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摘　要:以硝酸镁和硬脂酸为原料,用溶胶—凝胶( Sol-Gel)法制备得到了纳米氧化镁微粒,并用热重 ( TG )

分析 、X-射线粉末衍射( XRD) 、红外光谱( IR)和透射电镜( TEM)等对该纳米微粒的结构与形貌进行了表征。

结果表明, 控制Mg( NO3) 2 和 CH3( CH2) 16COOH 物质的量比为 1∶4,在 90℃反应 20 min 并于360 ℃热处理4 h,

得到立方相氧化镁纳米微粒, 形貌为椭球体,分散性好,平均粒径约为 33 nm。
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0　引　言

纳米微粒表面原子比例高, 具有独特的体

积效应 、表面效应 、量子尺寸效应和宏观隧道效

应,已在电子材料 、磁性材料 、光学材料以及传

感器材料等方面得到了越来越广泛的应用 。

MgO纳米微粒,由于其颗粒细微化而呈现出的

特殊功能, 越来越受到人们的重视。纳米 MgO

可用来制造各种各样的制品[ 1] ,采用 MgO纳米

微粒可实现低温烧结,并缩短烧结时间,制成致

密度高的纳米陶瓷, 有望开发为高温高腐蚀气

氛等苛刻条件下的尖端材料[ 2, 3] 。另外, 纳米

氧化镁作为 ZrO2 、Al2O3等纳米微粒的烧结助剂

和稳定剂, 可获得高质量的纳米陶瓷材料[ 4, 5] ;

纳米MgO微粒还可作为油漆 、纸张及化装品的

填料,塑料和橡胶的填充剂和补强剂以及各种

电子材料的辅助材料[ 6] 。近年来, 纳米MgO 的

制备方法有所进展, 已报道有气相法 、金属醇盐

水解法和均相沉淀法[ 6]等 。本文以硬脂酸为分

散剂,采用溶胶—凝胶法制备了纳米 MgO, 用

TG 、XRD 、TEM 等对样品的结构和形貌进行了

表征,并通过 IR图谱测量技术对其基团震动规

律及纳米奇异性进行了分析 。

1　实　验

实验原料硝酸镁 、硬脂酸(均为分析纯) 。

按物质的量比 1∶4称取硝酸镁和硬脂酸,将硝

酸镁加入到熔融的硬脂酸中,于 90 ℃加热 、搅

拌,反应 20 min后得到浅黄色透明溶胶, 然后

自然冷却至室温得到凝胶。将该凝胶置于马弗

炉中灼烧,得到白色MgO纳米微粒 。

干燥后的凝胶进行热重( TG)分析, 了解分

解过程中反应进程;煅烧后的产物用 X-射线

粉末衍射( XRD)分析鉴定相组成,并用透射电

镜(TEM)观察粒子形貌及大小。采用红外光谱

研究纳米氧化镁微粒的红外谱学特征 。

2　结果与讨论
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2.1　热稳定性分析

前驱体凝胶的煅烧是合成纳米 MgO 的关

键步骤 。煅烧温度太低, Mg( C18H36O2) 2 不能完

全分解;温度过高, 会使 MgO粒子长大 。因而

在保证Mg( C18H36O2) 2煅烧完全的基础上,煅烧

温度越低越好 。图 1为所得前驱体凝胶的 TG

曲线。由图可知, 凝胶的分解过程中有两个失

重台阶,分别处在 70 ～ 250℃和 280 ～ 500℃, 前

者是由于凝胶脱除吸附水及未反应的硬脂酸燃

烧所致,后者为Mg( C18H36O2) 2 的分解。

图 1　凝胶的 TG曲线

Fig.1　TG curve of the gel

图 2　MgO纳米微粒的X-射线衍射谱图

Fig.2　XRD pattern of nanometric MgO powder

2.2　物相分析

图2为所得凝胶于 300℃、330℃和360℃和

500℃下煅烧 4h 所得MgO 钠米微粒的 XRD图

谱。由图可以看出, 300℃煅烧 4h,非晶成分较

多,随着热处理温度的升高, XRD峰强度增加,

峰形变尖, 粒子向晶型发生转变 。360℃、4h

时,产品的衍射峰已相当尖锐,结晶性良好,其

d值与标准衍射卡 4-829基本一致, 为立方晶

系结构 MgO, 且纯度很高。500℃、4h 时, 结构

完整。

2.3　形貌及粒径分析

图 3为凝胶 360℃煅烧 4h所得 MgO 纳米

微粒的TEM照片。由图可见,所得纳米MgO分

散性良好,颗粒大小为 15 ～ 45nm 左右,平均粒

径 33nm,形貌为椭球体。

2.4　红外光谱分析

图 4为 MgO 块状材料与纳米微粒的红外

光谱图 。由图可以看出,MgO纳米微粒的 IR谱

带比块状材料宽, 且有明显的红移现象 。这说

明在立方相纳米微粒中存在纳米悬空键,因此

MgO纳米微粒呈现出许多特异功能, 成为新型

高功能材料 。

图 3　MgO纳米微粒的 TEM 照片

Fig.3　TEM photogravph of nanometric MgO powder

图 4　MgO 纳米微粒的限 IR图谱

a纳米材料;b块状材料

Fig.4　IR curves of nanometric MgO powder
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4　结　论

( 1)本文以硬脂酸为分散剂,用溶胶 —凝胶

(Sol-Gel)法制备得到了纳米氧化镁,该法具有

操作简单,反应过程易于控制,产品粒径分布窄

等优点。

( 2)所得纳米 MgO纳米微粒的粒径在 15 ～

45nm之间, 平均粒径为 33nm 、形貌为椭球体 、

立方晶型且分散性好 。煅烧条件:360℃、4h 。
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Abstract:In this research, MgO nanometric powder was prepared from Mg(NO3) 2 and stearic acid by Sol-Gel

method.Its structure and quality had been studied by IR spectra, TG, DSC, XRD and TEM.The experiment re-

sults showed that the cubic nanometric MgO powder of good dispersion could be obtained.Its shape was ellip-

soidal and average diameter was 33nm, under the optimum conditions.
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