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Abstract: Nanocrystals Mg(OH)2 were prepared from precursors of Mg(NO3)2.6H2O and en 
(ethylenediamine) using a hydrothermal method. Powder X-ray diffraction and field scanning electron 
microscope were used to characterize the as-obtained products. It was shown that crystallite sizes and size 
distributions of Mg(OH)2 can be tailored simply by changing volume ratio of water: en. In a water-rich 
solvent mixture, en : water ≤5:10 (v/v), the crystallite sizes increased and size distribution narrowed with the 
increase in volume of en .  In an en-rich mixture, en : water ≥5：5 (v/v), the crystallite sizes decreased with 
en addition. The size variation was interpreted as resulting from different rates of nucleation and growth of 
Mg(OH)2. 
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摘  要：以 Mg(NO3)2.6H2O 和乙二胺（en）为起始反应物，水热制备了 Mg(OH)2纳米晶。用 XRD 和
SEM 对反应产物微结构进行了表征。研究表明，改变 en 的用量，可以调节 Mg(OH)2的晶粒度大小和
粒度分布范围。当 en : H2O ≤5:10 (v/v)时，随 en 用量增加，Mg(OH)2晶粒度增大而其粒度分布范围缩
小；当 en : H2O≥ 5：5 (v/v) 时，晶粒度随 en 用量增加而减小。en 用量对 Mg(OH)2成核和生长速率的
不同影响是导致产物晶粒度和形貌变化的主要机理。 
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1 引言 

Mg(OH)2 是制备纳米 MgO 的主要前驱体。MgO

广泛用作阻燃剂、增强剂、抗酸剂和吸附剂，其物理

化学性能与晶粒形貌和粒度有密切关系[1-4]。研究表

明，前驱体的形貌和粒度等特性在一定程度上会影响

其分解产物的形貌和粒度[1,5-10]。因此，如何通过控制

前驱体的生长习性和形貌来影响产物形貌和粒度，已

成为纳米粉体可控合成的一项重要研究内容。 

制备 Mg(OH)2 的方法较多，如沉淀法、溶胶-凝

胶法和水热（溶剂热）法等。其中，水热法作为制备

纳米粉体的重要方法，由于影响因素包括温度、反应

时间、前驱物类型和反应介质等，因此可以通过调控

这些变量，进而调控产物的相组成、粒度和形貌等。

已用水热法制备出纤维状、棒状和片状等各种形态的

纳米 Mg(OH)2
[11-14]。一般情况下，不论用何种方法制

备纳米粉体，获得的产物均有一定的粒度分布范围。

目前对纳米粉体的表征多集中在平均晶粒度大小和形

态学研究上，而对水热制备条件影响纳米晶晶粒形貌

和粒度分布范围的演化趋势，特别是对晶粒的生长过

程研究较少[15]。本工作以 Mg(NO3)2.6H2O 和乙二胺

（en）为起始反应物，分析了 en 用量对 Mg(OH)2 粒

度分布和形貌特征的影响，探讨了晶粒的生长过程。 

2 实验 
所 用 原 料 Mg(NO3)2.6H2O 和 en基金项目：山东省自然科学基金项目（No.2008E24） 
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（H2NCH2CH2NH2），均为 A.R.级试剂（国药集团上

