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抗菌用纳米氧化镁制备技术规范

1 范围

本文件规定了抗菌用纳米氧化镁的制备原理、制备环境、人员、原材料、制备过程、质量控制。

本文件适用于抗菌用纳米氧化镁的生产和制造。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用

文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）

适用于本文件。

GB/T 191 包装储运图示标志

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 19587 气体吸附BET法测定固态物质比表面积

GB/T 20041.1 电气电子产品中某些物质的测定 第1部分：铅、汞、镉、铬和溴的测定

GB/T 21510 纳米无机材料抗菌性能检测方法

GB/T 23111 纳米磷灰石 术语

GB/T 30706 纳米二氧化钛

HG/T 3821 工业碳酸镁

HG/T 4825 工业氢氧化镁

JJF 1070 定量包装商品净含量计量检验规则

QB/T 2591 抗菌塑料抗菌性能试验方法和抗菌效果

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1

纳米氧化镁 nano-magnesium oxide

粒径在1nm-100nm范围内，主要成分为MgO，具有纳米材料特性及抗菌功能的无机粉末材料。

3.2

抗菌性能 antibacterial performance

纳米氧化镁抑制或杀灭细菌（如大肠杆菌、金黄色葡萄球菌等）的能力，通常以抗菌率、抑菌

圈直径等指标表征。

3.3

沉淀法 precipitation method
将可溶性镁盐与沉淀剂在特定条件下反应生成氢氧化镁或碳酸镁沉淀，经洗涤、干燥、煅烧后

得到纳米氧化镁的制备方法。

3.4

溶胶-凝胶法 sol-gel method
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以有机镁盐（如硝酸镁、乙酸镁）为前驱体，在溶剂中形成溶胶，经凝胶化、老化、干燥、煅

烧后制备纳米氧化镁的方法。

3.5

比表面积 specific surface area
单位质量纳米氧化镁所具有的总表面积，通常采用BET（Brunauer-Emmett-Teller）法测定，单

