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摘要!为了制备长径比较大的碱式硫酸镁晶须$以七水硫酸镁和氢氧化钠为原料$在水热条件下$考察水热物料摩尔比%温

度%时间%搅拌强度%物料浓度等因素对晶须生长的影响& 通过红外光谱仪"$=D6>#%A射线衍射仪"A>]#%扫描电子显微镜

"IM*#等对产物进行表征& 单因素实验研究得到其水热合成优化工艺条件为!氢氧化钠与硫酸镁的摩尔比为 ( !̂$水热合成温

度为 )@( d)V(o$加热恒温时间为 E 0$料浆搅拌强度为 !(( -F12.$每 )(( 1X水介质中加入七水硫酸镁和氢氧化钠总质量为

)( K$陈化时间为 )# 0& 分析结果表明$在该水热条件下制备的须状产品的组成为 *KI_
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_$晶须颗粒长度均

匀$直径在 C( .1d)

!

1之间$长径比在 )(( d)C( 之间&
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;;碱式硫酸镁晶须是 #( 世纪中期被发现的一种

镁盐晶须$碱式硫酸镁晶须是氢氧化镁%硫酸镁和水

! 种物质在晶体生长中按一定规律排列得到的一种

人工控制晶体-) D!.

& 碱式硫酸镁晶须具有阻燃抑

烟%增强材料力学性质等优越性能$常用作填充材料

添加于塑料%橡胶%造纸%涂料等材料中-E D@.

& 国内

外对碱式硫酸镁晶须的制备研究已经成为热

点-" D)).

$其填充补强性能与晶须的形貌%长径比%集

聚状态等密切相关& *4等-)#.以七水硫酸镁和氧化

镁为原料合成碱式硫酸镁$浓度为 ) #̂ d) Ĉ 1+5FX

的硫酸镁溶液恒温 #C d!( 0$得到的扁平带状晶须

产品$宽度在 ( )̂ d) (̂

!

1$长度在 E( dV(

!

1&

h04.K等-)!.在硫酸镁和氢氧化钠摩尔比为 @ 时$在

)<(o恒温 C 0后得到松枝状的产品$宽度在 ( Ĉ d

) (̂

!

1$长度在 C( d)((

!

1& 对碱式硫酸镁晶须的

制备研究报道中$晶须的长径比较小$聚集度高$分

散性差& 在应用中要求晶须具有高长径比和高分散

纤维状-E.

& 因此$笔者以水热法合成过程制备碱式

硫酸镁晶须$考察水热工艺条件对晶须长径比的影

响$并制备得到分散好的纤维状晶须&

BC实验方法

BLBC仪器及试剂

WI\型水热反应釜$威海环宇化工机械有限公

/!!)/
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司生产'#(#BD( 型电热恒温干燥箱$北京中兴伟业

仪器有限公司生产'BX#(E 型电子天平$梅特勒托利

多仪器"上海#有限公司生产'/]DR?$D) 型超纯水

机$成都超纯科技有限公司生产'I\ND

)

型循环水

式真空泵$郑州长城科工贸有限公司生产'iI*D

C<((X̀ 型扫描电子显微镜$日本电子"iM_X#生产'

