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Mg(OH)2 低极性晶面选择性生长控制及机理 
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摘要：以 MgCl2 为晶面调控剂，利用水热法对氢氧化镁（MH）的（001）晶面选择性生长进行了调控，研究了

晶面调控剂浓度、反应温度、反应时间对 MH 颗粒的溶解和结晶作用。在 MH 40 g、纯水 160 mL、晶面调控剂

浓度 0.5 mol/L、160 ℃、500 r/min 条件下水热处理 6 h 得到产品，产品各晶面的 XRD 衍射峰强度 I001/I101和 I001/I110

较原料分别提高了 213.95%和 307.87%。百吨级中试实验控制 MH 固含量为 10%，加入 550 kg MH 工业品，晶

面调控剂浓度为 0.5 mol/L，在 160 ℃，150 r/min 水热处理 6 h，产品的 I001/I101和 I001/I110较原料分别提高了 83.72%

和 112.83%。采用 XRD、FE-SEM、TEM、FTIR、粒度分析仪对 MH 产品的形貌、结构进行了表征，并对调控

机理进行了研究。结果表明，MgCl2 可以在水热体系中促进 MH 的（001）晶面选择性生长。一方面，MgCl2 作

为强酸弱碱盐降低了体系 pH，Cl–可通过电荷中和效应使 MH 发生加速溶解；另一方面，MgCl2 通过提供 Cl–促

进了 MH 边缘的生长，进而强化了（001）晶面的生长。 

关键词：氢氧化镁；MgCl2；晶面调控剂；（001）晶面；机理分析；功能材料 
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Mg(OH)2 low-polarity crystal surfaces 
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Abstract: Selective controllable growth of Mg(OH)2 (MH) (001) crystal surface by hydrothermal method 

was conducted using MgCl2 as crystal surface regulator, and characterized by XRD, FE-SEM, TEM, FTIR, 

and particle size analyzer for morphology and structure analyses. The effects of crystal surface regulator 

concentration, reaction temperature and reaction time on the dissolution and crystallization of MH particles 

were then investigated, and the regulation mechanism was also explored. The product was obtained by 

hydrothermal treatment under the conditions of MH 40 g, 160 mL of pure water, 0.5 mol/L concentration of 

crystal surface modifier, 160 ℃ and 500 r/min for 6 h, the XRD peak intensity (I001/I101 and I001/I110) of the 

regulated products increased by 213.95% and 307.87%. The product I001/I101 and I001/I110 were 83.72% and 

112.83% higher than the raw material respectively when the solid content of MH was controlled at 10% in a 

100-ton pilot experiment by adding 550 kg of MH industrial product with a concentration of 0.5 mol/L of 

crystal surface regulator and hydrothermal treatment at 160 ℃ and 150 r/min for 6 h. respectively, 

compared with the raw material in the 100-ton pilot experiment. It was also found that MgCl2 successfully 

promoted the (001) crystal face selective growth of MH in the hydrothermal system. On the one hand, 

MgCl2 as a strong acid and weak base salt lowered the pH of system, while Cl– accelerated MH dissolution 

through charge neutralization. On the other hand, Cl– provided by MgCl2 promoted the edge growth of MH, 

功能材料 
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which in turn enhanced the (001) crystal plane growth. 

Key words: Mg(OH)2; MgCl2; crystallographic surface modulator; (001) crystalline surface; mechanism 

