CESKOSLOVENSKA y a
St POPIS VYNALEZU
REPUBLIKA

(19)

\, K PATENTU

(22) P¥ihlaseno 05 08 83
(21) (PV 5816-83)

(32) (31) (33) Préavo prednosti od 06 08 82
(406 074) Spojené staty americké

(40) Zverejnéno 17 09 85

URAD PRO VYMALEZY

A OBJEVY (43) Vydano 15 07 88

244945

(11) (B2)

(51} Int. C14
B 28 C 1/06
B 238C1/20

(72)

Autor vynéalezu COOK JERRY ALLEN; COBB GARY LAWSON, ATLANTA, GEORGIA
(Sp. st. a.)

(73)

Majitel patentu ANGLO-AMERICAN CLAYS CORPORATION, ATLANTA, GEORGIA
(Sp. st. a.}

(54) Zpisob vyroby kalcinovarého jilu s nizkym otérem a vysokou optickou

gdraznosti

1 2

Vyndlez se tykd zplsobu odstrafiovéni
barvicich nedistot obsahujicich titan a Zele-
zo ze surového kaolinového jilu. Z jilu se
pFipravi disperzni vodni emulze obsahujici
deflokulaéni ¢inidlo a plavici piisadu tvo-
Fenou mastnou kyselinou, suspenze je pak
upravovana tak, aby se barvici nedistoty
povlékly plavici pfisadou a staly se hydro-
fobnimi. Poté se k suspenzi priddva systém
oCkovacich ¢astic magnetického feritu sub-
mikronové velikosti s hydrofobizovanym
povrchem. O¢kovand suspenze se miché, aby
se dosdhlo koalescence hydrofobizovanych
barvicich nedistot a hydrofobizovanymi
otkovacimi €4sticemi a kal se pak podrobi
pénové flotaci, pfi které se odstrani pod-
statny podil barvicich nedistot a s nimi koa-
lescenci spojenych ofkovacich ¢&astic, sou-
C¢asné& se pak podrobi magnetické separaci,
pri které prochdzi porézni feromagnetickou
matrici, ve které plisobi magnetickd induk-
ce nejménd 0,05 T. Produkt magnetické se-
parace se pak kalcinuje p¥i teploté nejmé-
né 815 °C.
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Vynalez se tykd zpasobu vyroby kalcino-
vaného jilu s nizkym otérem a vysokou .op-
tickou odraznosti.

V pfirodé se vyskytujici jily &asto obsa-
huji barvici nelistoty obsahujici Zelezo a
titan. MnoZstvi barvicich mnedistot obsahu-
jicich titan je zvl143t& vysoké v pripadé se-
dimentdrnich kaolind z Georgie, ve kterych
jsou tyto nedistoty obvykle pritomny jako
Zelezem znediSténé anatasy a rutily. V pfi-
padé rlznych surovych kaolinovych jild je
Casto Zadouci a Cast&ji dokonce nutné pii-
rodni surovinu rafinovat, aby se jeji jasnost
zvysila na hodnotu pfijatelnou pro nanéSe-
ni na papir a jiné aplikace. V minulosti se
pro odstrafiovdni uvedenych barvicich ne-
¢istot pouZivaly rlizné metody. Jednou z me-
tod je napfikiad pouZiti kyselych sifigitand,
kterymi se alespori Cast Zelezitych barvi-
cich nedistot prevddi na rozpustné formy,
které pak mohou byt z jilu odstranény.

Mezi nejidinnéj3i zplsoby odstrafiovani
nedistot obsahujicich titan, v&etn& wodstra-
fiovani anatast zneéiSténych Zelezem, nédleZi
dobfe zndmé pénové flotatni metody Po-
dle t&chto metod se z jilu vytvofi vodni
suspenze nebo kal, jehoZ pH se zySi na al-
kalickou hodnotu, napfiklad p¥iddnim hyd-
roxidu amonného, a piidd se plavici pri-
sada, napiiklad kyselina olejovd. Suspenze
se pak dédle upravuje michdnim po pomé&rné
dlouhou dobu. K upravené suspenzi se pak
pridd pénici prisada, napfiklad borovicovy
olej, nateZ se suspenzi v pénové flotatni
ldzni nechd prochédzet vzduch, jehoZ plso-
benim dojde k separovani neéistot.

Udinnost popsané flotatni techniky se
v8ak sniZuje pri pouZiti této techniky pro
odstraifiovani malych &astic barvici nedisto-
ty. Problém v tomto p¥ipadé spofivd v tom,
Ze flotaéni sily nepostauji u malych &4stic
k pPekondni pFidrZnych sil, takZe tyto &4s-
tice nemohou na flotaci néleZit& reagovat.

V uplynulych letech se déle zjistilo, Ze
pro odstraifiovani nékterych z uvedenych ne-
Cistot, vfetnd nedistot obsahujicich titan a
nékterych nedistot obsahujicich Zelezo, lze
pouZit metody magnetické separace s vyso-
kou intenzitou magnetického pole. Zjistilo
se, Ze na magnetické pole s vysokou inten-
zitou reaguji napfiklad anatasy a urdité
dalg§i paramagnetické minerdly. V US pa-
tentovém spisu & 3471011 je napfiklad po-
psdn postup upravy suspenzi, na které se
po dobu v rozsahu 30 s a 8 minut piasobi
magnetickou indukei o intenzit& 0,85 T ne-
bo vy38i. Je tfeba se zminit také o US pa-
tentu & 3676 337, ve kterém je popsdn zpl-
sob zpracovani minerdlni suspenze pricho-
dem matrici z ocelové viny za plsobeni
magnetické indukce o intenzit& minimélng
1,2 T. K provadéni zptisobu podle US pa-
tentu &. 3 676 337 lze pouZit rliznd zafizeni,
napiiklad zafizeni popsand v US patentu
¢. 3627 678. Suspenze v tomto pripad& pro-
chéazi nadobou, kterd obsahuje matrici z ne-
rez oceli nebo podobného vldknitého ferro-
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magnetického materidlu, kterd je uspora-
ddna v magnetickém poli a vysokou inten-
zitou, které se vytvari civkami obklopujici-
mi nidobu.

V uréitych jinych p¥ipadech, napfiklad
podle US patentu &. 3 826 365, se nefistoty
obsahujici titan odd&luji pouZitim magnetic-
kého pole s vysokou intenzitou, této sepa-
raci v8ak predchdzi selektivni flokulace.
Pon&kud podobny jev je popsadn v SSSR pa-
tentu &. 235591, podle kterého se pro se-
lektivni flokulaci neéistot v polevé z jilu
pouZivd né&kolik d&inidel, nedistoty se pak
oddéluji ve feromagnetickém filtru obsahu-
jicim ocelové kuliCky, které byly predtim
hydrofobizovdny silikonovou pastou.

VSechny popsané zplisoby magnetické se-
parace, véetné zplsobli s pouZitim rdznych
flokulaci, trpi uréitym omezenim, které spo-
{ivd v tom, Ze pfes vSechny zminéné tech-
nologie nelze spolehlivé odstranit ¢asteéky
s nizkou magnetickou susceptibilitou.

Déle je tF¥eba uvést US patent & 3 974 067,
ve kterém je popsdn zplsob zvySovani od-
razivosti kaolinového jilu, podle kterého se
jil ve vodni suspenzi podrobi pé&nivé flota-
ci pro odstranéni nedistot obsahujicich ti-
tan a vyc¢istény produkt z p&nové flotace se
pak podrobi magnetické separaci, pfi které
tento produkt prochézi feromagnetickou
matrici uspofddanou v magnetickém poli
s vysokou intenzitou. Tento zpfisob, presto-
Ze je ve srovnani s mnohymi starSimi me-
todami podstatn& Gfinné&jsi, pfesto trpi né-
kterymi omezenimi zmin&nymi v 'souvislos-
ti s flotaci a konvenéni magnetickou sepa-
raci, to jest CdsteCky barvicich nelistot s
malymi rozméry se jen obtizné flotuji a Cas-
tec¢ky s velmi nizkou magnetickou suscepti-
bilitou nelze spolehlivé odd&lit ve {4zi mag-
netické separace.

V radé starS$ich US patentovych spisit byl
popsédn zplsob vyrazného zvySeni uginnos-
ti magnetické separace aplikované na riz-
né minerdly, véetnd kaolinovych jilii. Podle
zplisobu popsaného v téchto patentovych
spisech, mezi které naleZi US patentové spi-
sy & 4087004 a 4125460, se dispergovand
vodni suspenze jilu, ktery se mé upravit,
misi s jemnymi magnetickymi C&4astetkami
na bézi magnetického feritu. Suspenze pak
prochazi za piitomnosti magnetického pole
zmin&nou porézni feromagnetickou matrici,
ve které se ze suspenze odstrani nefistoty
naotkované magnetickymi ¢asticemi. Uvede-
né zplhsoby jsou natolik 1i¢inné, Ze umoZ-
fiuji dosdhnout podstatné zvySeni svételné
odrazivosti i p¥i pouZiti magnetickych poli
s velmi nizkou intenzitou. V US patentovém
spisu €. 4125 460 je dokonce popsdno dosa-
Zeni zcela pfijatelné odrazivosti pfi pouZi-
ti magnetické indukce o intenzité 0,05 T.