aMARI@"( 型傅里叶变换红外光谱仪$美国电热"尼

高力#公司生产'A�?%-9?-+*?]型 A射线衍射仪

"A>]#$荷兰飞利浦公司生产&

七水硫酸镁%氢氧化钠%无水乙醇$均为分析纯&

BLDC实验过程

将反应物料按照设定的比例加入水热反应釜

中$按操作程序紧固密封件$检查密封情况$插入温

度控制传感器探头& 打开磁头冷却水$设定温度$接

通电源$并开始加热$同时设定搅拌转速以混合反应

物料& 待设定的恒温时间完成后$停止加热$在继续

搅拌条件下自然降温$冷却至室温后取出料浆$先用

超纯水洗涤$最后用无水乙醇洗涤 # 次$将洗涤好的

晶须放在烘箱中干燥&

DC结果与讨论

DLBC物料摩尔比的影响

在水热恒温温度为 )"(o$反应加热时间为

E 0$料浆搅拌转速为 !(( -F12.$以 )(( 1X水作为

反应介质的条件下$考察氢氧化钠和硫酸镁摩尔比

"( )̂%( #̂%( !̂%( Ê%( Ĉ%( @̂#对晶须长径比的影

响$结果如图 ) 所示&

图 );物料摩尔比对长径比的影响

因物料摩尔比为 ( )̂ 和 ( @̂ 时无晶须出现$图

) 中未显示出这 # 种情况的长径比值& 从图 ) 可

以看出$氢氧化钠与硫酸镁摩尔比为 ( !̂ 时的长

径比最大$为 )#" <̂C'氢氧化钠与硫酸镁比超过

( !̂ 后$长径比开始减小& 氢氧化钠与硫酸镁的摩

尔比不仅对晶须的长径比有影响$同时直接影响

晶须的形成$因此$氢氧化钠与硫酸镁的最佳摩尔

比为 ( !̂&

DLDC水热温度的影响

在加热时间为 E 0$料浆搅拌速率为 !(( -F12.$

氢氧化钠与硫酸镁的摩尔比为 ( !̂$以 )(( 1X水作

为反应介质的条件下$考察水热恒温温度 ")C(%

)@(%)"(%)V(%)<(o#对碱式硫酸镁晶须的影响$结

果如图 # 所示&

图 #;温度对长径比的影响

由图 # 可以看出$晶须的生长对温度比较敏感$

当水热合成温度在 )C( d)"(o之间时$产品长径比

随温度的上升而增大'当水热温度超过 )"(o$在

)"( d)<(o之间时$长径比随温度的上升反而降低&

因此$晶须水热合成的最佳生长温度为 )@( d)V(o&

DLEC水热时间的影响

在水热合成温度为 )"(o$料浆搅拌速率为

!(( -F12.$氢氧化钠与硫酸镁的摩尔比为 ( !̂$以

)(( 1X水作为反应介质的条件下$考察反应时间对

晶须长径比的影响$结果如图 ! 所示&

图 !;水热合成时间对长径比的影响

从图 ! 可以看出$水热合成时间对晶须的生长

影响很显著$当水热恒温时间在 # dE 0 内$长径比

随合成时间的延长而增大$但是$水热合成恒温时间

超过 E 0后$长径比却随时间的延长而降低& 因此$

晶须的最佳水热合成恒温时间为 E 0&

DLFC搅拌转速的影响

在合成温度为 )"(o$恒温时间为 E 0$氢氧化

钠与硫酸镁的摩尔比为 ( !̂$以 )(( 1X水作为反应

介质的条件下$考察搅拌转速")((%#((%!((%E((%

C((%@(( -F12.#对晶须水热合成的影响$结果如图 E

/E!)/
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所示&

图 E;搅拌转速对晶须长径比的影响

从图 E 可以看出$搅拌转速对长径比的影响比

较显著$合适的搅拌速度有利于增大晶须的长径比&

料浆搅拌速率在 )(( d!(( -F12. 时$长径比随搅拌

转速的增加而增大'当搅拌转速超过 !(( -F12. 后$

提高转速反而使长径比减小$不利于晶须的生长&

因此$该水热条件下的最佳搅拌转速为 !(( -F12.&

DLGC物料质量浓度的影响

在水热合成温度为 )"(o$恒温时间为 E 0$转

速分别为 !(( -F12.$氢氧化钠与硫酸镁的摩尔比为

( !̂$以 )(( 1X水作为反应介质和条件下$考察每

)(( 1X反应溶剂中七水硫酸镁和氢氧化钠加入的

总质量"C%)(%)C%#(%#C%!(%!C K#对晶须水热合成

的影响$结果如图 C 所示&

图 C;物料质量浓度对长径比的影响

从图 C 可以看出$在反应物摩尔比和液相体积

等不变的情况下$产品长径比随反应物总质量的增

加而减小& 因反应物总质量增加$硫酸镁和氢氧化

钠的浓度相应的越高$溶液中过饱和度越大$单位体

积内晶核越多$即晶须的颗粒数越多$同时溶液中反

应物浓度在单位时间内降低量越大$随着时间的推

移$溶液中反应物浓度越来越低$最后晶须停止生

长& 通过对晶须长度的研究$表明硫酸镁和氢氧化

钠的总质量浓度越高$晶须的长度越短$同时直径也