analysis; functional materials 

氢氧化镁（MH）粉末的结构和形貌对其在聚合

物中的阻燃性能具有重要影响[1]。根据 MH 六方晶

系的特性分析，MH 的（001）晶面是非极性面，而

（101）晶面是极性面[2]，具有较低极性的（001）

晶面选择性生长可以降低颗粒极性，进而有利于提

高其与有机聚合物的相容性；此外，MH 晶面取向

生长还会影响聚合物的结晶特性 [3]。因此，MH

的（001）晶面生长情况对于其应用性能至关重要，

研究人员着重研究（001）晶面的选择性生长[4-6]。

MH 晶面的取向生长通常从（001）分别与（101）、

（110）晶面的 XRD 衍射峰强度比，即 I001/I101 和

I001/I110 进行研究[7]。 

晶面调控剂由于使用简单、效果显著，能通过

改变 MH 晶体的生长习性影响其形貌，进而降低产

品极性，提高与有机聚合物材料的相容性和分散性。

因此，采用晶面调控剂调控 MH 晶面选择性生长

成为研究热点之一。常用晶面调控剂主要包括无机

晶面调控剂和有机晶面调控剂，无机晶面调控剂包

括 NaOH[8]、KOH[9]等，有机晶面调控剂包括乙醇[10-11]、

十二烷基硫酸钠 [12]、草酸钠 [13]、聚乙二醇[5]等。

晶面调控剂的作用方式主要有 3 种[14-16]：（1）当晶

面调控剂点阵结构中的质点和晶体的质点在结构上

相似时，晶面调控剂点阵结构中的质点就会均匀地

进入晶体内部，使晶体构造发生改变，且相似性越

大越容易进入晶体；（2）由于晶体的各向异性，晶

面调控剂在晶体的不同晶面上发生选择性吸附，这

种吸附常使某种晶面的生长受到限制，从而导致晶

面取向生长；（3）晶面调控剂与反应体系产生的

络合阴离子，使得晶体表面晶格上的配位自由焓不

同，从而影响晶面的表面能，对其晶面生长过程产

生影响。 

水热法[17-19]是通过 MH 溶解再结晶从而控制 MH

晶面生长的常用方法。根据文献报道，NaOH 等无

机碱性晶面调节剂可以为 MH 再结晶提供充足的

OH–[20]，利用不同极性晶面与 OH–的作用差异，使

MH 结构重新排列 [7]，从而控制 MH 晶面取向和粒

径大小[8]。因此，碱性晶面调节剂重点作用于结晶

过程，而非溶解过程。张婧[21]采用氨水为沉淀剂与

MgCl2 反应制备了 MH，并通过控制晶体生长温度、

生长时间和氨水用量实现了对 MH 的（001）晶面选

择性生长控制；此外，通过加入乙醇、乙二醇、聚

乙二醇等有机溶剂作为晶面调节剂，发现由于分子

中羟基与不同极性晶面具有不同作用，对（001）晶

面产生了不同的促进或抑制生长作用，实现了对

（001）晶面选择性生长的控制。该研究也仅是针对

MH 的结晶过程利用 OH–进行调控，而非溶解过程。

对于 MH，由于 Mg2+极易与水分子配位形成表面结

合水，在颗粒表面会形成水合双电层，从而阻碍颗

粒之间的相互碰撞[22]，进而影响 OH–和有机晶面调

控剂与不同晶面的相互作用，因此，NaOH、乙醇等

传统晶面调控剂通过调节结晶过程对其晶面选择性

进行控制，存在用量大且效果差等缺点。MgCl2 是 

一种强酸弱碱盐，在水溶液中发生水解反应可以为

体系提供 H+，加速 MH 溶解，从而破坏 MH 颗粒表

面的水合双电层稳定状态，一方面可促进 MH 溶解

为体系提供 Mg2+和 OH–，另一方面利用 Cl–诱导 MH

向低极性重结晶生长，而不是通过 OH–影响晶面生

长速率，预期可通过同时调控 MH 的溶解和结晶过

程实现晶面选择性生长。 

本文拟以 MgCl2 为晶面调节剂，研究不同 MgCl2

浓度、反应温度、反应时间对 MH 晶面选择性生长

的影响。从调控 MH 溶解过程出发，探讨了在 MgCl2

存在下 MH 的晶体生长机理，实现了低极性（001）

晶面的选择性生长。并将本工艺用于青海西部镁业

新材料有限公司中试，对于替代具有强腐蚀性的

NaOH 晶面调节剂、降低生产成本、提高 MH 的（001）

晶面选择性等具有重要的理论和实际应用意义。 

1  实验部分 

1.1  试剂与仪器 

MgCl2•6H2O、无水乙醇，AR，西陇科学股份

有限公司；MH，工业品，青海西部镁业新材料有限

公司；纯水，自制。 

DX-2700BH 型 X 射线衍射仪（XRD），丹东浩

元仪器有限公司；LS-POP（6）型激光粒度分析仪，

珠海欧美克仪器有限公司；SU8010 型扫描电子显微

镜（FE-SEM），日本 Hitachi 公司；Cary 630 型红外

光谱仪（FTIR），美国 Agilent 公司；JEM-F200 型透

射电子显微镜（TEM），日本 JEOL 公司。 

1.2  方法 

称取 MH 40 g（0.69 mol）和一定量 MgCl2•6H2O

转入高温高压反应釜中，加入纯水 160 mL，设置晶

面调控剂浓度（即 MgCl2 浓度）、反应温度、反应时

间，在 500 r/min 下进行水热处理，反应结束后，用
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纯水洗涤 3 次，105 ℃干燥 6 h，得到白色粉末状产