Dal3i zplisob spadajici do stavu techniky
je popsdn v US patentovém spisu €. 3 926 789,
ve kterém je popsdna selektivni separace
minerdli pouZitim ferokapalin, které se po-
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uZivaji pro selektivni smé&eni minerdlnich
sloZek, které -se maji ze smési minerdlll od-
dslit. V disledku pouZiti ferokapaliny se
zvySi magnetickd susceptibilita zvolené sloz-
ky, kterd pak muZe byt zachycena v mag-
netickém separdtoru, kterym pak smés mi-
ner&ld prochazi.

Zminéni metoda magnetického ofkovéani,
kterd je popsédna v US patentovych spisech
€. 4087 004 a 4 125 460, naleZi mezi nejidin-
néj8i dosud zndmé zplsoby odstraiiovani
barvicich ne€istot obsahujicich titan a Ze-
lezo, i kdyZ tato metotla Casto neumoZiiuje
oddéleni veimi drobnych &4stic ‘barvici ne-
¢istoty. PFi primyslovém vyuZiti popsané
metody se v3ak projevuji urc¢ité praktické
problémy. Jeden ze zdkladnich problémi
spofiva v tom, Ze pouZiti magnetickych ol-
kovacich materialt zplisobuje pomérné rych-
16 zandSeni a ucpavéni porézni feromagne-
tické matrice.

Zatrizeni pro magnetickou separaci, které
se obvykle pouZivd v primyslu zpracovani
kaolinu a jinych minerald, a které je v zi-
sadé typu popsaného v uvedeném US paten-
tovém spisu €. 3 676 337, pouZiva, jak jiZ by-
lo uvedeno, matrici z jemné ocelové vlny.
Pfi prichodu otkované suspenze touto matri-
ci z ocelové viny dochézi k oddéleni mag-
net'‘ckych feriti, napiiklad kysliéniku Ze-
leznato-Zelezitého, které se pouZivd jako
magneticky dotyny materidl. PFi héZném
zplisobu pouZiti téchto masznetickych sepa-
ratordt se matrice pii vypnutém magnetic-
kém poli periodicky proplachuje, CimZ se
dosahuje odstranéni harvicich materidald a
magnetickych dotatnich materidlfi, které se
v matrici nahromadily. PFi b8Zné magnetic-
ké separaci je toto proplachovédni vysoce
ucdinné a zafizeni mliZe pracovat po celé
mésice, aniZz by bylo tfeba toto zafizeni za
tifelem bud diikladného vyc¢iSténi nebo vy-
mény ocelové viny uplné rozebrat

Céasteky magneiickych feritli, napriklad
zmin&ného Kkysliéniku Zeleznato-Zelezitého
v3ak maji vysoky zbytkovy magnetismus.
V -dis’edku toho je nelze z matrice z ocelo-
vé vlny snadno vypldchuout, to jest doko-
nale vyplachnout pfi b8%ném proplachové-
ni matrice na misté. V disledku toho do-
chazi ¥ rychiému zanaSeni a ucpavani mat-
rice z ocelové viny, které vyZaduje pomér-
ng casté rozebivdni separatniho zalizeni a
vyménu nebo specidlni {£ist8ni ucpanych
matric.

Dile je tfeba zdaraznit, Ze nékteré mag-
netické ofkovaci smési obsahuji organické
kapaliny. Tyto materidly se podobné hro-
madi v matrici a zplsobuji jeji znedistova-
ni a ucpavani. Kromé toho jsou v raznych
ferokapalindch pritomny nékteré organické
latky, napfiklad masiné kyseliny, které sice
nijak nadm®rn& neucpédvaji matrici, avSak
zistdvajl v upraveném produktu na wvystu-
pu separdatoru. JestliZe se pak jednd o pole-
wovy jil, mohou mu tyto slozky dodat vyso-
ce neZddouci vlastnosti. Kyselina olejova
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miZe napfiklad zpfisobit neZaddouci p&nivost
polevového jilu, v dibsledku které je pak
tento jil pro vétSinu aplikaci pomé&rné ne-
vhodny.

Uvedené nedostatky znamych zphsobl vy-
roby. kalcinovaného jilu s nizkym otérem a
vysokou optickon odraznosti ze surového
kaolinového jilu obsahujiciho barvici neédis-
toty s obsahem titanu a Zeleza, pri kterych
se surovy jil magneticky upravuje a ziskany
produkt se kalcinuje, odstraiiuje zpiisob po-
dle vyndlezu, jehoZ podstata spolivd v tom,
Ze pri magnetické dpravé surového jilu se
k vodai suspenzi surového jilu priddvéa sy-
stém magnetickych feritovych Castetek o ve-
likosti nejvySe 1 uym v mnoZstvi nejméné
0,09 M Fe:04 na 1000 kg suchého jilu, ofko-
vand suspenze se podrobuje p&nové flota-
ci a vysledny produkt magnetické separace
pfi magnetické indukci nejméné 0,05 T se
kalcinuje pfi teploté nejméné 815 °C.

Je vyhodnég, jestliZe jil podrobeny kalci-
naci se pfed magnetickou separaci roztridi
tak, Ze nejménd 94 % hmotnostnich G4stic
je men3i neZ 1 mikron.

Kalcinace se 's vyhodou provadi pri teplo-
tdch do 1093 “C a produkt separace se pied
kalcinaci podrobi reduk&nimu béleni.

Je vyhodné, jestliZe b&leny kaolinovy jil
se pred kalcinaci podrobi flotaci, filtrovéni,
opéinému rozpuSténi a mleti a kalcinovany
produkt se podrobi dalSimu rozméln&ni.

‘Magnetické ferity s vfhodau obsahuji kys-
liénik Zeleznato-Zelezity a systém ockova-
cich ¢astic obsahuje feritové Castice ve vod-
ni fazi, spolu s mastnou kyselinou s 10 aZ
15 uhlikovymi atomy pro hydrofobizaci fe-
ritovych &astic a stabilizaci jejich rozmért.

Je vyhodné, jestliZe mastnou kyselinou je
kyselina laurovd a systém olkovacich ¢as-
tic obsahuje nejméné 0,003 kg molekv. Ky-
scliny laurové na 1 kg magnetického feritu
prepoéteného na Fe304.

V nékterych pripadech je dale vyhodné,
jestliZe systém ocfkovacich &éastic wobsahuje
¢éstice magnetického feritu v organické fa-
zi obsahujici mastnou kyselinu, pfidemZ
mastnou kyselinou je kyselina alejovd a or-
ganickou fazi je petrolej.

Novy .a vy38i ufinek vynédlezu spocivd v
nalezeni zplisobu magnetické dpravy jili
pouZitim magnetického ofkovani, kterym se
odstrani barvici nefistoty obsahujici titan
a Zelezo v takové mife, Ze se dosdhne ta-
kového zvySeni -odrazivosti, které nebylo
dosud zndmymi metodami, zaloZenymi ma
flotaci, magnetické separaci nebo dosud
zndmymi kombinacemi téchto metod, dosa-
Zitelné.

Dal8i vyhoda vyndlezu spo¢ivd v tom, Ze
zpisob magnetické dpravy kaolinov§ch jilt
je p¥i -odstratiovdni barvicich nedistot ob-
sahujicich titan a Zelezo natolik G€inny, Ze
umoZiiuje vyrobu jilu polevové jakosti i ze
surovin, které se .dfive pro toto pouZiti po-
vazovaly v dlsledku vysokého znegiSténi
za nevhodné.
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Jind dal8i vyhoda spodivd v tom, Ze zpl-
s50b se miZe provddét s pouZitim b&Znych
magnetickych separatorti s poréznimi matri-
cemi, aniZ by dochézelo k rychlému zana-
Seni a ucpédvani téchto matric.

‘Dalsi vyhoda vynédlezu spodivd v tom, Ze
se pouZivajl magnetické otkovaci materié-
ly vyrdb&né s nizkymi nédklady, které jsou
navic vysoce stabilni a dlouho skladovatel-
né, a které jsou proto mimorddng vhodné
pro primysiovou vyrobu.

Jind dal8i vyhoda vynédlezu spodivd ko-
neéné v tom, Ze v kombinaci s kalcinaci u-
mo¥ni vyrobu produktu s mimoF4adné& vyso-
kou svételnou wdrazivosti, a to bez potfeby
vysoké kalcinaéni teploty, kterd by mohla
mit za ndasledek neZadouci zvy3eni abrasiv-
nosti jilového pigmentu.

Jako magneticky ferit pouZity v otkova-
cim systému je zvlé3t€ vhodny kysliénik
Zeleznato-Zelezity, ktery mfiZze byt pFipra-
ven zphsobem popsanym ve zmin&nych US
patentovych spisech & 4 087 004 a 4 125 460.
Podle postupu popsaného v téchto patento-
vych spisech se ¢éstafky kysliéniku Zelez-
nato-Zelezitého pripravuji soufasnym sréa-
Zenim sol{ trojmocného a dvoumocného Ze-
leza ve vodné fazi, coZ se provadi prebyt-
kem pomérné silné zgsady. Vyslednd sra-
Zenina se pro ten*o 1ufel extrahuje do fdze
slozené z organické kapaliny a mastné ky-
seliny nebo se ponechdvi ve vodni fazi, do
které se pFidavéa stabilizujici mastnd kyse-
lina, napFiklad zminénd kyselina laurova.
SraZenina se v obou piipadech miiZe nebo
nemusi vyprat.

