发明内容

本发明第一目的是制取碳酸镁，特别是用于陶瓷工业的碳酸镁。

        本发明第二目的是制取氟化镁，作同一用途，其密度和纯度特别高，而其粒度又要比羟基碳酸镁氟化所得产品粒度低得多。

所得菱镁矿因而不能用作制取陶瓷或玻璃工业用产品如氟化镁的母体。

        至于后一种产品，目前制法是将羟基碳酸镁与氟化铵和氢氟酸反应。不过，该法产品中粒度高，密度低。因而使氟化镁难于或不能用于某些领域。

本发明第三目的是提出用上述碳酸镁制取氟化镁的方法，其中碳酸镁过去在操作上是比较难的，特别是就洗涤步骤而言。

        因此，本发明菱镁矿制法的特征是将羟基碳酸镁与碳酸盐化剂加压反应。

        此外，就第一实施方案而言，本发明氟化镁特征是呈四角晶系结构，其晶格参数a至少0.46375nm，而c至少0.30410nm。

        就第二实施方案而言，本发明氟化镁特征是由在四角晶格中结晶的维晶构成的三角晶系或菱形晶系粒状。

        最后，本发明氟化镁制法的特征是将氟化剂与菱镁矿反应。

        本发明其它特点，细节和优点详见于下述和具体实例。

        正如以下所述，本发明氟化镁（MgF2）的基本特征是其形态。

        在第一实施方案中，本发明产品首先以其晶格参数区别开来。这种情况之下，参数中a至少为0.46375nm，而c为至少0.30410nm。

        一般来说，a和c值分别为0.46375-0.46400和0.30410-0.30460。

        应注意到，现有技术产品的a值一般低于4.635。如羟基碳酸镁合成产品：a＝0.46338nm，c＝0.30430nm。

        就第二实施方案而言，产品呈三角或菱形晶系粒状。这些颗粒是由在四角晶格中结晶的单晶或雏晶结合而构成的。

可以认为，这种粒状形态是由本发明下述氟化镁母体造成的。

        此外，正如上面第一实施方案所述，第二方案的氟化镁晶格参数a为至少0.46375nm，c至少0.30410nm。这些值在上述同样范围内变化。

        根据与第二实施方案共同的另一特征，本发明氟化镁由粒径至少30nm的雏晶构成。更具体地讲，该粒径至少35nm。而且，可为30-45nm，特别是35-45nm。

        作为对比，羟基碳酸镁氟化产品中雏晶粒径一般小于10nm。

        上述形态特征是本发明所特有的。

        下述该产品的某些物理特性。

        表观密度至少0.60，更具体地讲，至少0.68。该密度可在0.90以下。

        为测得表观密度，向试管中引入已知重量的产品粉，然后让其沉降（敲击10次）。测量沉降粉所占体积即可测得观密度。

        此外，本发明产品焙烧密度至少2.55，更具体地讲至少2.60。

        该焙烧密度按下法测得：

        将5g粉引入直径2cm的柱状模中并加10吨水压达1分钟。所得饼后于960℃热处理2小时。

        冷却后，测饼厚和直径，即可获得试验粉的焙烧密度。

        应注意到，可认为明显改善了焙烧性能的本发明产品特性是焙烧密度和表观密度之差很大，这一差值一般大于用现有技术产品观察到的差值。

        还应看到，本发明产品表观密度可以很重要的方式变化，特别是在上述范围内变化，这与产品密度有关。

        因此，粒度是可变的。不过，按本发明特定实施方案，可得到细粒度产品。更具体地讲，该粒度可为0.1-150μm，特别是0.5-50μm。

        当然，完全可以在本发明范围内获得粒径更大，但仍属同一形态的产品。

        最后，本发明MgF2纯度高。特别是其钙含量低于150ppm，更具体地讲，低于70ppm。

        此外，一般还基本上无氟化剂剩余物，即母体氟化时的残余物。

        将氟化剂与菱镁矿反应即得本发明MgF2。

        氟化剂选自氢氟酸，碱性氟化物，氟化铵，特别是二氟化铵。

        当然，可用这些制剂的混合物，如NH4F/HF或KF/HF。

        正是进行这种氟化才能基本上按上述第二实施方案获得本发明产品。还可根据实际应用而将产品粉碎而得上述第一实施方案形式的产品。

        初始菱镁矿的性质很重要。实际上，这要求按三角晶系结晶的产品。此外，要求菱镁矿中的杂质，如钙含量极低。

        最后，优选应具有很窄的密度范围。

        这种菱镁矿用下述方法制得。

为制得本发明的MgF2，可按各种已知方法进行氟化。一般来说，用菱镁水溶液开始制备。如将菱镁矿溶液，优选是热溶液送入HF底液中。还可在菱镁矿流化床中用无水HF气反应而进行气相氟化。

        在粉状氟化剂情形下，如用NH4F/HF或KF/HF，可将菱镁矿-氟化剂粉混合后加热。

        在液相氟化时，在反应介质中得到本发明氟化镁晶体。可以观察到，适用于合适菱镁矿的本发明方法可获得特别容易过滤和洗涤的晶体。正是这种良好的洗涤性能而可得到特别纯，即氟化剂剩余物含量极低的产品。

        本发明制取适用于按本发明制取MgF2的菱镁矿的方法的特征是将羟基碳酸镁与碳酸盐化剂加压反应。

        该反应一般加热进行，如在180-240℃进行。

        作为碳酸盐化剂，可采用碳酸钠或碳酸铵或二氧化碳。

        按本发明特定实施方案，碳酸盐化反应在CO2存在下进行。

        一般来说，用羟基碳酸镁水悬浮液，特别是羟基碳酸镁含量至少250g/l的悬浮液在液相中进行操作。

        反应原则上在高压釜中进行。压力可为例如12-25巴。反应时间一般为约5分钟。

        适用于上述反应的羟基碳酸镁式为Mg5（CO3）4OH2，可按本发明将含镁母体与碳酸盐化剂反应而得。

        母体可选自硫酸镁，氯化镁或硝酸镁。

        碳酸盐化剂可用碳酸钠或碳酸铵或二氧化碳。

一般来说，在液相中进行。在这种情况下，选用可溶于水的含镁母体，将该母体溶液与也可同样为溶液的碳酸盐化剂反应。沉淀而得羟基碳酸镁。

        优选是加热操作。一般在80-90℃下操作。

        得到的羟基碳酸镁呈“玫瑰花样结晶”形态，其粒度为0.5-250μm。

        过滤出羟基碳酸镁，得到干物质含量一般为约20%的浆料。然后将该浆料送入高压釜中按上述方法制取菱镁矿。

        应注意到，羟基碳酸镁的制备可在用于后续制取菱镁矿的相同反应器，如高压釜中进行。不过，在这种情况下，按照本发明，羟基碳酸镁制备工艺不在加压条件下进行。

