发明内容
本项发明以菱镁矿为原料，经过锻烧获得较高活性氧化镁，然后制得碱式硫酸镁晶须，再以碱式硫酸镁晶须和氢氧化钠为原料，经过水热合成反应制取氢氧化镁晶须材料。产品制备过程中主要包括原料准备，菱镁矿锻烧，合成碱式硫酸镁晶须和制备氢氧化镁晶须等主要工序。现将具体发明内容叙述如下：         
1.菱镁矿锻烧。选用含有氧化镁达到45％以上的菱镁矿为原料，在600-700℃温度下锻烧3-6小时，以此获得高活性氧化镁；         
2.碱式硫酸镁晶须制取。以煅烧所得到的氧化镁为原料，放入水中，经电动搅拌器搅拌使氧化镁充分分散形成悬浮液，然后将硫酸水溶液按氧化镁量1/4(摩尔比)的加入量加入到氧化镁悬浮液中，将新制得的氧化镁和硫酸的混合溶液再经充分搅拌后装入高压反应釜中边搅拌边升温进行水热合成反应。当升温到130-180℃范围内某一确定值时，在该温度下恒温恒压保温2-6小时，然后关闭搅拌器，停止加热，冷却到常温。取出反应生成物，用水对生成物进行稀释分散、洗涤过滤，获得产物碱式硫酸镁晶须。此产物即可作为以后制取氢氧化镁晶须的原料，也可经过干燥，作为碱式硫酸镁晶须成品直接利用。         
为了加速碱式硫酸镁晶须的形成，可在氧化镁和硫酸混合溶液放入反应釜前向溶液中加入起模板作用的纤维状碱式硫酸镁晶须晶种，其加入量按质量百份数是氧化镁的2.0％，经搅拌分散均匀后，放入反应釜中进行水热合成反应。         
为了控制反应过程，可将反应釜内温升速度控制在0.2～2.0℃/min为宜。        
 为了得到理想的碱式硫酸镁晶须，反应用氧化镁的质量浓度一般在1.0～10.0％范围内变化，搅拌强度在100～500rpm范围内改变。         
3.氢氧化镁晶须制取。以前道工序制得的碱式硫酸镁晶须为原料，用水配制成浓度均匀的碱式硫酸镁晶须悬浮液，然后，氢氧化钠与碱式硫酸镁之比按摩尔当量为1∶1～1.6的比例将氢氧化钠水溶液加入到碱式硫酸镁晶须悬浮液中，再将制得的碱式硫酸镁晶须和氢氧化钠混合溶液经过充分混匀后装入高压反应釜中，边升温边搅拌，开始进行水热合成反应。当釜内温度升到130～190℃内的某一预定温度时，恒温恒压保温一定时间，然后停止加热和搅拌，冷却到室温。自釜中取出反应生成物，经洗涤过滤，最后干燥获得成品。         
在实施本项发明创造制取氢氧化镁晶须过程中，影响产物质量的主要参数包括碱式硫酸镁悬浮液的初始反应浓度、搅拌强度、反应温度、反应时间等因素。         
(1)溶液浓度。碱式硫酸镁晶须的长径比较大，松散密度较小，分子中含有3个结晶水，当与水一起制备成碱式硫酸镁悬浮液时，晶须悬浮于水中，当其质量浓度达到一  定值后，经搅拌即成糊状悬浮液。该种悬浮液的质量浓度如果偏低会影响产率，过高将影响产物质量。为了使氢氧化钠水溶液与碱式硫酸镁悬浮液混合均匀，使其反应充分进行，本发明采用的碱式硫酸镁浓度范围为1-5％，其中浓度确定为4％时可以得到较为理想的效果。         
(2)搅拌强度。为了使水热反应能够均匀的进行，反应过程中对于装入反应釜中的碱式硫酸镁晶须和氢氧化钠混合溶液要始终进行搅拌，搅拌强度为100～400rpm。其中搅拌强度为100～200rpm时，可以制备出较理想形貌的产物。         
不同搅拌强度下所合成的产物经过X-射线衍射仪物相结构分析，其结果表明，搅拌强度对合成产物的化学成分影响不大，说明水热合成反应进行的比较完整。         
(3)反应温度。在氢氧化镁制取过程中，反应温度的范围可以控制在130～190℃温度范围内。在此范围内随着水热合成反应温度的提高，产物的长度增加，晶须均整性得到改善，但晶须直径几乎不变；合成产物的纯度也将随水热反应温度的升高而提高。其中180℃时所获得的氢氧化镁晶须形貌比较理想，长径比较大，晶须的均整性较好，细小晶须含量相对较低。在180℃基础上再提高10℃，在相同反应时间条件下，晶须的形貌几乎没有改善。         
(4)反应时间。水热反应时间对合成产物形貌和物相结构均有直接的影响。在3～6小时的反应时间内，随着反应时间延长，合成产物的晶须长度有所增长，晶须直径几乎不变；晶须的物相结构几乎相同。在180℃下，当反应时间达到3小时时，晶须形貌较理想，长径比较大，晶须均整。利用X-射线衍射仪对于合成产物进行物相结构分析，结果表明，其合成产物的X-射线衍射峰值与JCPDS7-239氢氧化镁标准卡片的d值全部对应，且峰形尖锐，无杂质峰存在，说明反应产物全部为结晶完好的氢氧化镁晶须产品。         
采用DMB5-5光学显微镜和SSX-550扫描电子显微镜观察水热合成产物形貌及粒径，测量纤维状产物的直径和长度，从而能够计算出产物的长径比；利用PW3040型X-射线衍射仪能够检测合成产物的物相结构。         
与以往的制取氢氧化镁晶须的技术方法相比，本项发明具有如下优点：         
(1)原料来源广泛。我国是优质菱镁矿储量最多的国家之一。以其为原料，可明显降低氢氧化镁晶须的生产成本。        
 (2)工艺简单。整个工艺过程分为3大工序，每一工序的需要控制的相关参数比较  少，容易操作。         
(3)生产设备比较单一。焙烧炉、高压反应釜和干燥设备是整个生长工艺中的三大主体设备，其余为耐酸碱的大型料槽、混合和搅拌设备等，因此投资省，产业化见效快，且主体设备容易实现自动控制。         
(4)利用本方法生产的氢氧化镁晶须填补国内生产空白，填加到橡胶、塑料等高分子聚合物中一可减少橡胶、塑料的用量，降低成本，二可显著提高材料的阻燃和机械力学性能，减少火灾事故的发生，为社会减少不必要的损失，提高人民安全感和生活质量。