物，产量约 40 g，备用。最佳水热处理条件为：MH 

40 g ， 晶 面 调 控 剂 浓 度 0.5 mol/L （ 16.24 g 

MgCl2•6H2O），纯水 160 mL，在 160 ℃、500 r/min

下水热处理 6 h，纯水洗涤 3 次，105 ℃干燥 6 h。 

1.3  结构表征与性能测试 

XRD：靶材 Cu，管电压 40 kV，管电流 40 mA，

扫描范围为 10°~80°，步进角度 0.02°，采样时间 0.6 s。

FE-SEM：工作电压 10 kV。FTIR：采用溴化钾压片

法对 MH 样品进行测试，波数范围：4000~400 cm–1。

激光粒度分析：样品测试前用无水乙醇超声预处理

15 min。 

2  结果与讨论 

2.1  MgCl2 浓度对 MH 的（001）晶面生长的影响 

在 1.2 节条件下调控 MgCl2 浓度，将 MH 在 160 

℃下水热反应 6 h，考察了其（001）和（101）、（110）

晶面选择性生长情况。各样品的 XRD 特征衍射峰及

MgCl2浓度对MH的 I001/I101和 I001/I110比值的影响如图

1 所示。 
 

 
 

图 1  不同 MgCl2 浓度下 MH 产品的 XRD 图（a）及特征

峰比值（b） 
Fig. 1  XRD patterns (a) and characteristic peak ratios (b) 

