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1 引言
有机磷系阻燃剂 !"#$!四羟甲基氯化磷"作为一种新型的

纺织品阻燃剂#有耐洗性好等优点#其主要阻燃机理为能使纤维
或棉布脱水#达到成炭的效果 %&’#但是存在发烟量较大的问题#这
是不利于织物阻燃的一大缺点$
氢氧化镁作为一种目前广泛应用的无机阻燃剂# 具有低毒%

低烟%低腐蚀%低价格等优点#是一种环保型绿色阻燃剂#且具有
很好的抑烟效果 %(’$ 但是氢氧化镁这类无机阻燃剂的粒度和用量
对材料阻燃性能和物理性能影响较大$为了提高无机粉体的分散
性和均匀性#增强和有机高聚物的相溶性#利用在无机粉体表面
接枝聚合有机高分子的有机包覆方法#在复合材料等行业有着广
泛的应用$
本文通过化学键合作用在无机 )*!+,"(颗粒表面引发丙烯

酰胺聚合#使之成为中间层#然后利用 !,-$ 和酰胺反应的特点
在其表面包覆一层 !,-$# 制备出具有核!壳结构的有机无机复
合阻燃材料来提高 )*.+,/0与阻燃基体的相容性#并达到协同复
合阻燃效果$

% 实验材料与方法
%$1 主要试剂及仪器
硝酸镁!)*.1+20&3,04"%氨水!05""%丙烯酰胺%油酸钠%十

二烷基苯磺酸钠!6786"%硬脂酸钠均为分析纯试剂!北京化学试
剂品公司"#硅烷偶联剂 9,55:!北京申达精细化工有限公司"#

四羟甲基氯化磷!!,-$"自制$
扫描电子显微镜 !;6<!=5$>"# 傅立叶红外拉曼光谱仪

!6?@ABCDE FG"#亚微米粒度及电位分析仪!H@BI #JK6"#透射电子
显微镜!,!L::"#热分析仪!日本精工 MN6!J3::: 型"$
%$% 纳米氢氧化镁的制备
称取 :O:5 EPQ 的 <*RS+20 溶于 0:: EQ 水与乙醇!T’&"的混

和溶液中#加入一定量的表面活性剂#U5#搅拌 :O5 V(往溶液中
滴加 05"的氨水 T: EQ#滴加时间 =: EWX#滴加完毕剧烈搅拌 :O5
V#抽滤#T::#真空干燥 0 V#研磨#得到 <*.4,20细粉$
%$3 纳米氢氧化镁表面有机包覆
将自制的 <* !4,"0 在水浴回流条件下于甲苯中与偶联剂

9,55: 反应#水浴温度为 Y:##对其产物趁热真空抽滤#并用丙
酮洗涤#于烘箱中真空干燥 0 V#然后在水浴回流条件下#在水溶
液中引发丙烯酰胺单体在该粉体表面进行接枝聚合反应$单体加
入采用滴加方式#反应温度 =5#%=’#加入引发剂引发聚合#时间为
= V$通过水浴回流装置按丙烯酰胺和 !,-$ 以 TZT 摩尔比用滴加
方式加入 !,-$#L5#反应 0 V#抽滤#T::#真空干燥 0 V%U’#得到
!,-$ 包覆颗粒$

3 实验结果及讨论
3$1 45,672%分散效果分析
由于 <*.+,20 为极性分子#在溶液中极易团聚#所以应选择

合适的表面活性剂以防止 <*.+,20颗粒间的团聚 %5’$ 因此选取以
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以 45,’62%!+7%6 和氨水为原料"用直接沉淀法制备了纳米氢氧化镁"讨论了使用不同表面活性剂及其用量对纳米氢氧化镁

的分散效果# 同时"还进行了在氢氧化镁表面包覆有机阻燃剂 G7LM 的研究"并采用 -N4$GN4$OG:P$QBR? 电位和热分析等手段"对
包覆前后的氢氧化镁进行表征# 实验结果表明"在氢氧化镁表面存在 G7LM 有机包覆层#
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下 ! 种阴离子型表面活性剂!"#$""硬脂酸钠和油酸钠#来考察
对纳米级 %&’()*+的分散效果$
’(&(& 表面活性剂的选择
图 ,!- 是不同表面活性剂分散的氢氧化镁 ".% 照片$ 从不

同表面活性剂分散的氢氧化镁 ".% 图中可以观察到% 使用硬脂
酸钠和 "/$" 分散的 %&’()0+粒子团聚比较严重%不如油酸钠分
散效果好%说明选择合适的表面活性剂%对制备纳米级的 %&’()0+
粒子有很大的意义$
图 1 是油酸钠分散制备的 %&’()0+粉体的 2.% 图%从图中