越小$但是长度变短更加厉害$导致产品的长径比减

小& 在晶须生产制备过程中希望得到较大的长径

比$同时达到较高产量$因此$每 )(( 1X反应溶剂中

七水硫酸镁和氢氧化钠"氢氧化钠与硫酸镁的摩尔

比为 ( !̂#加入的总质量以 )( K为宜&

DLHC陈化时间的影响

在水热温度为 )"(o$恒温时间为 E 0$转速分

别为 !(( -F12.$七水硫酸镁和氢氧化钠加入的总质

量为 )C K$氢氧化钠与硫酸镁的摩尔比为 ( !̂$以

)(( 1X水作反应介质的条件下$考察陈化时间"@%

)#%#E%EV%"# 0#对晶须长径比的影响$结果如图 @

所示&

图 @;陈化时间对长径比的影响

从图 @ 可以看出$料浆的陈化时间对晶须的长

径比影响较小$陈化时间在 @ d)# 0 之间时$晶须的

长径比随料浆陈化时间的延长而增大'当陈化时间

超过 )# 0后$晶须的长径比不再随陈化时间的延长

而变化$因此$晶须料浆的陈化时间选择 )# 0为宜&

EC产品检测分析

通过以上单因素实验得到其水热合成优化工艺

条件为!氢氧化钠与硫酸镁的最佳摩尔比为 ( !̂$水

热合成温度为 )@( d)V(o$加热恒温时间为 E 0$料

浆搅拌转速为 !(( -F12.$每 )(( 1X水介质中七水

硫酸镁和氢氧化钠加入总质量为 )( K$陈化时间为

)# 0& 在优化工艺参数条件下合成碱式硫酸镁晶

须$并对其进行表征分析&

ELBC晶须产品的红外检测

利用红外光谱对晶须进行分析$结果如图 " 所

示& 由图 " 可以看出$ 产物的特征吸收峰为

! @CC V̂"%! @)( !̂(%! CE" !̂#%! E#! @̂#%) @!! V̂!%

) ))V )̂"% V)@ !̂!% @") !̂E% @E) Ê!"% C<V #̂<%

E#) !̂" 31

D)

& 在 ! @CC V̂" 31

D)附近有一强吸收

峰$表明晶须产品中有游离的羟基存在' 在

! E#! @̂# 31

D)处有吸收峰出现$为产品中羟基的伸

缩振动峰'在 ) @!! V̂! 31

D)附近出现一很弱的吸收

峰$说明晶须产品中既有羟基又有水分子'在

V)@ !̂! 31

D)和 C") !̂E 31

D)处存在较强吸收峰$表

明水分子在晶须产物中与金属镁离子之间以配位键

形式连接& 晶须在 ) ))V )̂" 31

D)处存在一强的吸

收峰$同时 @E) Ê! 31

D)处存在一中强的吸收峰&

通过以上分析$可充分说明 I在晶须产品中以 I_

# D

E

/C!)/
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存在& 因此$晶须产品中含有水分子%羟基和硫酸

根$即晶须为碱式硫酸镁&

图 ";晶须的红外图谱

ELDC晶须产品的\"&检测

从红外谱图分析可得晶须产品中含有 \

#

_%

(_\%I_

# D

E

$为了进一步确定其晶须产品结构组成$

对晶须进行A射线衍射"A>]#检测分析$产品的 A

射线衍射图谱如图 V 所示& 从图 V 中可以得出& 将

检测所得的晶须衍射谱图与 i/?]I"V@D)!###标准

中的标准谱图对比分析$可以确定在水热条件下制

备的须状产品的组成结构为 *KI_

E

/C*K"_\#

#

/

!\

#

_&

图 V;晶须的A>]图谱

ELEC晶须表面形貌分析

对晶须产品进行 IM*分析$结果如图 < 所示&

从图 < 可以看出$晶须颗粒表面光滑$无其他杂质颗

粒依附'晶须产品呈纤维状$分散性好$聚集度低$有

少量晶须尖端出现分叉& 单根纤维状晶须颗粒的直

径小$长度比较大$其长径比一般比较大$这种晶须

长度和直径分布均匀& 晶须表面结晶比较完整$晶

须一维生长较好$不含其他颗粒物状杂质&

图 <;晶须形貌 IM*图

FC总结

碱式硫酸镁晶须的组成结构为 *KI_

E

/

C*K"_\#

#

/!\

#

_$单因素研究得到其水热合成优化

工艺条件为!氢氧化钠与硫酸镁的最佳摩尔比为

( !̂$水热合成温度为 )@( d)V(o$加热恒温时间为

E 0$料浆搅拌转速为 !(( -F12.$每 )(( 1X水介质

中加入七水硫酸镁和氢氧化钠总质量为 )( K$陈化

时间为 )# 0& 在此工艺参数条件下合成得到的晶须

表面光滑$不含其他杂质颗粒针状晶须& 晶须直径

在 C( .1d)

!

1之间$长径比在 )(( d)C( 之间&
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