of MH products prepared under different MgCl2 

concentration conditions 
 

从图 1 中可以看出，样品的 XRD 特征衍射峰均

与 MH 的标准图谱（PDF#44-1482）一致，属六方

晶系[23]，且没有杂晶相，说明晶面调控剂中的 Cl–

未影响 MH 产品的晶体结构。水热前原料的（001）

峰强度低于（101）峰，略高于（110）峰，且半峰

宽较宽，水热后 MH 产品的（001）峰强度大幅增强，

且峰形尖锐，半峰宽变窄，说明经过水热反应后，

MH 的晶体结构更加完整。经 0.6 mol/L 晶面调控剂

MgCl2 处理后的 MH 产品，I001/I101 和 I001/I110 分别增至

2.78 和 15.19，较原料（0.86、3.43）分别提高了 223.26%

和 342.86%。 

随着晶面调控剂 MgCl2 浓度的提高，（001）、

（101）和（110）等衍射峰的强度先增大后降低，在

MgCl2 浓度为 0.6 mol/L 时峰强最高。这是因为，

在较低 MgCl2 浓度条件下，水解产生的 H+较少，MH

溶解较慢，不利于 Mg2+在 MH 表面进行溶解-结晶，

不利于晶体生长的进行。而在 MgCl2 浓度较高时，

其水解释放 H+的能力提高[24]，体系 pH 会维持在较

低范围，也不利于晶体生长。且基于阴离子型絮凝

剂对 MH 的电荷中和效应[25]，由于 MH 表面带正电，

MgCl2 引入的 Cl–会更快地与 MH 结合，进一步加速

溶解，增大 MH 的溶解效率。同时，溶液中杂质离

子（Cl–）较多，影响了 Mg2+在 MH 晶面的有序结

晶过程，也降低了晶体生长的完整性。 

从图 1 还可以看出，I001/I101 和 I001/I110 随着 MgCl2

浓度的提高呈先增大后减小的趋势，当 MgCl2 浓度

为 0.4 和 0.8 mol/L 时数值最低，当 MgCl2 浓度为

0.6 mol/L 时数值达到最大。这表明，晶面调控剂

MgCl2 可以促进（001）晶面的选择性生长。但

当 MgCl2 浓度较低时，MH 的溶解效率较低，（001）

晶面相较于（101）和（110）晶面受到较大影响，

生长速率较慢；而当晶面调控剂浓度较高时，引入

了过多的 Cl–，也对（001）晶面生长产生较大影响。

由此得出，晶面调控剂 MgCl2 的浓度对 MH 的晶面

选择性生长具有较大影响。I001/I101 和 I001/I110 数值的

增大可能是由于 MH 颗粒表面带有正电荷，极易吸

附阴离子，并且在沉淀体系中 OH–半径小于 Cl–半

径，OH–更容易吸附到微晶的基本晶面上，促进颗

粒边缘的生长[9]。所以，晶面调控剂 MgCl2 是通过

提供 Cl–促进了 MH 边缘的生长，进而强化了（001）

晶面的生长。 

从经济效益和产出效率角度分析，晶面调控剂

浓度从 0.5 mol/L 提升至 0.6 mol/L，I001/I101 和 I001/I110

仅分别提升了 1.2%和 8.0%。综合考虑，确定晶面

调控剂最佳浓度为 0.5 mol/L，此时 I001/I101 和 I001/I110

分别增至 2.70 和 13.99，较原料（0.86、3.43）分别

提高了 213.95%和 307.87%。 

原料 MH 和不同晶面调控剂浓度下产品的

FE-SEM 图如图 2 所示。 

从图 2 中可以看出，晶面调控剂浓度对 MH 样

品形貌具有较大影响。当 MgCl2 浓度从 0.4 mol/L 提
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高至 0.6 mol/L 时，晶体呈片状，棱角逐渐清晰，这

是由于随着 MgCl2 浓度提高，MgCl2 水解释放 H+能

力提高，MH 的溶解效率增大，促进了晶体的生长；

当 MgCl2 浓度继续增大时，晶体边界开始变得模糊，

出现融合生长现象[26]，如图 2e、f 标注部分。这可

能是 MgCl2 浓度过高，MgCl2 水解释放出的 H+破坏了

晶体表面结构，且溶液中 Mg2+浓度增加，使 MH 水合

反应速度加快，导致晶体之间出现了融合生长现象。 
 

 
 

a—原料； b—0.4 mol/L； c—0.5 mol/L； d—0.6 mol/L； e—      

0.7 mol/L；f—0.8 mol/L 

图 2  不同 MgCl2 浓度下 MH 产品的 FE-SEM 图 
Fig. 2  FE-SEM images of MH products prepared under 

different MgCl2 concentrations 
 

经 0.5、0.6 mol/L MgCl2 调控后 MH 产品的 TEM

图如图 3 所示。 

可以看出，样品具有六角片状结构，宽度为

0.6~1.0 μm，颗粒厚度约为 200 nm（如图 3c 所示）。

从图 3a、c、d 可以看出，颗粒界限模糊，证实存在

融合生长现象。通过二维成像的明暗程度判断产品生

长不均匀，0.6 mol/L MgCl2 调控后 MH 产品均匀度较

0.5 mol/L 时有所改善（如图 3b、e 所示），这有可能是

晶面调控剂对产品的溶解程度不同造成的。 

不同晶面调控剂浓度下所得 MH 产品的 FTIR

谱图如图 4 所示。图中，3688 cm–1 处为 O—H 键的

伸缩振动峰，2357 和 1528 cm–1 处峰可以归因于空

气中 CO2 在晶体表面的吸附，628 cm–1 处为 Mg—O

键的伸缩振动峰 [27]。而在产品红外谱图中未出现

3551 cm–1 处对应 H—O…Cl 的伸缩振动峰[28]。因此，

确定晶面调控剂的引入未对 MH 纯度产生影响。 

在不同 MgCl2 浓度下得到的 MH 产品的粒径分

布情况如图 5 所示。由图 5 可以得出，当 MgCl2 浓

度小于 0.6 mol/L 时，随着 MgCl2 浓度的增加，小于

1.3 μm 和大于 5 μm 的颗粒占比逐渐减少，2 μm 左右

的颗粒占比逐渐增多；当 MgCl2 浓度大于 0.6 mol/L

后，随着 MgCl2 浓度的增加，小于 1.3 μm 和大于 5 μm

的颗粒占比逐渐增多，2 μm 左右的颗粒占比逐渐减

少。由此可以得出，MgCl2 对 MH 有溶解、结晶作用，

浓度低有利于小颗粒的溶解；浓度高有利于大颗粒的

结晶，与前述结果一致。同时，水热后 MH 大粒径占

比的增加说明体系内伴随非均相成核反应[29]。 
 

 
 

a、b、c—0.5 mol/L；d、e、f—0.6 mol/L 

图 3  不同 MgCl2 浓度下 MH 产品不同角度的 TEM 图 
Fig. 3  TEM images of MH products prepared under different 