位为m²/g。

4 制备原理

4.1 沉淀法原理

4.1.1 以可溶性镁盐（如氯化镁、硝酸镁）为镁源，与沉淀剂（如氢氧化钠、碳酸钠）在水溶液中

发生化学反应，生成氢氧化镁（Mg(OH)₂ ）或碳酸镁（MgCO₃ ）沉淀。反应方程式如下：

a）生成氢氧化镁：Mg²⁺ +2OH⁻ =Mg(OH)₂ ↓

b）生成碳酸镁：Mg²⁺+CO₃²⁻=MgCO₃↓
4.1.2 生成的沉淀经纯化去除杂质离子后，在特定温度下（400-800℃）煅烧，氢氧化镁或碳酸镁分

解为纳米氧化镁，分解反应方程式如下：

a）氢氧化镁煅烧：Mg(OH)₂ →MgO+H₂ O↑

b）碳酸镁煅烧：MgCO₃ →MgO+CO₂ ↑

4.2 溶胶-凝胶法原理

以有机镁盐（如硝酸镁、乙酸镁）为前驱体，溶解于乙醇、乙二醇等有机溶剂中，加入螯合剂

（如柠檬酸、乙二醇）形成稳定的前驱体溶液。在一定温度下，前驱体发生水解、缩聚反应，逐渐

形成溶胶；随着溶剂挥发和反应持续进行，溶胶转变为凝胶；凝胶经老化（去除残留溶剂和小分子

产物）、干燥（100-150℃）后，在较高温度（600-900℃）下煅烧，去除有机成分并使镁盐分解，

最终形成纳米氧化镁粉末。

5 制备环境

5.1 环境洁净度

制备车间应符合GB 50457中Class8级（万级）洁净室要求，其中溶胶制备、沉淀反应、粉末收

集等关键工序区域应提升至Class7级（千级）洁净度；空气中悬浮粒子浓度应满足：≥0.5μm粒子

≤352000个/m³，≥5μm粒子≤2930个/m³。

5.2 温度与湿度

5.2.1 温度

制备车间环境温度应控制在20-25℃，波动范围≤±2℃；煅烧工序前后的物料冷却区域温度应

控制在25-30℃。

5.2.2 湿度

溶胶制备、凝胶老化区域相对湿度应控制在40%～60%；沉淀反应、干燥区域相对湿度应≤65%，

避免湿度过高导致物料吸潮或反应异常。

5.3 通风与气压

车间应配备机械通风系统，换气次数≥15次/h；关键工序区域（如煅烧炉周边）应保持微负压

（-5—-10Pa），防止粉尘扩散；洁净区域应保持正压（5～10Pa），避免外部污染物进入。

5.4 环境监测

5.4.1 应每日监测洁净室的温度、湿度、洁净度，记录数据并保存至少1年；

5.4.2 每月对车间空气进行微生物检测，细菌菌落数≤100CFU/m³，霉菌菌落数≤50CFU/m³，检测方

法按照GB/T 16293执行。
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6 人员

6.1 人员资质

6.1.1 技术人员

应具备材料科学、化学工程等相关专业大专及以上学历，或具有3年以上纳米材料制备相关工作

经验，经培训考核合格后上岗，熟悉本文件规定的制备工艺、质量要求及安全操作规程。

6.1.2 检验人员

应具备分析化学、微生物检测等相关专业背景，持有计量检定或实验室分析相关资格证书，能

熟练操作比表面积仪、X射线衍射仪、抗菌性能检测设备等仪器。

6.1.3 操作人员

应经过岗前培训，掌握设备操作方法、物料配比、工艺参数控制要点，了解常见故障处理措施，

考核合格后方可独立操作。

6.2 人员卫生与防护

6.2.1 进入洁净车间的人员应按照洁净室管理要求，穿戴无菌工作服、工作鞋、口罩、手套，经风

淋室清洁后进入，严禁携带无关物品。

6.2.2 操作人员在接触物料前应进行手部消毒，避免汗液、毛发等杂质污染物料。

6.2.3 从事煅烧、酸碱操作的人员应佩戴防护眼镜、防酸碱手套、防护服等防护用品，防止高温烫

伤或化学腐蚀。

6.3 培训与考核

6.3.1 企业应建立人员培训计划，每年至少开展1次专业技能培训（包括工艺更新、设备维护、安全

防护等内容），并保留培训记录。

6.3.2 每半年对操作人员进行工艺参数控制、设备操作的考核，对检验人员进行检测方法准确性的

验证考核，考核不合格者应重新培训，直至合格。

7 原材料

7.1 镁源

7.1.1 可溶性镁盐（沉淀法用）

7.1.1.1 氯化镁（MgCl₂ ・6H₂ O）

应符合HG/T 3548的要求，纯度≥98.0%，钙含量≤0.5%，铁含量≤0.005%，重金属（以Pb计）含量

≤0.001%。
7.1.1.2 硝酸镁（Mg(NO₃ )₂ ・6H₂ O）

应符合GB/T 678的要求，纯度≥99.0%，氯化物（以Cl⁻计）含量≤0.005%，硫酸盐（以SO₄²⁻计）

含量≤0.01%，重金属（以Pb计）含量≤0.0005%。
7.1.2 有机镁盐（溶胶-凝胶法用）

7.1.2.1 乙酸镁（(CH₃ COO)₂ Mg・4H₂ O）

纯度≥99.0%，水分含量≤15.0%，游离酸（以乙酸计）含量≤0.1%，重金属（以Pb计）含量≤0.0005%。
7.1.2.2 硝酸镁（分析纯）

应符合GB/T 678的要求，纯度≥99.5%，其他杂质含量同7.1.1中硝酸镁要求。

7.2 沉淀剂

7.2.1 氢氧化钠（NaOH）

应符合GB/T 209的要求，纯度≥96.0%（隔膜法）或≥99.0%（离子交换法），碳酸钠含量≤1.0%，
重金属（以Pb计）含量≤0.001%。
7.2.2 碳酸钠（Na₂ CO₃ ）

应符合GB/T 10735的要求，纯度≥99.2%（优等品），氯化物（以Cl⁻计）含量≤0.02%，铁含量≤0.003%，
重金属（以Pb计）含量≤0.0005%。
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7.3 溶剂与螯合剂