可以看到制得的氢氧化镁为棒状% 棒的直径大约为 13 45 左右%
长度约为 +33!-33 45%且分散良好$
实验中还对使用不同表面活性剂的聚沉时间以及 6789 电位

进行了综合分析%以此来评价表面活性剂的效果$ 表 , 为不同表
面活性剂&用量为相对 %&:()0+质量的 -"’对 %&’()0+的沉降时
间和 6789 电位的影响$

从表 , 聚沉时间和 6789 电位的综合分析来看% 使用同等质
量的表面活性剂%油酸钠分散的 %&’()0+粒子聚沉时间最长%67#
89 电位最大%因此在溶液中的稳定性最强%分散效果最好(其次为
硬脂酸钠%最后为十二烷基苯磺酸钠$
’(&(! 表面活性剂用量的确定
表面活性剂的用量对 %&’()0+粒子的分散效果也有影响$具

体实验结果如表 + 所示$

从表 + 实验数据可以知道%-"的用量是比较适合的$ 表面活
性剂用量太少%在成核时对 %&’()0+晶核的包覆作用比较差%粒
子容易聚集成团%也容易长大$ 表面活性剂用量太多对 %&’()0+
粒子的分散影响不是很大%但是会使溶液粘度增加%对过滤造成
困难$ 因此%相对于 %&’()0+质量%-"是比较合适的油酸钠表面
活性剂用量$
’(! 包覆效果分析
’(!(& 包覆粒子的 )*+ 分析
对比包覆前后的 2.%图可以看出%原始 %&’()0+粒子表面轮

廓清晰%有机包覆后的 %&’()0+表面出现一层絮状的物质%为有机
包覆层$
’(!(! 包覆粒子的 ,)-. 分析
通过对比有机包覆前后的粒子 ;2<= 图&图 >’可以看出%有

机包覆后的曲线上%- 1-3 ?5$,", >@3 ?5$,", >13 ?5$, 和 , 1+A
?5$,为酰胺类特征吸收谱带(- 1-3 ?5$,处得到加强% 为 B$) 键
的伸缩振动峰(, >@3 ?5$,和 , >13 ?5$,为酰胺峰 ! 和酰胺峰"(
, 1+A?5$,为酰胺峰#$ 可知 %&:()0+粒子表面接枝包覆上了聚

图 ’ 油酸钠分散的 +/0123!
,4/( ’ 5*+ 467/8 9: +2 69;4:48; <= >9;4?6 9@87A8

图 & 5BC5 分散的 +/012D!
,4/( & 5*+ 467/8 9: +2 69;4:48; <= 5BC5

图 ! 硬脂酸钠分散的 +/012D!
,4/( ! 5*+ 467/8 9: +2 69;4:48; <= >9;4?6 >A87E7A8

图 " 油酸钠分散的 +/012D!)*+ 图
,4/( " )*+ 467/8 9: +2 69;4:48; <= >9;4?6 9@87A8

F-GHI J479K:8L/%8A 7@ ( M NE8O7E7A49L 9: 1E/7L4PK-L9E/7L4P Q96O9?L; ,@768 .8A7E;7LA C7>8; 9L +7/L8>4?6 2=;E9R4;8

表 ! 油酸钠用量对 +/S12D!的沉降时间和 T8A7
电位的影响

)<@( ! *::8PA> 9: >9;4?6 9@87A8#> 769?LA 9L >8;468LA
A468 7L; T8A7 O9A8LA47@ 9: +2

类别 油酸钠&,"’ 油酸钠&-"’ 油酸钠&C"’
聚沉时间&5D4’
6789 电位&5E’

+C
CF-G

C3
-1F-,

13
+>F33

表 ! 油酸钠用量对 +/012D!的沉降时间和 T8A7
电位的影响

)<@( ! *::8PA> 9: >9;4?6 9@87A8#> 769?LA 9L >8;468LA
A468 7L; T8A7 O9A8LA47@ 9: +2

表 & 不同表面活性剂对 +/012D!的沉降时间
和 T8A7 电位的影响

)<@( & *::8PA> 9: ;4::8E8LA >?E:7PA7LA 9L >8;468LA A468
7L; T8A7 O9A8LA47@ 9: +2

类别 "/$"&-"’ 硬脂酸钠&-"’ 油酸钠&-"’
聚沉时间&5D4’
6789 电位&5E’

-3
+3FG,

13
-,F,1

C3
-1F-,

表 & 不同表面活性剂对 +/012D!的沉降时间
和 T8A7 电位的影响

)<@( & *::8PA> 9: ;4::8E8LA >?E:7PA7LA 9L >8;468LA A468
7L; T8A7 O9A8LA47@ 9: +2
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图 3 包覆前后的 45,672%89: 曲线
;<5$ 3 89: 5=>?@ "A .BC">DEF >BF C">DEF 47