MgCl2 concentrations 
 

 

 
 

图 4  不同 MgCl2 浓度下 MH 产品的 FTIR 谱图 
Fig. 4  FTIR spectra of MH products prepared under different 

MgCl2 concentrations 
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a—原料；b—0.4 mol/L；c—0.5 mol/L；d—0.6 mol/L；e—0.7 mol/L；f—0.8 mol/L 

图 5  不同 MgCl2 浓度下 MH 产品的粒径分布 
Fig. 5  Particle size distribution of MH products prepared under different MgCl2 concentrations  

 

水热前后 MH晶胞参数的变化情况如图 6所示，

MH 一次粒径、二次粒径（D50）、团聚指数（A）、

晶胞参数（a、b、c）和单元格体积（V）数据列于

表 1。每组样品 a、b 方向的一次粒径测量 100 个取平

均值。由表 1 可知，除晶面调控剂浓度为 0.8 mol/L

时的团聚指数大于原料，其他浓度下团聚指数均小

于原料的团聚指数。因此，使用晶面调控剂促进了

非极性（001）晶面的生长，降低了 MH 晶体的团聚

程度。在晶面调控剂 MgCl2 浓度为 0.5 mol/L 时样品

团聚指数最小。 
 

 
 

图 6  不同晶面调控剂浓度下 MH 晶胞参数 a、c 的变化 
Fig. 6  Variation of cell parameters a and c of MH products 

prepared under different crystal surface modifier 
concentrations 

 
MH 标准图谱（PDF#44-1482）中晶胞参数 a、

b、c 分别为 0.31、0.31、0.48 nm。由表 1 和图 6 可以

看出，经 MgCl2 处理后晶胞参数 a、b 数值较标准图

谱增加、晶胞参数 c 则减少。经计算，添加 MgCl2

后产品晶胞体积收缩，这可能是由于 Cl–的取代破

坏了 MH 八面体的局部对称性[31]，或破坏了相邻的

Mg—OH 键之间的竞争[32]。晶胞体积收缩可归因于

Cl–在 MH 结构中的取代[33]，即说明 MgCl2 主要作用

于 MH 的结晶过程，这与传统 NaOH 通过 OH–对晶面

生长进行调控具有本质区别。 
 

表 1  不同晶面调控剂浓度水热前后 MH 产品的粒径分

布、晶胞参数和单元格体积 
Table 1  Particle size distribution, cell parameters and unit cell 

volume of MH products prepared before and after 
hydrothermal treatment under different crystal 
surface modifier concentrations 

序号
c(MgCl2)/
(mol/L)

D50/
μm

平均晶 

粒度/μm 
A a=b/nm c/nm V/nm3

1 原料 1.87 0.57 3.28 0.3149 0.4778 0.0474

2 0.4 1.97 0.92 2.14 0.3148 0.4772 0.0473

3 0.5 1.80 0.93 1.94 0.3149 0.4771 0.0473

4 0.6 1.90 0.94 2.02 0.3149 0.4773 0.0473

5 0.7 1.88 0.67 2.81 0.3149 0.4771 0.0473

6 0.8 2.09 0.51 4.10 0.3148 0.4771 0.0472

注：A 为团聚指数，可以代表晶体的团聚程度[30]，A=D50/

平均晶粒度。 

 
2.2  反应温度对 MH 的（001）晶面生长的影响 

在晶面调控剂 MgCl2 浓度为 0.5 mol/L、水热反

应 6 h 的条件下，考察了反应温度对 MH 各晶面生

长的影响，其 XRD 谱图及 I001/I101、I001/I110 比值如图

7 所示。 

从图 7 可清楚看到，（001）峰随反应温度的升

高先增大后减小，（101）峰强略有升高，（110）峰

强则无明显变化。这说明在 MgCl2 作用下，反应温

度对 MH 各晶面的生长作用具有较大差异，其中对

（001）晶面影响较大，且在较低温度时由于溶液中
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离子迁移速率较低，晶面生长速率较低，而在较高