Kromé& zminéného kysligniku Zeleznato-
-Zelezitého se mohou pFi zplisobu podle vy-
ndlezu pouZit i jiné jemnozraoné feromag-
netické materidly véetn& kubickych feritq,
napfiklad NiFe:0: a CoFe204, ddle gama-
-kyslinik Zelezity a obecn& magnetické fe-
rity s obecnym vzorcem

MO . Fez03

kde

M je iont dvojmocného kovu, napiiklad
Mn, Ni, Fe, Co, Mg atd.

Magneticky ofkovaci systém se k jilové
suspenzi pfiddvd v mnoZstvi nejméné 0,09
kilogramu, pfepofteno na Fe:;0: na iunu
suchého jilu, vyhodné je mnoZstvi v rozsa-
hu 0,46 aZ 0,91 kg na tunu suchého jilu.
Pfeddvkovdni nemiZe nepi#iznivd ovlivnit
svételnou odrazivost jilu, protoZe prehyted-
ny ferit se odstrani flotaci a magnetickou
separaci. PrestoZe zasadné nejsou némitky
proti priddvani velkého mnoZstvi ofkovaci-
ho materidlu, je z ekonomickych ddvodd u-
¢elné pouZit nejmendi davky, které zajisti
dosaZeni poZadované odrazivosti produktu.

Intenzita magnetické indukce, kterd pii-
sobi na suspenzi v prib&hu magnetické se-
parace, miiZze byt p¥i praktickém provadéni
zplisobu podle vynélezu sniZena aZ na 0,05 T,
pfi které se stdle jeSt€ dosdhne prijatelné
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trovnd odrazivosti zpracovdvaného mineré-
lu. PFi pouZiti intenzity magnetické induk-
ce v b&Zném pracovnim rozsahu 0,5 aZ 1 T
je typickd doba pfisobeni magnetické in-
dukce pii provadéni zphisobu podle vyna-
lezu v rozsahu 15 aZ 20 s. V rdmci technic-
kych a ekonomickych moZnosti se mohou
pii provadéni vyndlezu pouZit i magnetic-
ké indukce s vys3i intenzitou, to jest aZ do
6 T n=bo vice.

Dosuwd nejsou objasnény viechny aspek-
ty mechanismu zplisobu podle vyndlezu a
autor neni vézdan Zadnou specidlai hypoté-
zolu, je vSak jiZz nyni ovéreno, Ze zasluhou
Gpravy jilové suspenze plavici pFisadou za-
loZenou na mas.né kyseling a zasluhou na-
sledného ofkovéani systémem Céstic magne-
tického feritu submikronové velikosti, je-
jichZ povrch byl hydrofobizovan, dochézi
pfi nasledném michani k vysokému stupni
koalescence mezi hydrofobizovanymi barvi-
cimi nedistotami a hydrofobizovanymi ofko-
vacimi &asticemi, Déle, spolednd hydrofob-
nost ofkovacich €éstic vyvolava koalescen-
ci piebytednych ofkovacich &as.ic s ostat-
nimi prebylefnymi  ofkovacimi CAsticemi.
Je tfeba poznnmenat, Ze jevy prob hajici nFi
zplsnbu podle vynélezu, se principiding sl
od spontdnni asociace ofkovaciho maleria-
a5 harviei nefistotou, ke které dochdzi
pii progeserh podle 1IS patentovych spisd
. 40870014 a 4125460. P t&chito proce-
sech jsou povrchy bacvicich neéistot v ji-
lové suspenzi podstatnd altivo#isi, proioZe
nejsou povleCeny kyselinou olejoviou nebo
jinou mastaou kyselnou.

Tedy, jesilize je pak upravend a olkova-
nd susponze vystavena pénové Ylotaci, od-
strafiuji se nejen barvici nedistoiy, ktevé by
se [otaci odsiranily ,nermdlad”, aviak i
n&které castice barviel nedistoty, které koa-
lescenci asociovaly s oCkovacimi €ésticemi
a ddle ofkovaci &astice, které 1ze flotaci od-
stranit v d@sledku hydrofobizace jejich po-
vrchu. Posledni wodstratiovanou sloZzkou je
prebytetnéa plavici p¥isada tvofena mastnou
kyselinou, kterd by jinak jilové suspenzi
dodala velmi neZddouci vlastnosti.

Z uvedeného je tudiZ pairné, Ze vysled-
kem popsanvch jevil je hydrofobni koales-
cence, kterou se také vytvdreji shluky bar-
vici netistoty s ofkovacim materidlem a o&-
kovaciho materidiu navzéjem, které lze od-
straiiovat flotaci, a které maji vysckou
marnetickou susceptibilitu.

Flotaci se odstraiiuji Castefky, které se
mély cdstrafiovat na z4avér a kieré by jinak
zplsobovaly vdZzné problémy ve stupuni mag-
netické separace, jmenovité, flotaci se od-
stranila velkd mnoZstvi barvicich neéistot,
to jest velké Céasiice barvicich necistot a
asociovany ofkovaci materidl, kromé& tcho

se flotaci odstranily prebytené ocfkovaci

Castice. VSechny tyto sloZky by se jinak od-
strafiovaly v magnetickém separdtoru, kde
by tyto sloZky, zejména ofkovaci materidl,
napomdahaly k rychlému ucpdvani matrice.
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Flotaci: se také odstrafiuje piebytedné
plavici ¢inidlo tvofené mastnou kyselinou:
spolu s ostatnimi eventualné pFitomnymi
organickymi latkami, které lze flntaci cd-
stranit, ¢imZ se vylou&ilo ucpdvéni, 'tiavé
by jinak tyto organické:rlatky mohly v mag-
netickém separatoru zplsobit.

Poté. se, jako zdvErefné operace zplisobu
podle vynidlezn, vygisténd suspenze nde dha
floteni n”doby. odvadi. do: magnetickétio se-
parédioru, avizk zminénéd vyliSt&na suspen-
ze je uvyni zbavena: mnoZstvi sloZek, ktevé
by jina%x v m-~gnetickém separdtor zplso-
bily viZné vroblémy a zhorsily jeho €invost.
To co zOstdvd: po odstran€ni v magnetickém
poli jsou. viastné jen. ma2lé &asties bhavvici
nedisto'y, které se-koalescenci spojily s od-
kovec'mi $éstcemi a sned is jinymi barvi-
cimi. &&sticemi, coZ je dfivodem dosaZeni
vy33i. magnetické susceptibility, neZ by ji-
nak bylo' moZné. Magneticky separator pro-
to: miiZe. pracovat s: vysokou t&innosti- ne-
jen proto; Ze byl sproftén: zdtéZe s odstra-
novanim velkych ¢astic barvicich negistot,
ofkovaciho materidlu asociovaného s témi-
to ¢isticemi a pfebyteéného okovaciho ma-
ter‘alu, které by jinak vychdzely z vystupu
flo*tatniho stupnd a rych'e ucpévaly mag-
netickou matrici, ale' také zasluhou zvyse-
né: magnetické: susgeptibility: zbylyeh &astic
barvicich neéistot.

Z uvedeného' je patrng: Ze fize miseni:
Gpravy a flotace: zplisobu podie vyndlezu
majl pFfimou interakci s ndslednow fdzi mag-
netické separace, ¢imZ se dosahiuje: syner-
gicky kombinovanélie: i¢inku, ktery by ji-
nak nebyl dosaZitelny.

Produkt vystupujici: z magnetické- separa-
ce mi¥Ze. bft podroben flotaci, vyh&len! &
zahu§i®ni; natez mlze by poukit jako ho-
tovy vyrobek: Podle: dalsitino: vyznaku vyna-
lezu se. viak magneticky’ uoraveny. maigrigl
miiZe' padrehit ka'cinaci, im¥Z se ziska kal-
cinovany produkt’ s:mimoradng vysokouw své-
teinow odrazivostii

Vi uved-né souvislosii je tfeba pozname-

nat;. Ze kalcinované. jily- s: nizkou abrasivi-
tou. ndleZi mezi. materidly,. které nachizeil
roz&ifuijicl: se pouZitis jako. plniva papiru.
Mater'dly tohoto drulu: se obvykle: pFipra-
vuil: kalcinaci surového: kaolinového jilu,
kterg' miize. byt predtim: podroben: Gpravam,
jejichZ. tdelem je' odstmanéni uréitych ne-
Cistot,. napifklad’ za' Gfelem: zvySeni svétel:

né: odirazivosti: konetného' vyrobku: Mezi

Manz

nejzndmejsi. postupy toHoto druhw néleZi
postupy: popsané v USA patentovych spi-
sech' & 3'014'836 a 3586 823! Lze poukizat
také na USA patenty ¢: 3'798:064 a 3171 718:

Vlastnosti, Které- ¢ini kalcinovany jilovy
kmen zvl4§té- vhodny pro pouZiti' jaka- po-
jivo papiru jsou také dobfe znamy. Mezi u-
vedené vlastnosti néleZi nizkd hodnota ab-
rase a vysoka jasnost a svételna odrazivost.
PoZadavek nizké abrase' je dileZity z toho

hlediska; Ze umoZiiuje vyrobu a zpracovéni

vysledného papiru s pouZitim b&Zny§ch stroj-
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nich zat¥izenii ani% by doslo' k poSkozovani
t&chto zarizeni. Vysoky jas a svételnd wed-
razivost jsou dlleZité z hiediska bélosti; vy-
<oké. jesnosti, n'zké Hmotnosti a mo¥nosti
dobraho tisku na vysledny papir.