7.3.1 水

应采用符合GB/T 6682规定的一级水，电导率≤0.01mS/m（25℃），总有机碳≤10μg/L。
7.3.2 乙醇（C₂ H₅ OH）

应符合GB/T 678的要求，纯度≥99.7%（分析纯），水分含量≤0.1%，甲醇含量≤0.05%。
7.3.3 .柠檬酸（C₆ H₈ O₇ ・H₂ O）

应符合GB/T 1987的要求，纯度≥99.5%，水分含量≤9.0%，重金属（以Pb计）含量≤0.0005%。

7.4 原材料验收与储存

7.4.1 原材料到货后，应核对产品名称、规格、批次、质量证明书，按每批次抽取不少于3个样品进

行检验，检验合格后方可入库。

7.4.2 镁盐、沉淀剂等固体原材料应储存在干燥、通风的库房中，避免受潮结块；有机溶剂应密封

储存于阴凉处，远离火源，严禁与强氧化剂混存。

7.4.3 原材料储存期限

固体镁盐、沉淀剂储存期不超过12个月，有机溶剂储存期不超过6个月，超过储存期的原材料应

重新检验，合格后方可使用。

8 制备过程

8.1 沉淀法制备过程

8.1.1 物料配制

8.1.1.1 镁盐溶液配制

将可溶性镁盐（如氯化镁）加入一级水中，搅拌溶解，控制镁离子浓度为1.0～2.0mol/L，搅拌

速度300-500r/min，溶解温度25-30℃，溶解后用0.22μm滤膜过滤，去除不溶性杂质。

8.1.1.2 沉淀剂溶液配制

将氢氧化钠或碳酸钠加入一级水中，搅拌溶解，控制浓度为1.5～2.5mol/L（若为氢氧化钠，应

缓慢加入，防止放热过快），溶解后同样用0.22μm滤膜过滤。

8.1.2 沉淀反应

8.1.2.1 将镁盐溶液加入反应釜中，开启搅拌（转速400-600r/min），控制反应温度30-40℃。

8.1.2.2 以滴加速度5-10mL/min将沉淀剂溶液缓慢滴入镁盐溶液中，同时监测溶液pH值：若生成氢

氧化镁沉淀，控制终点pH=9.0-10.0；若生成碳酸镁沉淀，控制终点pH=8.0-8.5。

8.1.2.3 滴加完成后，继续搅拌30～60min，使沉淀充分生长，形成均匀的颗粒。

8.1.3 沉淀洗涤

8.1.3.1 将反应后的沉淀悬浮液转入离心分离机，离心转速3000-4000r/min，离心时间10-15min，

去除上清液。

8.1.3.2 向离心后的沉淀中加入一级水，搅拌分散后再次离心，重复洗涤3～5次，直至洗涤液中无

氯离子（用硝酸银溶液检测，无白色沉淀）或钠离子（用焰色反应检测，无黄色火焰）。

8.1.3.3 最后一次离心后，收集湿沉淀，控制含水率≤60%。

8.1.4 干燥

8.1.4.1 将湿沉淀放入真空干燥箱中，控制干燥温度80-100℃，真空度-0.08—-0.09MPa。

8.1.4.2 干燥时间4～6h，每隔1h记录一次温度和真空度，干燥后物料含水率应≤5%。

8.1.4.3 干燥完成后，将物料粉碎过100目筛，去除结块。

8.1.5 煅烧

8.1.5.1 将干燥后的物料放入马弗炉中，升温速率控制为5-10℃/min。

8.1.5.2 若为氢氧化镁沉淀，煅烧温度500-600℃，保温时间2～3h；若为碳酸镁沉淀，煅烧温度

600-700℃，保温时间3～4h。

8.1.5.3 煅烧完成后，随炉冷却至100℃以下，取出物料，避免高温吸潮。

8.1.6 粉碎与分级
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8.1.6.1 将煅烧后的物料放入气流粉碎机中，控制粉碎压力0.6-0.8MPa，分级轮转速

