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(54) Zpuisob vyroby magnetického oxidu Zelezitého

Vynélez se tykéd oboru zdznamu informaci
magnetizacl nosife zdznamu_s pripravy
materidld pro tyto udely. Re&eny problém
se tykda pripravy magnetického oxidu Zele-
zitého y-Fe 03 piemé&nou oxidhydrgxidu
felezitého ga teplot 150 8% 800 "C v re-
duk&nim & oxidadnfm prost¥edi. Podstata
vyndlezu spodivé v tom, %e se oxidhydro-
xid ielezitx vystavi postupné teploté&

500 a% 750 C po dobu 0,5 aZ 3 h v prougu
nosného plynu, ddle teplot& 350 a% 500 C
po dobu 10 min a% 6 h v proudu nosného
plynu s obsahem redukégiho &inidla a poslé-
ze teploté& 180 a% 350 “C po dobu 10 min
aZ 8 h v proudu nosného plynu s obsahem
oxida¥niho &inidla, prilem% teplota v né-
sledujici fézi premény je vZdy niZ&i, neZ
teplota ve fdzi predchozi a celd pPeména
se provede v jediném zarizeni, s vyhodou
v rotadni peei s nepiimym ohievem.
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Vynélez se tyvé zpdsobu vyroby magnetického oxidu Zelezitého y-Fe 03 2z oxidhydroxidu
Zelezitého.

Magneticky gems~oxid Zelezity se poufivé pro vytivoreni vrstev nosiZd magnetického
zéznamu informsci (nap¥iklad magnetickych pdskd pro zdznam zvuku). Je zndmo, %e magnetic-
ké vlastnosti gama-oxidu Zelezitého majl rozhodujici vliv na zdznamové parametry nosidd
magnetického zdznamu. Tyto vlastnosti byvaji obvykle vyjédreny velidinami Jako Jsou
polarizalni koercivita, remenence, magnetickd polarizace v nasyceni, n&kdy té% ¥initelem
pravodhlosti hysterezni smy¥ky a dal3imi.

Dosavadni zplsoby piipravy gema-oxidu Zelezitého pro aktivail vrstvy zdznamovych
materidld jsou cherakterizovdny rozddlenim vyrobnich operaci do zpravidla t#{ vzdjemn&
od sebe odd&lenych fdzl, a to dehydratace oxidhydroxidu, redukce vzniklého alfa-oxidu
Zelezitého a oxidace redukc{ z{skaného magnetitu na findlni gama~oxid Zelezity (Ger. Offen.
30 17 522, americky patent 4,176,172). V n&kterych p¥{padech se popisuje spojeni prvnf
(dehydratadni) fdze s redukci (Cecchetti A. a kol.: IEEE Trans. Magn. MAG-16 (1) 8
(1980)), Vzhledem k nutnosti volit kompromisni teplotnf refim visk tento postup vede
k produktim niZsf kvality, jejichZ &dstice jsou bud porézni, anebo dochdz{ k Jjejich
otaveni &i sristéni, zejména tehdy, je-li pouZit jako reduk&ni &inidlo vodik. Jsou zndmy
také procesy, kdy se k redukci pou¥ivé alifatickych kyselin nebo Jjejich solfl &i estery,
které se vnd¥eji do reakéni smési pfed dehydrataci a pasobi nejprve proti spékdni &dstic.
Pri jejich rozkladu za zvyZené teploty psk dochdzi k redukei. Tento postup, ad Je
2 technologického hledisks velmi jednoduchy, mé hlswni nedostetex ve vznikxu netéyavych
produktl degradace orgenickych latek, které zlstdvaji ve findlnim oxidu.