Dosud znimé kalcinace kaolinového jilu
se osv&dcila p¥i vyrobé kaoiinov§ch: pigmen-
th s vysokou jasnosti, to' jest pigmentd se
sv8telnou: odrazivosti €3 % nebo: vice, pri-
CemZ se td8mito zplsoby dosdhlo i’ dobrych
hodnot abrasivnosti. V zéavislosti na vlast-
nostech suvroviny vSak- vétSinou znadmjch
zphsobl lze dosdhnout mimofddnd vysoké
svételné odrazivosti; to- jest 95 % nebo' vi-
ce, s vyjimkouw postupli, pfi kterych jsou
kalcinacni teploty tak wvysoké:. Ze podpoii
vytvareni abrasivnith sloZek v Kaolinovém
materidlu, coZ v8ak miZe ne¥ddoucim- zpi-
sobem: zvy§it hodnoty abrasivnosti tohoto
materigiu.

Pbdle vyndlezw: se vSak kalcinace: magne-
ticky upvaveného materidlu: miiZe prova-
d&t pi mirnych teplotdch; &im¥ se zabrdni
zvySeni &brasivnosti a pilestor se dosdhne
produkto s:mimo&dné veikou svEtelnou od-
razivostii

Pi typickém: postupu se magneticky upra-
veny materidl, klery je: pretfidén tak, Ze
vejmén& 94 % hmotnostnich tvori dastedky
mensi nez 1 mikron, zahusti, pFfeméni na
red8ek, kalcinuje a znovu rozmélni, &im¥%
se zIskd visledny produkt TFidén! materid:
1 se miZe provést pfed nebo po magnetic-
ké separaci. Pfed odvodh&nim se mfiZe pro-
vést redukéni bélici- operace s pouZitim hyd-
rosiFifi'anu sodnéhio nebo podobng, &imZ se
odstrani- dalSi’ rozpustné sloZky, obsahujici
Zelezo.

Odvodiiovani- se mii¥e provadét filtraci,
odpafovdnim, napfiklad rozpraSovacim su-
Senim nebo jinymi zndmymi zptsoby. Roz-
mélnéni se s vyhodou provadi rdzovymi mly-
ny s vysokou energiii Které mohou obsaho-
vat zabudovany tFidid.

Kalcinace’ se’ provadi: ohidtim jilu na’ tep-
loty pFes 818°C, ceZ je vysoko nad endo-
termni teplotou kaolinového jilu. Je vyhod-
né nezahtivat jil nad 1 093-°C, diivod, to jest
zvySeni abrasivnosti, byl jiZ vysvétlen. Jil
se obvykle zahfivd' na neBo nad exotermni
teplotu, coZ v8ak neni nezbyingé, protoze vy-
borné produkty mohouw byt ziskdny ve for-
meé metakaolinu, to jest kaolinfi, které byly
zahfaty nad endotermni teplotu, avSak ni-
koli na exotermni teplotu, kterd byva v roz-
sahu 1 051 °C a% 1 G65°C.

Zplisob- podle vyndlezu je déle objasnén
na‘ p¥ikladecH jého provedeni; jejich¥ vy~
sledky- jsou zaznamen#ény v pFipojenych: vy-
kresech, které znézoriiuji:

— obr. 1' zdvislost obsahu titanu na’ ob-
jemu jilu upraveného v magnetickém sepa-
ratoru; pro- vzorky jilu zpracované zphso-
bem podle’ vynédlezu a: shodnym: zplsobem
s vyloufenim: flotatnfho-stupng;

— obr 2 odragivost vyb8leného- jilu v pfi:
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padé vzorkdl zpracovanych zplsobem podle
obr. 1,

— obr_ 3 zdvislost odrazivosti vyb&leného
jilu na pouZité intenzit® magnetického pole,
pro vzorky jilu upravené zpiisohem podle
vyndlezu,

— obr. 4 obsah titanu pro vzorky zpraco-
vané zphisobem podle obr. 3,

— obr. 5 zavislost odrazivosti vyb&leného
jilu na velikosti ddvek magnetickych olko-
vacich feritéi a

— obr. 6 obsah titanu pro vzorky zpraco-
vané zpliscbem podle obr. 5.

Provadéni zplsobu podle vynédlezu je lépe
patrné z pripojenych prikladd, ze kterych
jsou patrné pozoruhodné vysledky dosaZené
zplsobem podle vynalezu.

V ptikladech 1 aZ 9 se rliznym zplsobim
tpravy, véetné zphsobiim podle vynélezu,
podrobi tii vzorky mé&kkého krémového kao-
linového jilu z Georgie. V8echny vzorky A,
B, C se napied prohné&tou. Ve v3ech pfipa-
dech se ze surového jilu vytvari vodni al-
kalicka disperze, jejiZz pH se hydroxidem
amonnym nastavi na 7 aZ 10. Hné&teni se
provadi za pritomnosti malého mnoZstvi
disperzniho ¢&inidla, napiiklad kFemiéitanu
sodného a v piipadé& vzorku C s pFidanim
polyakrylatu.

Pro vSechny popsané piiklady plati, Ze
hodnoty odrazivosti se méri podle TAPPI
postupu T646 o0s-75. Hodnoty odrazivosti by-
ly m&Feny po béZnd pouZivaném redukénim
vyb8leni vzorku hydrosififitanem sodnym
pfiddvanym v mnoZstvi 2,5 kg na tunu. Ob-
sah Kkysliéniku titani¢itého byl uréen rent-
genovou fluorescenéni metodou. Vysledné
tidaje pro v3echny tyto pfiklady 1 aZ 9 jsou
shrnuty v ddle uvedené tabulce 1.

Piiklad 1

Tento piiklad je jednim ze série piikla-
dd, kterymi se metodou srovndni demon-
struje G¢inek vyndlezu. Prohnétend suspen-
ze byla zFed&na na 18 % hmotnostnich pev-
né slozky, prefiltrovdna a vybé&lena. Zjist&-
né hodnoty odrazivosti a obsahu kysliéniku
kiemi¢itého pfedstavuji kontrolni hodnoty
pro vzorky A, B, C surového jilu, které byly
prohnéteny, roziedény a prefiltrovny, aviak
nebyly jinak upravovany.

Pfiklad 2

V tomto piikladé, ktery slouZi pro ziska-
ni dalgich kontrolnich tdajfi, byl opakovéan
postup popsany v piikladu 1 s vyjimkou
filtrovani, misto kterého byla suspenze roz-
t¥idéna v odstiedivce tak, Ze se ziskala
frakce, ve které 99 % hmotnostnich &4ste-
ek md8lo ekvivalentni kulovy pom#r menSi
neZ 2 um. Velikost Castedek, jak se o ni v
tomto piikladu a v celém nésledujicim po-
pisu hovofi, byla zméFena pfFistrojem Sedi-
graph. Vysledné odrazivosti a obsahy Kkys-
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liéniku kFemifitého pro tuto frakci jsou u-
vedeny v tabulce 1.

Priklad 3

V tomto prikladu byl proveden stejny po-
stup jako v prikladu 2 s tim rozdilem, Ze
po prohndteni, zied&ni na 18 % hmotnost-
nich pevné sloZky a filirovani byla suspen-
ze podrobena magnetické separaci, pri kte-
ré prochdzela nddobou obsahujici matrici
z ocelové viny, kterd vypliovala 7,5 % pro-
storu nddoby, v zafizeni odpovidajicim obec-
né typu popsanému ve zmingném US paten-
tovém spisu €. 3627 678. Primérnd magne-
tickd indukce v prabghu této operace bhyla
pfibliZzné 1,2 T a doba pobytu suspenze v
magnetickém poli byla pribliZzné 51 s. Zis-
kané tdaje jsou op&t uvedeny v tabulce 1
a lze je povaZovat za reprezentativni vy-
sledky tupravy jilové suspenze bé€Znou mag-
netickou separaci a vysokou intenzitou mag-
netického pole, aviak bez ofkovdni.