8000-10000r/min。

8.1.6.2 粉碎后通过激光粒度仪在线监测粒径，确保D50（中位粒径）在20-50nm范围内，粒径分布

跨度（(D90-D10)/D50）≤1.5。

8.1.6.3 合格粉末收集于密封容器中，待检验。

8.2 溶胶-凝胶法制备流程

8.2.1 前驱体溶液配制

8.2.1.1 将有机镁盐（如乙酸镁）加入乙醇中，搅拌溶解，控制镁离子浓度为0.5～1.0mol/L，搅拌

速度200-300r/min，溶解温度25-35℃。

8.2.1.2 按镁离子与螯合剂（如柠檬酸）摩尔比1:1-1:2的比例加入螯合剂，继续搅拌30～60min，

形成均匀的前驱体溶液，用0.45μm滤膜过滤去除杂质。

8.2.2 溶胶制备

8.2.2.1 将过滤后的前驱体溶液转入恒温水浴反应釜中，控制温度60-80℃，搅拌速度150-200r/min。

8.2.2.2 缓慢滴加一级水（滴加速度2～5mL/min），滴加量为前驱体溶液体积的10%～20%，滴加完

成后继续搅拌2～3h，直至溶液形成透明或半透明溶胶（黏度控制在50-100mPa・s）。

8.2.3 凝胶化与老化

8.2.3.1 将溶胶转入密封容器中，在室温（20-25℃）下静置12～24h，使溶胶逐渐转变为凝胶。

8.2.3.2 凝胶在40-50℃下老化24～48h，期间定期排出容器内挥发的溶剂，使凝胶结构稳定，避免

开裂。

8.2.4 干燥

8.2.4.1 将老化后的凝胶放入真空干燥箱中，控制干燥温度100-120℃，真空度-0.07—-0.08MPa。

8.2.4.2 干燥时间6～8h，去除凝胶中的溶剂和小分子产物，干燥后得到干凝胶，含水率≤3%。

8.2.5 煅烧

8.2.5.1 将干凝胶放入管式炉中，通入氮气保护（氮气流量50～100mL/min），升温速率5℃/min。

8.2.5.2 先在300℃下保温1h，去除有机成分；再升温至700-800℃，保温2～3h，使镁盐完全分解为

纳米氧化镁。

8.2.5.3 煅烧完成后，继续通氮气冷却至室温，取出物料。

8.2.6 分散与提纯

8.2.6.1 将煅烧后的物料加入乙醇中，超声分散（功率300～500W，时间15～30min），形成悬浮液。

8.2.6.2 悬浮液用0.22μm滤膜过滤，去除团聚颗粒，滤液经旋转蒸发（温度60-70℃，真空度-0.09MPa）

去除乙醇，得到纳米氧化镁粉末。

8.3 过程控制与记录

8.3.1 制备过程中，应实时记录各工序的工艺参数（如温度、压力、搅拌速度、反应时间、物料用

量等），记录应真实、准确、完整，保存至少2年。

8.3.2 每批次制备过程中，应在沉淀反应终点、干燥后、煅烧后各抽取1次中间样品，检测粒径、含

水率等指标，不合格时应及时调整工艺参数。

8.3.3 设备应定期维护保养，马弗炉、离心分离机、气流粉碎机等关键设备每季度校准1次，确保运

行稳定，维护记录保存至少1年。

9 质量控制

9.1 外观与感官

9.1.1 要求

纳米氧化镁粉末应为白色疏松粉末，无结块、无肉眼可见杂质。

9.1.2 检验方法

取适量样品置于白色瓷盘中，在自然光下观察外观，判断是否符合要求；每批次随机抽取3个样

品，均应符合要求。
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9.2 理化性能指标

9.2.1 纯度

9.2.1.1 要求

MgO纯度≥98.0%。
9.2.1.2 检验方法

按照GB/T 19281的方法，采用EDTA络合滴定法测定镁含量，换算为MgO纯度；每批次抽取3个样

品，取平均值，结果应符合要求。

9.2.2 粒径

9.2.2.1 要求

中位粒径（D50）20-50nm，粒径分布跨度≤1.5。
9.2.2.2 检验方法：按照GB/T 19077的方法，采用激光粒度分析仪测定，样品经超声分散（功率300W，

时间5min）后测试；每批次测试3次，取平均值。

9.2.3 比表面积

9.2.3.1 要求

BET比表面积≥50m²/g。

9.2.3.2 检验方法：按照GB/T 19587的方法，采用气体吸附BET法测定，样品测试前在150℃下脱气

2h；每批次测试1次，结果应符合要求。

9.2.4 含水率

9.2.4.1 要求

≤1.0%。

9.2.4.2 检验方法

按照GB/T 6284的方法，采用卡尔费休水分测定仪测定；每批次抽取2个样品，取平均值。

9.2.5 重金属含量

9.2.5.1 要求

铅（Pb）≤0.001%，镉（Cd）≤0.0005%，汞（Hg）≤0.0001%。

9.2.5.2 检验方法

按照GB/T 20041.1的方法，采用电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-OES）测定；每批次测试1

次，结果应符合要求。

9.3 抗菌性能

9.3.1 抗菌率

9.3.1.1 要求

对大肠杆菌（ATCC 25922）、金黄色葡萄球菌（ATCC 29213）的抗菌率≥99%（样品浓度1.0g/L，

作用时间24h）。

9.3.1.2 检验方法

按照GB/T 21510的方法，采用抑菌圈法或振荡烧瓶法测定；每批次测试1次，两种菌株的抗菌率

均应符合要求。

9.3.2 抑菌圈直径

9.3.2.1 要求

对大肠杆菌、金黄色葡萄球菌的抑菌圈直径≥15mm（样品用量0.1g，培养时间24h）。

9.3.2.2 检验方法

按照QB/T 2591的方法，在培养基上接种菌液，放置含样品的滤纸片，培养后测量抑菌圈直径；

每批次测试3次，取平均值。
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