图 G 包覆前后的 45,672%9H 曲线
;<5$ G 9H 5=>?@ "A .BC">DEF >BF C">DEF 47

!>"原始 45,672% !I"有机包覆后的 45,672%
图 J 45,672%粒子的 9K4 照片

;L5$ J 9K4 </>5EM "A .BC">DEF >BF C">DEF 47

丙烯酰胺!!"#"$%&# ’’( )*!+为新出现的峰$为 !!,- 键的伸缩振
动峰 $.&%/ 0/1 )*!+处的峰加强$为234 的伸缩振动吸收峰%+ /1(
)*!+ 为234 的弯曲吸收振动峰$可知层中还含有 54!6$因此在
#78349(粒子的表面成功包覆上了 !:; 和 54!6#

NO%$N 包覆粒子的 PED> 电位分析
通过对比包覆前后的 ;78349(粒子 <=>?电位!见图 ."可以看

出$原始 ;783@9(的电位比较小$稳定性较差$团聚倾向比较严重%
油酸钠和硅烷偶联剂 A@’’1改性过的 ;7 83@9(可以利用静电互
斥的作用防止 ;783@9(重新团聚$在水中的稳定性得到了提高%包
覆过 !:;和 5@!,的 ;783@9(的电位有了进一步的提高$显示出
更优良的稳定性$因为表面活性剂改性为电荷吸引$容易因为冲洗
和研磨使表面吸附的活性剂粒子脱离$而包覆为化学键结合$则结
合更加牢固$所以包覆粒子在水溶液中显示出更好的稳定性#

N$%$& 包覆颗粒的 9H# 89: 曲线分析
对比包覆前后的 ;783@9(粒子的热重曲线!见图 B&C"$可以看

出原始 ;783@9(粒子主要在 /’1"011#热分解$在 /C1$附近出现
一个吸热峰$而包覆后的 ;783@9(粒子在 +11%+’1$出现一个新的
吸热峰$应该是由于包覆在粒子表面的有机物开始分解而引起的$
/C1$附近的吸热峰也后移到 0/1$左右$ 可知由于表面包覆有机
物的影响$;783@9(粒子可以承受更高的分解温度#由以上可知$;7
83@9(粒子表面的确包覆上了一层有机物$且由于包覆层的存在$提
高了 ;783@9(粒子的阻燃温度$使其具有更广泛的应用范围#

& 结论
在制备纳米氢氧化镁过程中使用 /种表面活性剂改性$效果比

较好的是油酸钠$用量为氢氧化镁质量的 /&%在氢氧化镁表面通
过聚丙烯酰胺链接 5@!,$成功地在 ;783@9(粒子表面包覆上了一
层有机阻燃剂$并使 ;783@9(包覆粒子出现了新的热分解特性#

参考文献!QEAE=EBCEM"
!"# 王振琪$%&’()尿素予缩物与 %** 同浴对混纺织物的阻燃整理!+#$
印染助剂!",--!."/#$01)02$

!/# 贾修伟$纳米阻燃材料!*#$ 北京$北方工业出版社!/11.$/,-)/,1$
!0# 李文红!王光华!等$丙烯酰胺水溶液聚合的研究!+#$ 精细与专用化学
品!/11.!"0%-&$/1)//$

!2# 345(& 4!67898(&:75;< 3!&8=5&*4>> 3!?@ AB$ +CDEFAB CG
HCBIJ?E KLM?FL?!+#$ ’CBIJ?E (N?JMK@EI OPM@MCF!",Q,!"Q$/Q)0Q$

!.# 胡章文 !杨保俊!等 $ 纳米氢氧化镁的制备与结构表征 !+#$轻金属 !
/112%Q&$0,)2/$

!R# 谢晶曦$ 红外光谱在有机化学和药物化学中的应用!*#$ 北京$科学出
版社!",-Q$/,,)01R$

!Q# 董庆年$ 红外光谱法!*#$北京$石油化学工业出版社!",QQ$/,Q)01.$

图 + 原始和有机包覆后的 45R672%粒子 ;9SQ 谱图
;L5O + ;9SQ 5=>?@ "A .BC">DEF >BF C">DEF 47

;L5O ) PED> ?"DEBDL>T "A .BC">DEF >BF C">DEF 47
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图 ) 45,672%包覆前后的 PED> 电位的变化
+ 号样为原始氢氧化镁#( 号样为油酸钠表面改性氢氧化镁#/ 号
样为 A@’’1 包覆过的 ( 号样品#0 号样为包覆 !"; 和 5@!, 的
氢氧化镁
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