Priklad 4

Vzorky byly v tomto p¥ikladu zpracovany
jako v prikladu 2 s tim rozdilem, Ze vzorky
byly ofkovany magnetickymi ¢asticemi zné-
meého typu, to jest typu popsaného v US pa-
tentovych spisech ¢. 4087004 a 4125 460.
Tyto Castetky jsou tedy tvofeny syntetizo-
vanym kysliénikem Zeleznato-Zelezitym, kte-
ry byl pripraven soudasnym srdZenim ifon-
th trojmocného a dvojmocného Zeleza ve
vodném roztoku v poZadovaném molarnim
poméru plisobenim pFebytku pomd&rné& sil-
né zisady, to jest hydroxidu amonného.
Zphsob piipravy téchto &¢astic je popsdn v
pFikladu II zmin&ného US patentového spisu
€. 4087 004. Tato zndmd vodni -suspenze
¢éstic byla na vzorky jilu aplikovina zpi-
sobem popsanym v tomto US patentovém
spisu €. 4 087 004. Kyslinik Zeleznato-Zele-
zity byl piiddn v mnoZstvi 0,55 kg na tunu
suchého jilu. Poté byla suspenze michéna,
aby se usnadnilo o8kovani, ofkovand sus-
penze byla rozied&na na 18 % hmotnost-
nich pevné sloZky a pak byla vedena mag-
netickym separdtorem za podminek shod-
nych s podminkami, které jsou papsdny v
prikladu 3. Poté byla rozifidéna a ziskdna
frakce s 92 % hmotnostnimi &astic s ekvi-
valentnim kulovym primérem menSim neZ
2 um, na které se provadi vySe popsany tes-
tovaci postup, kierym se zjistila odrazivost
vyb&leného jilu a obsah kysliéniku titanii-
tého. Udaje, které jsou uvedeny v tabulce
1, ukazuji, Ze zplisobem podle tohoto p¥i-
kladu 4 se dosdhlo vyrazného zvySeni od-
razivosti a sniZeni obsahu titanu.

Pfiklad 5

Je tieba zdhraznit, Ze ve vSech svrchu u-
vedenych pfikladech 1 aZ 4 se pouZivaly
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zndmé zplsoby, takZe v3echny tyto pFikiady
lze povaZovat za kontrolni p¥iklady pro zis-
ké&ni srovnavacich Gdajfi pro vyhodnoceni
vyndlezu. V tomto pfikladu 5 byl pouZit po-
stup podobny postupu popsanému v souvis-
losti s piPikladem 4 s tim rozdilem, Ze sy-
stém magnetiickych feritovych o&kovacich
Cdstic byl v tomto pfipadé pilvodné pfipra-
ven postupem popsanym v piikladu 4, to
jest zplsobem popsanym v US patentovém
spisu . 4087004 — piriklad II tohoto pa-
tentu. Vodni suspenze magnetickych gastic,
kterd je vysledkem postupu popsaného v
tomto patentu, vSak byla v néasledujici eta-
pé upravena zplsobem podle vyndlezu, kte-
rym se stabilizovala velikost &as.efek, coZ
se provedlo tek, Ze k uvedenym magnetic-
kym Castetkdm se pridalo priblizaé 0,017 kg
kyseliny laurové na kg Kkysliéniku Zelez-
nato-Zelezitého.

V této souvislosti je t¥eba zdfraznit, Ze
pouZiii kyseliny laurové, stejné jako jinych
mastnych kyseilin s vhlikovym Fet&zcem ob-
sahujicim 10 aZ 15 atomit uhliku, ve spojeni
s vodnymi magnetickymi kapalinami, neni
souvislosti 1ze odkéazat napiiklad na ¢lanek
,Preparation of Dilution-Stable A7jueous
Magnetic Fluids", E. E. Khalafalla a George
W. Reimera, IEEE TRANSACTIONS ON MAG-
NETICS VOL. MAG-16, &. 2, bfezen 1980.
Tento Clanek popisuj=s pouZiti kyseliny lau-
rové a jinych msstnych kyselin pro ziské-
ni vodné magnetické kapaliny, které je pii
rozfedovdni vodou stabilni. V &idnku je
v8ak vyslovné uvedeno, Ze sz tykd vyluéné

,ferokapalin®, to jest homogennich a dplng.

stabilnich magnet'ckych kapalin. V tomto
pfik’adu, to jest v systému magunetickych
feritovych €astic pouZitych v tomto prikla-
du, tento systém neni ferokapalinou, proto-
Ze neni dispergovdn nebo peptizovan. Po-
psany systém je ve skutefnosti nehomogen-
ni a sedimentuje ve dvé slozky, to jest v
pomérué tmavou fazi obsahujici kyslignik
Zeleznato Zelezity a drubou prihlednou vod-
ni fazi. Velikost ¢&stic magnetického feritu
je v kaZdém pripadé stahilizovdna kyseli-
nou laurovou, coZ predstavuje necjdiileZitéj-
31 vyznak zphsobu podle vyndlezu, pfi kte-
rém se uvedend kyselina laurovd nebo jind
mastnéd kyselina s uvedenou délkou uhliko-
vého Fet€zce pouZivd v koncentraci nejmé-
ng 14,7 < 1073 g-molu magnetického feritu
pfepofteného na FezO: na kg. Typickd kon-
centrace mastné kyseliny je Fadové 8,3 x
x 10~2 g-molu na kg feritu — pFepoéteno
na Fe;0:. Uvedend hodnota 14,7 x 1073 g-
-molu odpovidd prFiblizné 0,007 kg kyseliny
laurové. Je tfeba poznamenat, Ze v ofkova-
cim systému se miZe pouZit mnohem v&tsi
mnoZstvi mastné kyseliny, protoZe tato se
odstrani v priibéhu flotace. Z ekonomického
hilediska je vSak Zadouci pouZit minimélni
G¢inné mnoZstvi mastné kyseliny. Déale je
zajimavé poznamenat, Ze mnoZstvi mastné
kyseliny pouZivané v otkovacim systému po-
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dle vyndlezu jsou podstatng mensSi neZ se
doporuduje pro smési popsané v uvedeném
Clanku v IEEE TRANSACTIONS ON MAG-
NETICS. Z hlediska vyndlezu je dale zaji-
mavé, Ze popsané vodni ofkovaci systémy
jsou stabiini po dlouhou dobu, nebot bylo
zjisténo, Ze v p-rocesu podle vyndlezu pii-
sobi stejn€ dobife i po mésiénim skladovani
— viz déle uvedeny piiklad 9.

Vyslednd suspenze byla v tomto piikladu
po priddni uvedeného otkovaciho systému
rozFedéna opst na 18 % hmotnostnich pev-
né slozky, prefiltrovdna, podrobena zminé-
né magnetické separaci a poté roztifidéna
tak, Ze se ziskala frakce jilu, ve které 92 %
hmotnostnich ¢astic mélo ekvivalentni ku-
lovy prim&r mensi neZ 2 um. Vysledné u-
daje jsou op8t uvedeny v tabulce I. Udaje
jsou zaj:mavé z toho hlediska, Ze z nich vy-
plyv4, Ze tento druh ofkovactho systému piii
pouZiti ve zndmém procesu, ktery je popsan
v prikladu 4, je méné Géinny neZ oc¢kovaci
materidl popsany v procesu podle US pa-
tentovych spist ¢. 4 087 004 a 4125 460. U-
vedeny jev se da Céstené& vysvétlit tim, Ze
kyselina laurovd pasivovala povrch d&éastic
magnetického feritu, v déisledku ¢ehoZ se
zmensila tendence ke spontdnnimu otkova-
ni, ke ktevému dochdzi ve zndmych systé-
mech.

Priklad 6

Proces podle tohoto dalStho kontrolnihao
prikladu se od procesu popsaného v pii-
kladu 5 1i8i tim, Ze surovy jil byl podle hlav-
niho vyznaku vyndlezu hnéten a upravovéan
v priomnosti béZné plavici p¥isady obsahu-
jici mastnou kyselinu, to jest kyselinu ole-
jovou. Dal3i zpracovani bylo shodné se zpra-
covanim popsanym v souvislosti s p¥ikla-
dem 5. Z vysledki uvedenych v tabulce I
je patrné, Ze pf¥i pouZiti tohoto procesu se
podstatng zvySila odrazivost vybéleného ji-
Iu. Daldi zajimavou skuteénosti je sniZeni
obsahu titanu. ProtoZe v tomto piikladu ne-
byla pouZzita flotace, lze uvedend zlepSeni
odrazivostl a obsahu titanu povaZovat za
podporu hypotézy mechanismu podle vyné-
lezu, to jest, Ze vznikld hydrofobni koales-
cence usnadiiuje odstrafiovani materidll
spojenych koalescenci pfi masledném sepa-
ra¢nim procesu, ktery v tomto prikladu za-
hrnuje pouze moi3gnetickou separaci.

Pfiklad 7

Vzorky jilt A, B a C byly v tomto prikla-
du podrobeny daldimu kontrolnimu prece-
su, to jest konven&ni tpravé pé&novou flo-
taci. Tento proces je popsdn jako jeden z
aspektlt US patentového spisu ¢. 3 974 067.
Vzorky surového jilu byly v tomto pripadé
hnéteny a upravovény za pritomnosti kyse-
liny olejové tvofici plavici p¥isadu. Prohné-
tend a upravena suspenze pak byla po p¥i-
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déni péniciho ¢inidla zpracovdna v bhéiné
pénové flotatni lazni, od jejihoZ dna byla
upravend suspenze zavddéna do odstfediv-
ky, kde byla roztfidéna tak, Ze 92 % hmot-
nostnich &dstic mélo ekvivalentni kulovy
primé&r men3! neZ 2 um. Dale bylo prove-
deno jiZ zmin&né méfeni svételné odrazivos-
t1 a obsahu titanu. Vysledné uddaje jsou u-
vedeny v tabulce I, ze které je pairné, Ze
hodnoty odrazivosti a obsahu titanu vybé-
leného jilu nejsou tak dobré jako vysledky
dosaZené oCkovanim a magnetickou separa-
¢ popsanymi v prikladech 4, 5 a 6.