Podarilo se nalézt a vypracovat apisob vyroby megnetického gama-oxidu %elezitého,
ktery zminéné nedostatky vesmés odstranuje. Tento zplsob Jje zaloZen na konverzi oxid-
hydroxidu %elezitého, s vyhodou modifikace u- nebo y~FeOOH, za teplot 150 a3 800 °C
v redukdnim a oxida¥nim prost¥edi. Podstata vyndlezu spoéivé v tom, Ze se v !. bdzi
oxidhydroxid Zelezlty vystavi postupn& teplotd 500 a¥ 750 °¢ po dobu 0,5 a% 3 h v proudu
nosného plynu, s vyhodou dusiku, ddle v 2. bdzi teplotd 350 a% 500 °C po dobu 10 min a3
6 hv proudu nosného plynu s obsahem redukéniho inidla, a posléze ve 3. bdzi teplotd
180 a% 350 °C po dobu 10 min a% 8 h v proudu nosného plynu s obsahem oxida&niho élnldla,
s vyhodou vzduchu., Teplota v ndsledujici fézi premdny Jje pPitom vZdy niZ¥i, ne% teplota’
ve fézi predchozi, a celd prem¥na se provede v jediném zafizeni, s vfhodou v rotadnt
peci s nepfimym oh¥evem. Jako redukdniho &inidla ve 2. fézi premdny se s vyhodou pouiiji
organické tékavé slouleniny, napPiklad alifatické alkoholy, ketony a uhlovodiky, aromatic~
ké uhlovodiky nebo sm&sné produkty destilace ropy. PPi uskute&n&ni vy%e uvedené premdny
Je vyhodné, jestliZe v intervalech ). a 2. fézi a 2. a 3. fézi proudf zatizenim pouze
inertni nosny plyn do té doby, nes teplota vsézky poklesne na teplotu nésleduaicl fdze
piemény.

Gama-oxid Zelezity vyrobeny postupem bodle vyndlezu vykazuje pot¥ebné magnetické
vlastnosti, které je mo¥no také presn& predem v potiebnych mezich urdit, jelikoZ cely
proces chemickych reakci a fdzovych premén je moZno dobre ¥fdit. Tak je dodrZena i podmin-
ka pFi{sného zachovéni tvaru a geometrie prvotnich jehlicovitgch &dstic.

Vyhody postupu vyroby gema-oxidu ¥elezitého podle vyndlezu lépe ozitejmi ndsledujict
priklady jeho provedeni,

Priklad 1

Do otdadivé pece bylo vneseno 100 g oxidhydroxidu %elezitého, pec uzaviena a postupné
vyhiédta na teplotu 500 a3 550 ¢ za pritoku dusiku v mnoZstvi 500 ml za 1 min po dobu 3 h.
Poté byla teplota sniZena na 420 °C & b&hem 30 min p¥idéno 7 ml acetonu. Ddle byla teplota
sni%ena na 300 °C a do prostoru pece byla p¥ivddéna sm&s dusik-vzduch v poméru 5 : 1 po
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dobu 60 min & poté dalsich 60 min v poméru 1 : 1. Ziskany gesma-oxid ¥elezity m&l tyto
magnetické vlastnosti:

JHC : 275 Jr 1 54,2 Jrs 12,6 kp : 0,481

Priklad 2

Do otd&ivé pece bylo vnesenc 100 g oxidhydroxidu Zelezitého, pec uzaviena a pod
proudem dusiku postupn& vyhidta.na teplotu 650 % po dobu 45 min. Poté byla teplota sni-~
%ena na 460 °C a b&hem 120 min pfidéno 6 ml benzenu. Ddle byla teplota sniZena na 350 °C
& do pece privdd&na sm&s dusik-vzduch v pom&ru ! : 1| po dobu 90 min a del¥fch 90 minut
uvédén pouze ssmotny vzduch. Ziskany game-oxid Zelezity m&l tyto magnetické vlastnosti:

S ¢ 250 J, i 52,6 g ¢ 17,5 kp : 0,447

Pr{ikled 3

Do stejné pece bylo vneseno 70 g oxidhydroxidu Zelezitého, pec uzaviena a za privé-
déni dusiku v mnoZstvi 300 ml za 1 min postupn& vyhidta na teplotu 750 °c po dobu 5 min.
Poté byla teplota sni%ena na 500 % a béhem 10 min p¥iddno 4 ml &istého benzinu. V dalidi
fdzi byla teplota sni¥ena na 400 0C, p¥i ni% byla do pece p¥ivédéna smds dusik-vzduch
v.poméru 2 : 1 po dobu 120 min a ddle jen samotny vzduch po dobu 30 min. Ziskany
gema-oxid Zelezity mé&l tyto magnetické vlastnosti:

JHC 2 265 J, i 56,8 Jeg ¢ 114,0

Pr{i{klad ¢4

Do té¥e pece bylo vneseno 70 g oxidhydroxidu Zelezitého, pec uzaviena a za pPivodu
dusiku postupn¥ vyhpdta na teplotu 680 % po dobu 30 min. Pak byla teplota snifena
na 450 % a bihem 360 min bylo pPiddno 4 ml petroleje. Dédle byla teplota sniZena na
250 °C, pfi ni% byla do prostoru pece privdddna sm¥s dusik-vzduch v pomdru 1 : 1
po dobu 60 min & poté pouze samotny vzduch po dobu dal¥ich 60 min. Ziskany gama-oxid
felezity mél tyto magnetické vlastnosti:

JHC 1 296 Jr 1 60,2 Jrs ¢ 1117,2 kp : 0,513

Priklad 5

Do otddivé pece o objemu 20 1 bylo vneseno 3 000 g oxidhydroxidu %elezitého, pec
uzaviena a za stdlého privodu dusiéu v mnoZstvi 1,5 litru za 1 min postupng vyhidta na
teplotu 680 % po dobu 45 min. Pak byla teplota pece sni%enz na 450 °C a bhem 120 min
priddno 400 ml petroleje. V dal¥f fdzi byla teplots sniZena na 180 °C, p¥i ni% byla
do prostoru pece privédéna smés dusik-vzduch v pomdru ! : 1 po dobu 60 'min 2 poté jen
samotny vzduch po dobu dalSich 7 h. Vyrobeny game-oxid Zelezity m¥l ndsledujici magnetic-
ké vlastnosti:

JHC 1 275 d, : 57,4 J : 109,8 kp: 0,522



232989 4

PREDMET VINALEZU

1. Zplsob vyroby magnetického oxidu %elezitého y-F8203 pfeménou oxidhydroxidu ¥elezi-
tého, s vyhodou modifikace o~ nebo y-FeOOH, za teplot 150 a% 800 °C v reduk¥nim a oxidad-
nim prostiedi, vyznadeny tim, %e se v 1. fdzi oxidhydroxid Zelezity vystavi postupns
teplotd 500 a3 750 °¢ po dobu 0,5 a% 3 h v proudu nosného plynu, s vyhodou dusiku, ddle
v 2. fézi teplotd 350 a 500 °C po dobu 10 min 8% 6 h v proudu nosného plynu s obsahem
par redukiniho &¢inidla a posléze ve 3. fézi teplotd 180 a¥ 350 ¢ po dobu 10 min a¥
8 h v proudu nosného plynu 8 obsahen oxide¥niho ¥inidle, s vfhodou vzduchu, p¥iems teplota»

v ndsledujici fdézi premény je vidy ni%¥#i, nej teplota ve fdzi p¥edchozf a celd piemdna -
se provede v jediném ze¥izeni, s vyhodou v rota¥ni peci s nepfimym oh¥evem.

2. Zpisob podle bodu-! vyznaleny tim, Ze Jjeko redukéni éiniéla se ve 2. fézi premény
poufijl organické tdkavé sloudeniny, nap¥iklad alifatické alkoholy, ketony a uhlovodiky,
.sromatické uhlovodiky nebo sm&sné produkty destilace ropy.

3. Zplsob podle bodu | vyzneleny tim, %e v intervalech mezi 1. a 2. fézi a mezi

2. a 3. fdzi proud{ zerfizenim pouze inertni nosny plyn do té doby, nef teplota vsdzky
poklesne na teplotu ndsledujfcl féze premé&ny.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Ké&s
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