温度时，由于离子迁移速率过高，影响了晶面生长

的选择性。当温度为 160 ℃时，产品的 I001/I101 和

I001/I110 值最高。 
 

 
 

图 7  不同反应温度下 MH 产品的 XRD 谱图（a）及特征比

值（b） 
Fig. 7  XRD patterns (a) and characteristic peak ratios (b) 

of MH products prepared under different reaction 
temperatures 

 

不同反应温度下 MH 产品的 FE-SEM 图如图 8

所示。可以看出，产品整体均呈片状结构；当温度

小于 140 ℃时，产品粒径分布较宽且存在大量细小

颗粒；当温度为 160 ℃时，产品呈较明显的六角片

状结构；当温度达到 180 ℃时，产品结构从六角片

状向三角片状过渡（图 8f），同时出现了棒状晶体（图

8d），且棒状晶体堆叠在片状晶体中，出现此现象的

原因可能是棒状晶体基于异相成核而生长。LAI 等[20]

认为，低的过饱和度会促进一维纳米结构的形成，

而高的过饱和度则有利于二维片状的生长。LYU 等[34]

使用不同浓度的氨水分别促进了棒状和片状结构的

形成。ZOU 等[35]通过分析金属镁在甲酰胺溶液中获

得片状 MH 得出，初始反应时特别缓慢地形成棒状

结构，反应 6 h 后出现片状结构，并提出棒状 MH

的出现是在低饱和度、低 OH–浓度条件下生成的。

据此推断棒状形貌可能是由于片状 MH 在高温长时

间低饱和度条件下再次溶解形成的。 

此外，从图 8e 中可以看出大颗粒周围出现了大

量小颗粒，图 8f 大颗粒表面也附着大量小颗粒，而

这些现象在 160 ℃下并未出现，由此判断在 180 ℃

下出现了 MH 再次溶解现象。180 ℃时，片状产品

由六边形向三角形转化的趋势也能证明存在溶解过

程。综上所述，在较高温度下晶面调控剂 MgCl2 使

片状 MH 再次溶解，形成了低饱和度、低 OH–浓度

环境，从而生成了棒状和小颗粒产品。 
 

 
 

a—120 ℃；b—140 ℃；c—160 ℃；d~f—180 ℃（不同放大倍数） 

图 8  不同温度下 MH 产品的 FE-SEM 图 
Fig. 8  FE-SEM images of MH products prepared at different 

temperatures 
 

在不同反应温度下 MH 产品的粒径分布如图 9

所示。 
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a—120 ℃；b—140 ℃；c—160 ℃；d—180 ℃ 

图 9  不同温度下 MH 产品的粒径分布图 
Fig. 9  Particle size distribution diagrams of MH products 

at different temperatures 

 
由图 9 可以看出，随温度的升高，粒径微分累

积峰值附近的颗粒逐渐增多，离峰值较远的颗粒逐

渐减少。由此得出，高温促进了 MH 结晶。 

不同温度下水热前后 MH 晶格参数变化趋势如

图 10 所示，一次粒径、二次粒径、团聚指数、晶格

参数和单元格体积数据列于表 2。每组样品的 a、b

方向一次粒径测量 100 个取平均值。 
 

 
 

图 10  不同温度下 MH 晶胞参数 a、c 的变化 
Fig. 10  Variation of cell parameters a and c of MH products 

prepared at different temperatures 
 

由表 2 可知，在不同反应温度下样品的团聚指

数均小于原料，说明在晶面调控剂作用下温度的变

化可影响（001）晶面的生长。当温度为 160 ℃时，

团聚指数小于 2，在较低水平。由图 10 可以得出，

不同反应温度下 MH 产品晶胞体积较原料有所减

小，主要原因在于 c 轴的减少。随着温度的升高，

MH 的一次粒径先增加后减小，二次粒径逐渐增加，

晶格最小单元体积逐渐减小，团聚程度先减小后增

加。由此说明，温度对产品晶格和颗粒大小作用不同。 
 

表 2  不同反应温度下水热前后 MH 产品的粒径分布、晶

格参数和单元格体积 
Table 2  Particle size distribution, lattice parameters and unit 

cell volume of MH products prepared before and 
after hydrothermal treatment under different reaction 
temperatures 

