀法因其操作简单
、

原料易

得
、

生产成本低
、

产物纯度高等优点
,

是一种非常有前途
、

较易于工业化的制备方法 用化学沉淀法制备纳

米氧化镁时
,

一般用氨水或尿素作沉淀剂
,

反应需要加热
,

沉淀剂的用量较大
,

有时还需要加入表面活性

剂
,

或用超声
、

冷冻等方法来抑制所生产沉淀物的团聚趋势
,

而且
,

很难得到较大比表面积 超过 , ·

一‘ 的纳米氧化镁粉体

本文首次用乙二醉作介质
,

水合硝酸镁为前驱物盐
,

直接用氢氧化钠和碳酸钠溶液作沉淀剂
,

通过控

制缎烧温度的方法
,

来控制所生产的纳米氧化镁的平均晶粒尺寸和比表面积
,

以期能使化学沉淀法制备纳

米氧化镁这一方法更加简便
、

实用
,

并能在获得较小晶粒和较大比表面积方面有进一步的改善

实验部分

纳米权化铁的制备

将两份
·

各溶人 乙二醇中
,

在搅拌下分别向其中加人

和 水溶液
,

其中 和 的质量分别为 和
,

之后继续搅拌
,

浆料放置

由 溶液沉淀所得到的浆料用高速离心的方法进行沉淀物与溶液的分离
,

并用去离子水进行多次

洗涤
,

直至杂质被洗净为止
,

沉淀物经抽滤干燥后
,

于 ℃干燥过夜
,

将所得样品研细
,

记为
一

由

溶液沉淀所得到的浆料用抽滤方法除去溶液
,

用去离子水洗除杂质
,

沉淀物经抽滤干燥后
,

于

℃干燥过夜
,

记为
一 一

和
一

各 自在 ℃
、

℃和 ℃缎烧
,

产物分别记为
一 、
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一 、 一

和
一 、 一 、 一

纳米氧化镁的表征

测试在
一

型衍射仪上进行
,

射线
,

管电压为
,

电流
,

并

用谢乐 公式计算样品的平均晶粒大小 样品的形貌和颗粒大小的观察在
一

型透

射电镜和
一

型扫描电镜上进行
,

所用电压分别为 和 比表面积测试所用仪

器为
一 ,

高纯液氮为吸附质
,

采用
。一

, ,

静态三点法测定

结果与讨论

一

和
一

的表征结果与讨论

图 为
一

和
一

的 图
,

图中衍射峰分别为

和
·

特征衍射峰
,

由此可以

确定
一

和
一

分别为 和
, ·

晶体 按 公式计算所得的 和
·

两种晶体的平均晶粒尺寸分别为

和

因为乙二醇具有两个攀基
,

可 以被接枝到新生成的

和
。 ·

胶核表面
,

其功能类似

于 聚乙烯醇 和
一

聚
‘

甲基正庚基 苯基十乙

二醇 等表面活性剂
,

并且体系的粘度较大
,

因而能有效地

防止胶核的团聚长大
,

所 以得到的两种沉淀物的晶粒均较

刁、

图 和图 分别为
一

和
一

的 和 图 从

。

图
一

和
一

的 图
一 一

图可见
,

两种沉淀物的晶粒大小与由 公式计算所得的数值基本一致
,

而且
·

的分散性 比 好 肉眼观察同样是
·

非常蓬松
,

而

比较密实 从 图可见
,

和
·

的纳米晶粒分别团聚成片状和

类球状二级结构
,

并进一步形成较大的无规则的层状和团状颗粒
,

图
一

和
一

的透射电镜圈
一 一
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一

圈
一

和
一

的扫描电镜圈
一 一

一

和
一

的表征结果与讨论

图 为
一 、 一 、 一

和
一 、 一 、 一

的 图
,

由图可见
,

它们皆为

不同的沉淀物
,

其分解温度是不同的 文献报道
,

相同沉淀物的分解温度又与所用的前驱物盐的种

类有关
,

不同前驱物所得同一种沉淀物往往分解温度也不同
’〕,

如 测试结果显示
,

由
·

, ·

和
·

为前驱物得到 的 的分解温度分别为

℃
、

℃和 ℃
,

后二者在低于 ℃时即可完全分解为
,

而前者则需在 ℃时才能全部

分解成 ‘〕 由图 可见
,

本文用
·

为前驱物所得到的 和 。

·

这两种物质均可在 ℃以上
,

内完全分解成

刃

圈
一
和

一

的 圈

一 一

各样品按谢乐 公式计算的平均晶粒尺寸和 法测得的比表面积值列在表 中

表 的平均晶粒尺寸计算值和表面积测 值

搜 粗 亩 姗
一 一 一 一 一 一

晶粒尺寸

比表面积 , · 一‘

纳米氧化镁的晶粒大小和比表面积与缎烧前沉淀物晶粒的大小和分散性
、

缎烧温度及锻烧时间等均

有关系一般来讲
,

若沉淀物晶粒小
,

则所得到的氧化镁的晶粒相对较小
,

比表面积较大 本文用乙二醇为

介质制备得到了较小晶粒的沉淀前驱物
,

这是能获得如此小的晶粒尺寸 和较大的比表面积
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· 一 ‘ 纳米氧化镁的一个重要原因 若媛烧温度低
,

则生成的纳米氧化镁的晶粒小
,

比表面积相

对较大 缎烧温度高
,

则得到的纳米氧化镁的晶粒大
,

比表面积相对较小 表 所列结果验证了这一规律

同时缎烧时间的长短也会对产物的晶粒和比表面积产生影响
,

在此不再继续研究

图 为
一

和
一

的透射电镜图
,

由图可见
, 一

与其前驱物
一

·

一样
,

具有很好的分散性
,

而
一

的分散性远不如
一 ,

但却比其前驱物
一

的分散性高很多 它们的颗粒大小也与计算值基本一致 根据外观的明显差异
,

可知
一 、

一 、 一

是轻质的
,

而
一 、 一 、 一

属重质的 图 为
一

和
一

的

扫描电镜图
,

它们的形貌与其各 自的前驱物 和 ‘ ·

的形貌非常相似
,

但
一

要比 疏松了很多 由于它们晶粒非常小
,

所形成的二级结构又是多孔性的
,

因而导致

了它们具有表 所列的大的比表面积

扣
一

圈
一

和
一

的透射电镜图
一 一

图
一

和
一

的扫描电镜圈
一 一

对
一 、 一

和
一 、 一

的 和 图进行观察分析
,

所得结论与上面一
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, ,

结 论

用该法制备纳米氧化镁粉体
,

可以根据需要来控制氧化镁的晶粒大小和比表面积
,

所获得的最大比表

面积可达
· · 一 ‘ ,

与普通沉淀法相比
,

具有简便
、

快捷
、

有效的特点
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