Priklad 8

Tento priklad predstavuje dalsi kontrolni
pokus, ktery slouZi pro srovndni a vyhod-
noceni wysledkilt dosahovanych vynélezem.
Vzorky jiiu A, B a C byly v tomto pfikladu
podrobeny kombinované flotaci a magnetic-
ké separaci podie zndmého zpiisobu, ktery
je popsédn v diive zminéném US patentovém
spisu ¢. 3974 067. PouZila se flotace popsa-
nd v prikladu 7 a upraveny produkt z flotag-
ni Jazné& byl pak zpracovdn v magnetickém
poli s vysokou jnteuzitou. Vzorky suspenze
upravované flotaci byly po zfed8ni na pfi-
blizng 30 % bimotnostnich pevné sloZky ve-
deny msagnstickym separdtorem typu popsa-
ného v US patentovém spisu &. 3627 578,
ve kterém se v matrici z ocelové viny udr-
7ovala intenzita magnetické indukce pFibiiZ-
né 1,55 T. Rychlost pritoku suspenze mag-
netickym separédtorem byla nastavena tak,
Ze se suspenze v magnetickém poli nach4-
zela pribliZzné po dobu 1,2 minuty. Vzorky
vystupujici z magunetického separdtoru byly
flokulovany, vybéleny a odvodnény, §imZ se
ziskaly vzorky pro méfeni. Vysledky tohoto
postupu jsou opd8t zachyceny v tabulce I,
ze které je patrné, Ze se dosahlo vyznam-
ného zlep3eni odrazivosti a Ze obsah tita-
nu se -sniZil hluboko pod hodnotu dosaZe-
nou flotaci podle pFikladu 7.
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Priklad 9

V tomto pfikladu byl pro tdpravu vzorkfi
jillu A, B a C pouZit zplsob podle vynélezu.
Vzorky byly v tomto prikladu nejdfive pro-
hnéteny s kyselinou olzjovou, stejn& jako
v pfikladech 6, 7 a 8. Poté se k prohnétenym
a upravenym vzork@im jilové suspenze pri-
dal ofkovaci systém popsany v piikladech
5 a 6, keery obsahuje &astice kysliéniku Ze-
leznato-Zelezitého ve vodni f4zi, spoiu s
0,017 kg kyseliny laurové na 1 kg kysliéni-
ku Zeleznato-Zelezitého. Tento ofkovaci sy-
stém se k suspenzi pFiddaval v mnoZstvi 0,55
kilogramu — prepoéteno na Fe;0; — na tu-
nu suchého jilu. Vyslednd ofkovana suspen-
ze pak byla dale michdna, aby se dosdhlo
koalescence hydrofobizovanych barvicich
nedistot s hydrofobizovanymi ofkovac'mi
gasticemi. Vysledné olkované suspenze pak
byly podrobeny pénové flo'aci popsané v
souvislosti s pPiklady 7 a 8, a spodni rak-
ce z flotace byla pcdrobena magnetické se-
paraci, pri které prochdzela zminénym mag-
netickym separdtorem typu popsaného v US
patentovém spisu &. 3627 678, ve kterémn
byla nastavena intenzi'a magnetické induk-
ce pFibl'Zné 1,2 T a suspenze v it0mio mag-
netickém separdioru seirvala 51 s.

Pro vyhodacceni odrazivosli 2 cbsahu ti-
tanu se pok pouvZita vyb&'end frakce, ve kte-
ré 92 U hmotnos nich Sastic m3lo ekviva-
lentni kulovy priimér mensi ne? 2 pm. Vy-
sledky jsou uvedeay v tabulce I, ze které
je patriié, Ze dosaZené hodnoty odrazivosit
vysoce piesahuji hoduoty dosaZené postupy
podle kteréhokoli z pifedchozich piikladd.
Dile je patrnég, Ze se dosdhlo podsta’ného
sniZeni obsahu titanu. Tyto vysledky tedy
rlesahuji v3echny vysledky dosaZené zné-
mymi postupy.

TABULKA I
Priklad Dil A Dil B Dil C
odrazivost % TiO2 Piklad odrazivost 0% TiO2 PFiklad odrazivost % T.02
vybé&leného vybé&leného vybélenéha
jilu jilu jilu

1 83,5 3,24 1 84,7 1,4 1 85,7 1,47
2 83,5 3,24 2 84,8 14 2 86,8 . 1,28
3 85.7 2.67 3 88.7 1.28 3 898 —.90
4 88.0 1,47 4 91,0 52 4 91.9 33
5 86,8 2,16 5 90,6 —71 5 91,7 —43
6 871 178 6 91.2 .52 6 92.3 — 33
7 85,6 2,41 7 88,7 —,75 7 88,3 —,90
8 87,4 2,03 8 90,4 —,58 8 90,2 —,58
9 90,7 —.,84 9 91,7 —.39 9 92,4 —.20
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Priklad 10

Nejd@ilezit8j51 vyhoda zpiisobu podle vy-
ndlezu spociva, jak jiZ bylo uvedeno, v tom,
Ze materidl matrice v magnetickém separa-
toru, ktery je obvykle tvofen zminénou oce-
lovou vlnou, se nezand3i a neucpavd tak
rychle, jako v pFipadé zndmych zplsobl
dpravy jili a pouZitim magnetického ofko-
véni.

Tato vyhoda vynélezu je v tomto prikla-
du ilustrovdna na Upravé suspenze dvéma
zplsoby, to jest dpravé zplsobu podle pii-
kladu 6 a prikladu 9. Vzorky jilu v tomto
prikladu sestdvaly z pFiblizng 50 % hmot-
nostnich jilu A a 50 % hmotnostnich jilu C.
Priklad 9 je jiZ prikladem zphsobu podle
vynédlezu a predstavuje vyhodné provedeni
vynélezu. Proces podle prikladu 6 je podob-
ny procesu podle prikladu 9 s tim podstat-
nym rozdilem, Ze se nepouZila flotace. Upra-
vené jilové suspenze prochédzely ve vSech
pfipadech magnetick§m separdtorem popsa-
nym v US patentovém spisu &. 3 627 678, ve
kterém byla intenzita magnetické indukce
1,2 T. Pritok suspenze separdiorem byl pfi-
bliZzné 800 ml za minutu. Vychozi surové
vzorky ohsahovaly 2,35 % hmotnostnich ti-
tanu. Obsah nddoby magnetického separé-
toru byl ve v3ech pfipadech volen tak, Ze
suspenze setrvala v magnetickém poli pti-
bliZné& 51 =s.

Po postupném zpracovéni urcitého poltu
objemli nddoby wseparadtoru byly vzorky z
vystupu magnetického separitoru p¥i obou
procesech testovdny na obsahu titanu. Ten-
to postup tedy umoZnil stanovit ovlivnéni
Gfinnosti magnetického separdtoru postup-
nym zpracovanim vzorkdl. DosaZené vysled-
ky jsou znézornény v grafu na obr. 1, ze
kterého je patrné, Ze pouZiti zpfisobu podle
vyndlezu umoZiiuje nejen sniZeni obsahu ti-
tanu pod Groveni dosaZitelnou podobnym po-
stupem bez pouZiti synergicky kombinova-
né flotace, ale také to, Ze pfri pouZiti ofko-
vani a magnetické separace bez vioZené flo-
tace magneticky separdtor rychle ztréci
svoji schopnost odstrafiovat titan, coZ je di-
sledkem zandSeni matrice. Pl pouZitl zpi-
sobu podle vynélezu je vSak zFejmé, Ze 1-
¢innost odstrafiovdni titanu zi{istdvd na své
velmi vysoké hodnotg po velmi dlouhou do-
bu. Udinnost ziistavd ve skutetnosti dlouho
blizko konstantni hodnoté na konci grafu,
ktery odpovidd po sob& nésledujicim zpra-
covdnim 60 objemfi nédoby magnetického
separatoru.

Priklad 11

V tomto pfikladu se pouZil stejny postup
jako v pfikladu 10 s tim rozdilem, Ze v tom-
to pfikladu se vyhodnocovala zdvislost od-
razivosti vybélenych vzork@i na poétu po
sobé zpracovanych objemd v magnetickém
separdtoru. Vysledky dosaZené timio zpéso-
bem jsou zachyceny v grafu na obr. 2, kte-
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ry je podobny obr. 1 s tim rozdilem, Ze hod-
noty odrazivosti vybéleného jilu jsou zde
vyneseny v zdvislosti na poftu po sobé zpra-
covanych objeml nadoby magnetického se-
paréatoru.