序号

反应

温度

/℃

D50/μm
平均晶粒 

度/μm
A 

a=b/ 
nm 

c/nm
V/ 

nm3

1 原料 1.87 0.57 3.28 0.3149 0.4778 0.0474

2 120 1.20 0.46 2.61 0.3148 0.4777 0.0473

3 140 1.29 0.68 1.90 0.3148 0.4775 0.0473

4 160 1.80 0.93 1.94 0.3149 0.4771 0.0473

5 180 2.16 0.78 2.77 0.3149 0.4771 0.0473

 

2.3  反应时间对 MH（001）晶面生长的影响 

在晶面调控剂浓度为 0.5 mol/L、反应温度 160 ℃

的条件下，考察了反应时间对 MH 各晶面生长的影

响，其 XRD 谱图及反应时间对 MH 的 I001/I101、

I001/I110 比值影响如图 11 所示。 

 

 
 

图 11  不同反应时间下 MH 产品的 XRD 图（a）及特征

峰比值（b） 
Fig. 11  XRD patterns (a) and characteristic peak ratios (b) 

of MH products prepared under different reaction 
time 
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从图 11 可以清楚地看到，各衍射峰强度随反应

时间的延长有所变化。这说明在 MgCl2 作用下，反

应时间对 MH 各晶面的生长作用具有差异。 

从图 11 可以看出，反应时间在 6 h 时对（001）

晶面影响较大；当反应时间小于 6 h 时，体系受热

时间过短，（001）晶面生长不充分；当反应时间大

于 6 h 后，体系中的 Cl–再次破坏 MH，进而影响晶

面生长的选择性。 

2.4  MH 的（001）晶面生长调控中试实验 

基于以上实验，在青海西部镁业新材料有限公

司的百吨级中试装置上开展了中试实验。控制 MH

固含量为 10%，向反应釜中同时加入 550 kg MH 工

业品和浓度为 0.5 mol/L 的 MgCl2 水溶液（5 t），在

160 ℃，150 r/min 水热处理 6 h，反应结束后冷却，

经陶瓷膜洗涤装置用纯水洗涤产品，控制电导率小

于 2000 μS/cm，用板框式压滤机过滤，闪蒸干燥。

考察了中试对 MH 各晶面生长的影响，其 XRD 谱

图如图 12 所示。 
 

 
 

图 12  中试 MH 产品的 XRD 谱图 
Fig. 12  XRD patterns of MH products prepared under pilot 

scale test 
 

从图 12 可以看到，（001）峰强度大幅增加，各

衍射峰强度 I001/I101 和 I001/I110 分别为 1.58 和 7.30 较

原料分别提高了 83.72%和 112.83%，说明在放大条

件下 MgCl2 仍对 MH 各晶面的选择性生长起到显著

的调控作用。目前，正在中试装置上开展工艺优化

工作，以进一步提高非极性晶面的选择性。 

3  结论 

基于 MH 水热溶解再结晶过程，以 MgCl2 为晶

面调节剂同时作用于 MH 的溶解和结晶过程，实现

了对（001）等晶面的选择性生长控制，并对控制机

理进行了分析。 

在一定的水热条件下，对 MH 低极性晶面选择

性生长控制起主要作用的是 MgCl2 浓度和水热温

度。随着 MgCl2 浓度增加，Cl–促进（001）晶面生

长，引导形貌趋于六方片状发展，且低浓度促进小

颗粒溶解，高浓度促进大颗粒结晶。随着温度升高，

有利于颗粒结晶，且出现一维棒状形貌产品。反应

时间的长短同样会影响晶面调控剂对（001）晶面的

作用。在 MH 40 g，纯水 160 mL，晶面调控剂浓度   

0.5 mol/L（16.24 g MgCl2•6H2O），160 ℃、500 r/min

条件下水热处理 6 h 得到产品，I001/I101 和 I001/I110 较原

料分别提高了 213.95%和 307.87%。 

以 MgCl2 为 MH 晶面调控剂，一方面作为强酸

弱碱盐降低体系 pH，同时 Cl–通过电荷中和效应进

一步加速 MH 溶解过程；另一方面通过促进 MH 边

缘生长进而强化了（001）晶面的生长，引起 MH 晶

胞收缩，并对不同粒径的产品溶解、结晶产生影响。

与传统 NaOH 等利用 OH－调控晶面选择性生长具有

本质区别。 
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