海化学试剂公司），去离子水。设备为 23mL 内衬聚四

氟乙烯的压力釜和控温加热箱等。 

在聚四氟乙烯反应罐中，分别加入 0.004mol 

（1.024g） Mg(NO3)2.6H2O 和一定体积的去离子水，

把计量的 en 边搅拌边缓慢滴入上述溶液中，再充分搅

拌 5min，将反应罐密闭后置于控温加热箱中，在 200℃

保温 5h 后自然冷却至室温。将所得产物抽滤、水洗，

于 60℃干燥。 

用 Bruker D8 多晶 X-射线衍射仪进行物相和晶

粒度表征。实验条件为：Cu 靶，管压 40kV，管流 40mA，

固体探测器，采用步进扫描，步长 0.02°，每步停留时

间 12sec，扫描范围 2θ=5～70°。微形貌观察用

Sirion200 热场发射扫描电子显微镜（ FESEM）。 

3 结果与讨论 
3.1  en 用量对 Mg(OH)2晶粒度及粒径分布范围

的影响 
图 1 为反应产物的 XRD 图谱。从图中可看出，

en 的用量对反应产物的相组成没有影响，均为单相

Mg(OH)2（PDF No.01-089-0460）。 

表 1 是根据全谱拟合法程序 TOPAS P(V2.1)中的

基本参数法（FPA）（Bruker AXS, DIFFRACplus TOPAS 

P, Version 2.1. 2003, 6. BRUKER AXS GmbH, 

Germany），求得的不同方向的晶粒度（即垂直于某晶

面方向上的厚度），其中，L001代表 Mg(OH)2片层的厚

度，L110 代表平行于晶粒层面方向上的厚度，近似于

片径，L110/ L001为径厚比。 

 

 

Figure1. XRD patterns for Mg(OH)2  prepared at different 

conditions 

en : water (v/v)  (1), 1：10;  (2), 3：10;  (3),5：10;  (4), 5：5;  (5), 

10：0 

图 1. 不同条件制备的 Mg(OH)2  XRD 图 

从表 1 可看出，当 en：H2O≤5：10（v/v）时，随

en 的用量增加，L001和 L110增大，而径厚比 L110/ L001

逐渐变小，这表明整体上 Mg(OH)2晶粒在不断长大，

但生长速度表现出一定异向性，即垂直于层板方向的

生长速度要快于沿层面方向生长速度，晶粒形态逐渐

从薄片状演变为厚板状。当 en 用量增加到一定程度，

即 en：H2O≥5：5（v/v）时，晶粒度随 en 用量增加降

低。这种晶粒度的变化特征可能反应了 en 用量对晶粒

生长方式的不同影响。 

从图 1 可知， 不同样品 XRD 衍射峰型和强度随

反应条件的变化表现有所不同。当 en：H2O≤5：10（v/v）

时，（110）峰随 en 用量增加从不对称变得对称，其在

高角度方向的拖尾程度由强到弱。结晶学研究表明，

晶粒度的分布会导致衍射峰型的拖尾，粒度分布范围

越宽，衍射峰的拖尾越严重[16]。同一样品中代表厚度

变化的（001）峰拖尾不明显，但反映片径变化的（110）

峰拖尾程度较强，这种现象说明各晶粒厚度间差异较

小，而片径大小差异较大。衍射峰拖尾程度反映了样

品的粒度分布范围随 en 增加而减小。 

3.2  en 用量与 Mg(OH)2 微形貌的关系 
图 2 是 en：H2O≤5：10（v/v）时，en 用量分别为

1ml 和 5ml 时制备的 Mg(OH)2典型 SEM 照片。 

从图 2 可看出，当 en 用量为 1ml 时，样品的晶体

形态为极薄的片状（图 2a），晶体大小差异非常明显，

两级分化严重，粒径分布较宽。晶粒以不规则的小圆

片状为主，其片径介于 60-150 nm；晶粒大的形态较

规则近似呈六边形，其片径范围为 500-1500 nm。当

en 用量为 5ml 时，样品中大晶粒所占比例明显提高，

晶体大小差异也缩小（图 2c）, 且各晶粒分散良好，

没有严重团聚现象，形态均呈较规则的六边形。上述

两种情况说明，en 用量的增加，一方面会影响粒径大

小，另一方面整体上会使粒径分布范围变窄。样品微

形貌特征与 XRD 图谱分析结果基本相吻合。 

 
Table 1. Crystallite sizes and aspect ratio for Mg(OH)2 

表 1. Mg(OH)2晶粒度和径厚比 

 
No. en/H2O

（ml/ml）
L001/nm L110/nm 

L110/ 

L001

(1) 1：10 50.3 93.9 1.87

(2) 3：10 77.7 123.1 1.58

(3) 5：10 81.8 129.5 1.58

(4) 5：5 29.3 70.4  2.40

(5) 10：0 21.4 50.0 2.33
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Figure2. SEM images for Mg(OH)2 prepared at different 

conditions. 