Z rozboru srovndavaci kiivky — vlevo do-
le, kterd odpovidd vysledkiim dosaZenym
postupem v podstaté shodnym a postupem
podle vyndlezu, avSak bez pouZiti flotace
po hnéteni a dpravé Kkyselinou olejovou a
otkovanim, vyplyvd rychly pokles hodnot
odrazivosti zpracovdvanych vzorkidl jilu. S
témito vysledky ostfe kontrastuji vysledky
zplsobu podle vyndlezu, kterym odpovida
horni kF¥ivka, ze které vyplyva velmi poma-
1y pokles odrazivosti v zdvislosti na poétu
zpracovanych objem@i separdtoru. Prbé&h
této kfivky je témé¥ plochy.

Priklad 12

V zdjmu demonstrovani Géink{i intenzity
magnetického pole na postup podle vyna-
lezu byla skupina vzorkdl jilu C nejdfive
upravena flotaci znamou ze stavu techni-
ky, to jest podle pfikladu 7, a kombinova-
nou flotaci a magnetickou separaci pii in-
tenzit® magnetické indukce 1,2 T podle pii-
kladu 8. Témito postupy se dosdhlo hodnot
odrazivosti 88,3 a 90,2, které slouZi jako
srovndvacl hodnoty. Uvedené vzorky pak
byly podrobeny flotaci s ofkovdnim a mag-
netické separaci podle vynélezu, s pouZitim
zplsobu popsaného v prikladu 9. Mno#Zstvi
vodného otkovaciho systému se volilo tak,
aby se dosdhlo koncentrace feritu 0,46 kg
— pFenofteno na FesO1 — na tunu suchého
jilu. Oc¢kovaci systém byl jinak shodny se
systémem pouZitym v pitkladu 9. Pritok
suspenze magnetickym separdtorem ¢&inil v
prib&hu magnetické separace 800 ml za
minutu, z ¢ehoZ vyplyva, Ze suspenze setr-
vala v magnetickém poli 0,85 minuty, to jest
51 s. Uvedeny proces byl proveden s fadou
vzorkd, které byly zpracovdny pfi riznych
intenzitdch magnetického pole v magnetic-
kém separdtoru. Ddle byly zmé&Feny hodno-
ty odrazivosti vyb&leného jilu, vysledné -
daje jsou vyneseny v grafu na obr. 3, ktery
znazoriiuje zévislost odrazivosti vybéleného
jilu na intenzit€é magnetické indukce, to jest
pfi intenzit® pfibliZzné 0,064 T, se zplsobem
podle vynédlezu doséhlo odrazivosti vybéle-
ného jilu priblizné 91,8, coZ je velmi dobry
vysledek zv1a3té ve srovndni s b&Znou flo-
taci, kterd se obvykle povaZuje za velmi
afinny postup a umoZiiuje dosaZeni odrazi-
vosti 88,3 a ve srovnani s b&Znou kombina-
¢l flotace a magnetické separace, kterou se
dosahuje odrazivosti 90,2. D4le je tfeba po-
znamenat, Ze ve sledovaném rozsahu inten-
zit magneiické indukce jsou jen velmi malé
zmény odrazivosti vybéleného jilu.

Priklad 13

V tomto p¥ikladu byly zplsobem podle



244945

19

vyndlezu, ktery je popsdn v piikladu 12,
zpracovany vzorky jilu C. Poté byly tyto
vzorky analyzovany, aby se zjistil obsah
titanu v zdvislosti na intenzité magnetickeé
indukce v separdtoru. Bé&Znou flotaci, to
jest zplisobem podle pfikladu 7, se v tomto
pFipadé dosdhlo ve vzorcich priimérného
obsahu titanu 0,90 % hmotnostnich. Vysled-
ky dosaZené pouZitim zphsobu podle vyné-
lezu jsou vyneseny v grafu na obr. 4, ktery
zndzoriiuje zavislost obsahu titanu v pro-
centech hmotnostnich na intenzit€ magne-
tické indukce. Je zFejmé, Ze do$lo k podstat-
nému sniZeni obsahu titanu, zejména ve
srovnani s postupem, ktery se v tomto smé-
ru povazuje za velmi dginny, to jest s béz-
nou flotaci. Z grafu je ddle patrné, Ze zpl-
sob podle vyndlezu je znatng aéinny i pii
nizkych intenzitdch magnetické indukce ko-
lem 0,06 T.

Priklad 14

V tomto prikladu byl peostup podle vynéa-
lezu, jak je popsédn v pFikladu 9, praveden
se séril vzorkdl jilu B, av8ak s rozdilnymi
mnoZstvimi pFiddvaného magnetickéha ofko-
vaciho systému. Aby se ziskaly kontrelni
vysledky, byly vzorky podrobeny také b&Zné
flotaci, kterd byla popsdna v souvislosti s
prikladem 7. Timto zplischem se dosdhle
odrazivosti vybélenéhe jilu o hodnot& 85,7.
Vzorky pak byly podrobeny postupu pedle
vyndlezu s pouZitim intenzity magnetické
indukce v magnetickém separatoru o hed-
noté 1,2 T. Vzorky v magnetickém poli setr-
valy 0,85 minuty. V zavislosti na kencentra-
ci otkovacich ferit v jilové suspenzi byly
zjiStény hodnoty odrazivosti vyb&leného ji-
lu. Vysledky jsou vyneseny v grafu na obr.
5, ktery znézoriiuje zdvislest odrazivesti vy-
bé&leného jilu na koncentraci feritu v kg —
pfepolteno na Fez04 — na tunu suchého
jilu. V grafu je zndzorn&n rozsah 0,12 a¥
0,62 kg na tunu, kfivka je v celém tom%o
rozsahu pomérné plochd. Z plochého pri-
b&hu krivky vyplyva, Ze z pouZiti kencen-
traci otkovaciho materidlu p¥esahujicich
zmin&ny rozsah 0,46 aZ 0,91 kg na tunu vy-
plyvaji jen nepatrné vyhody.

Priklad 15

V tomto pfikladu byl proveden postup
popsany v souvislosti s piikladem 13, byl
vSak proveden za tifelem zjiS$t8ni udinku
koncentrace magnetickych feritd, priddva-
nych s ofkovacim systémem, na obsah ti-
tanu v upravovanych vzoreich. Pro ziskani
kontrolnich vysledkd bylo op&t prevedeno
vyhodnoceni obsahu titanu v podobnych
vzorcich jilu B, které byly zpracovdny bé&z-
nym flotaénim peostupem, ktery byl popsén
v souvislosti s p¥ikladem 7. Timto zpiso-
bem se dosdhlo obsahu titanu o hodnotd
0,75 % hmotnostniho. Na obr. 6 je obsah
titanu v % hmotnostnich ve zpracovanych
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vzorcich vynesen pro riiznd mmnoZstvi ofko-
vaciho systému priddvaného k suspenzi.
Hodnoty na jedné soufadnici jsou shodné
s hodnotami z obr. 4. Je t¥feba znovu zd@-
raznit, Ze zpasob padle vynélezu je v celém
vynesendm rozsahu vyseece Gfinny, i kdyZ
kFivka neni tak ploch4 jako na obr. 5, z
¢ehoZ vyplyva, Ze v&tSi mnoZstvi titanu se
odstrani pri ponékud vy3&1 koncentraci ag-
kovaciho materidlu.

Priklad 16

V tomto prikladu se pouZil ofkovaci sy-
stém popsany v piikladu 9, ktery tedy ob-
sahoval €4stice magnetického feritu ve vod-
ni fazi spolu s mastnou kyselinou s uhliko-
vym Fetézcem eobsahujicim 10 aZ 15 atomd.
Ukolem tohote p¥ikladu bylo demonsirovat
vliv kencentrace mastné kyseliny na adra-
zivost vybéleného jilu. V zdjmu zisként kon-
trolnich vysledkd@ byly vzerky jilu A upra-
veny b&Znou flotacl popsanou v p¥ikladu 7.
Timte se dosdhlo odrazivosti vyb&lého jilu
0 hodnot& 85,6. Podobné vzorky jilu A pak
byly pedrobeny b&Zné flotaci a magnetické
separaci podle prikladu 8. Timto zplsobem

-se dosadhlo odrazivosti vybéleného jilu o

hodnoté 87,4. Poté byly daldi vzorky jilu A
zpracovany zpGsobem podle vyndlezu, to
jest podle prikladu 9, jako mastnd kyselina
se v oCkovacim systému pouZila kyselina
laurovéd. DosaZené hodnoty odrazivesti vy-
bélenych vzorkl po provedeni tohoto pestu-
pu jsou vyneseny v déle uvedené tabulce II.

TABULKA II

Odrazivoest
vyb&leného jilu

Koncentrace kyseliny
lauravé v kg/kg
magnetického feritu

0,0025 87,9
0,005 88,1
0,01 88,5
0,0125 89,3
0,046 89,4
0,072 89,5
0,144 89,5

Z. uvedené tabulky je patrné, Ze i pii nej-
niZsi v tabulce uvedené koncentraci mastné
kyseliny se dosdhly dobré vysledky. V fa-
dé typickyeh aplikaci zplhsobu se bude po-
uZivat koncentrace kyseliny laurové v oéko-
vacim systému kolem 0,017 kg na kz feritu.
Z obr. 2 je patrné, Ze pii této hodnotd se
pribliZzn& dosdhne maximé4lni odrazivost, to
jest, Ze pii zvy3ovani mnoZstvi kyseliny lau-
rové nad tuto hodnotu sz dosdhne jiZ jen
nepatriiych daisich zvySeni hodnoty edrazi-
vosti.