en : water (v/v)   (a) 1：10;  (b) 5：10 

图 2.不同 en：H2O 体积比制备的 Mg(OH)2 SEM 图 

 

3.3 Mg(OH)2晶粒形貌和粒径演化机理 

水热反应本质上是离子反应，密闭的高温高压

水热环境会促进前驱物的解离，有助于离子间反

应，形成新的晶相。本研究中，因前驱物的类型、

温度和时间等因素保持不变，只有 en 的用量会对

Mg(OH)2 生长过程和晶粒度变化产生影响。在由反

应物 Mg(NO3)2.6H2O、en 和 H2O 组成的溶液体系

中，en 通过 N 上的未共用电子对接受质子，使水电离

形成 OH-；Mg2+与 OH-结合形成 Mg(OH)2。 

根据样品的 XRD 和 SEM 分析结果，结合水热反

应晶体生长的一般规律，可将 Mg(OH)2成核和生长过

程概括如下。 

3.3.1 en：H2O≤5：10（v/v）时 Mg(OH)2晶体的生长 

en 用量较小（如 en：H2O 体积比为 1：10）

时，在反应初始阶段，溶液中 H2O 电离程度较弱，

OH-浓度较低，Mg(OH)2 成核速率也较小。随着水

热反应的进行，H2O 电离程度增强，溶液中 OH-浓

度增加，成核速率提高。初始阶段成核的少量

Mg(OH)2，由于生长时间长，因此晶粒大而形态较

规则；反应后期成核的 Mg(OH)2，数量多而生长时

间较短，故晶粒较小。较小用量的 en 导致产物中

Mg(OH)2 粒径分布范围较宽。 

en 用量较多（en：H2O 体积比为 5：10）时，

水热溶液中 H2O 电离程度增强， 溶液中 OH-浓度

较高，较多的 OH-与 Mg2+作用而使 Mg(OH)2 初始

成核速率加快，因此大晶粒所占比例有所增加。但

在水热反应后期，由于仍有 H2O 电离释放 OH-，因

此反应产物中也有一部分成核较晚生长时间较短

的小晶粒。从整体上看，这种条件下制备的样品中，

Mg(OH)2 各晶粒间大小差异有所缩小。 

3.3.2 en：H2O＞5：5（v/v）时 Mg(OH)2晶体的生长 

随 en 用量的明显增加，溶液中 H2O 电离程度

大大增强， 初始 OH-浓度在短时间内达到很高，

Mg(OH)2 成核速率非常快，成核速率远大于生长速

率，且溶液中残余 Mg2+的量不足以供给使晶粒充分

生长，因此形成的产物晶粒细小而粒径分布范围

窄。 

4 结论 
⑴ 以 Mg(NO3)2.6H2O 和 en 为起始反应物，通

过调节 en 的用量，制备了不同晶粒度大小的纳米

Mg(OH)2。 

⑵当 en：H2O≤5：10（v/v ）时，随 en 用量增

加，晶粒增大，粒度分布范围减小，形态从大小不

均薄片状向规则的厚板状转变；当 en：H2O≥5：5

（v/v）时，晶粒随 en 用量增加而减小。 

⑶ en 用量的变化对反应产物的成核和生长速

率、以及成核和生长阶段性的不同影响是粒度和形

貌演化的主要原因。通过调控 en 用量可以控制

Mg(OH)2 的晶粒大小和形貌特征。 
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