P¥iklad 17

V tomto piikladu se opét pouZil postup
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podle vyndlezu popsany v pFikladu 9, to
jest hnéteni a tprava plaviel pFisadou obsa-
hujici mastnou kyselinu, po které néasledo-
valo oCkovéani, flotace a magneiicka sepa-
race. Odchylka v tamto prikladu spodiva
v tom, Ze pouZity ofkovacl systém mebyl
tvoFen vodnym systémem popsanym v SOu-
vislosti s prikladem 9. Ofkovaci systém po-
dle pfikladu 17 byl mfsto ioho pripraven
vytvorenim srazeniny kysliéniku Zeleznato-
-Zelezitého jako v pfikladu II v US paten-
tovém spisu & 4087 004, ziskany material
byl smisen se smési petroleje a kyseliny ole-
jové. Ziskala se hustd emulze, kterd se pii-
dala ke vzorkdim jilové suspenze priprave-
nym z jemného kaolinu z Georgie. Emulze
oCkovaciho materidlu se pridala ve stejné
fazi procesu jako v prikladu 9, oCkovaci
systém se pridal v dostateném mnoZstvi
tak, aby se v suspenzi dosdhlo stejué kon-
centrace magnetickych feritd k suchému
jilu. Po flotaci a rozt¥idéni byla vyhodno-
ena odrazivost vzorku. Dosdhla se hodno-
ta 91,3. Zjistila se také cdrazivost stejnych
vzork? jilu upravenych samotnou flotaci
podle p¥kladu 7 a kombinaci flotace a mag-
netické separace podle piikladu 8. Té&mito
procesy se dosédhla odrazivost o hodnotdch
88,7 a 89,7.

Priklad 18

Opakoval se stejny postup jako byl po-
psédn v souvislosti s p¥ikladem 17 s tim roz-
ditem, Ze oCkovaci systém, ktery byl plvod-
né pripraven jako v prikladu 17, byl smi3en
s vEtSim muoZstvim vody s kyselinou siro-
vou, aby se dosdhlo rozloZeni emulze a byl
pak zaht4t, aby se tento rozklad usnadn’l.
Toto vedlo k rozdéleni ve dvé vrstvy, které
byly promichany a priddny tak, aby se do-
sdhlo poZadované koncentrace magnetické-
ho feritu. Zjistilo se, Ze dosaZené hadnoty
odrazivosti vybéleného jilu byly v podstats
shodné s hodnotami zjist&nymi v prikladu
17. 7l

Priklad 19

V tomto prikladu je zpasob podle vyné-
lezu proveden spolu s néaslednou kalcinac!
provedenou za Ufelem dosaZeni kalcinova-
ného jilového produktu s mimo¥adné vyso-
kou svételnou odrazivosti. Aby bylo moZno
pro tento pripad provést kontrolni srov-
nani, byl vzorek surového kaolinu z Georgie
obsahujici jemné &4stefky zpracovdni hué.
tenim a rozpudténim ve vodé, ¢imZ se ziska-
la vodnd disperze. Jako disperzni ¢&in‘dlo
byla pouZita latka ,,Dispex” vyrdbsna fir-
mou Allied Colloids z Velké Britinie, coZ je
polyakrylat sodny, ve smési s hydroxidem
amonnym. ,Dispex” je ochrannd znamka
pro ve vodé rozpustné soli kyseliny poly-
akrylové nebo polymethakrylové s priimé&r-
nou molekulovou hmotnosti v rozsahu 500
aZ 10 000. Soli kyseliny polyakrylové nebo/a
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polymethakrylové se pri této operaci po-
uZivajl v koncentraci piibliZng 0,45 aZ 1,35
kilogramu na 1000 kg suchéhn jilu. Disper-
=3 se pak Fedi vodou wna koncentraci pev-
nych &astic 15 % hmotnostnich prichodem
sitem 325 mesh se zbavi véiSich ¢éstic a pak
se nodrobi rozi¥idéni podle velikosti Castic
v odstfedivee. Tiidéni se provadi isk, aby
se ziskala somérng jemna Trakce, ve které
méa 98 % hmotnosinich &astic priim8rnou
velikost mensi neZ 1 mikron, kierd se uréi
sedimentalni analyzou.

Uvedend frakce 3 68 % hmotnostnimi
¢astic mendich neZ 1 mikron se pak bél,
plifemZ se pouzije redukd&n’ bélici ¢'nidlo
tvofenéd hydrosi¥ifitanem sodnym v kon-
centraci pfiblizZa& 2,52 kg na 1000 k= jilu.
Vybéleny ‘materidi se pak podrobi [lotaci
kysalincu vil 8 poté g2 zilltrovanim zho
vi vedy, & ‘ge kolad z filivy opét roszpus-
ti a rozprifenim ususi VvSciPenl pizmentu,
ktery je vysledkem uveds W onerici, uké-
zalo, Fe méa svidielnou odrazivest 93,3 0.
Tato odrezivest hyvla vvéean zplsohv popsa-
nymi v iomito popisy.

liny vzorek surového jilu pouzi.ého v
pfedchozich operacich. bvl pod-ohen ofko-
vani, rénové floiaci a magnetickeé separaci,
iak jsou popsany v piikladu 9, za podminek
popsanych v tomto p¥ikladu, s vyjimkou, Z2
t¥idéni kaolinového kalu ode dna flotalini
néadoby bylo provedeno tak, aby se ziskalo
£8 % hmoinosinich &dstic mens$ich nez 1
mikron, a to nikoil po magonetickd separaci,
nybrz prad ni. Produkt z magnetického ce-
pardtoru pak byl zpracovan jako v prikladu
9, to jest b¥l podroben vybZleni, flotaci a
fittraci a potd hyl rozpudidn. Ma'eridl byl
pak podle vynélezu sulen rozprajovacim
susenim, v ndrazovém mlyné s vysokou
energil byl rozmeéinZn a poté kalcinovén
zahtétim ma teplotu 1079°C po dobu 30
minut v lahoratorni muflové paci. Produkt
kalcinace byl pak znovu rozm&inén ve zmi-
néném nirazovém mlyné s vysokou energii.
Vysledny produkt byl pak vyZetifen a bvlo
zji8i€no, Ze ma miowiddnd vysokou svétel-
nou odrazivost 94.8 %.

i

Priklad 20
' ;

Surovy kao'in povZity v tomto pPikladu
byl op8t kaolin z Georgie s ponékud mensi
velikost? §4stic, neZ kaolin ponzity v plikla-
du 19. Uvedeny materidl byl podroben stej-
nému zpracovani jako v p¥ikladu 19 a bylo
7jisténo, 7e kontrolni vzorek Josidh! svéiel-
né cdrazivosti 94,6 %, zatimco vzorek pod-
roheny procesu rodle vvnalezu vfeing kal-
cinaca navazuiinci na magpetickou npravy,
dosdhl mimoridnd vyscké svételné odrazi-
vosti 95,8 %.

klad 21

V tomto prikladé byl dal3i vzorek sirové-
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ho jilu z Georgie, v tomto pfipad8 s pomér-
nd velkymi CAasticemi, podroben tUpravé po-
dle vyadlezu, kterd je popsédna v piikladech
19 2 20, to jest hn&teni, otkovani, fiotaci,
tfideni, ma»netické separaci, béleni, flota-
ci, odvodnéni, gpdinému rozpusiéni a roz-
prajovichiu sudenl, po kiterém nésledovala
kalcinace, kterd sestdva z rozméln€ni v na-
rezovém mlyn€ s vyeokou enerrii, ka'lcinace
pil teploté 1 079°C v muflové peci po dobu
30 minut a nasledujici rozm&Inini kalcino-
vantho maleridlu ve zminédném narazovém

PREDMET

1. Zpiiseh wyroby kalcinovaného jilu s n'z-
kym oirem a vysokou oplickou odraznesti
ze surového kaolinového jilu obsahujiciho
harvici necistoly s obsahom titanu a Zeleza,
pirt kierdm se surovy jil magneticky upra-
vuje a ziskany produkt se kalcinuje, vyzna-
¢njici se iim, Ze pri magnaetické tpravé su-
rového jilu ce k vodni suspenrzi surového ji-
T pfidavad systém magnetickych feritovych
casteek o velikosti nejvyde 1 wm v mnoZ-
sivi nejméné 0,09 M Fes01 na 1000 kg su-
chéhe iilu, ofkovand suspenze s2 podrabu-

je p&nové fiotaci a vysledny produkt mag-
nefickd separace pii magnetické indukei

nejménd 0,05 T se kalcinuje pti teplotd nej-
méné 815 °C.

2. Zpfisob podle bodu 1, vywnafujici se
tim, Zz jil podrobeny kalcinaci se pred mag-
netickou separaci roztfidi tak, Ze nejméné
04 Op hmotnostnich astic je mendi nei 1
mikromn.

3. Zpdsob pedle bedd 1 a 2, vyzuadujict
se {Tm, Ze kalcinace se provadi pii teplotéch
do 1002 °C.

4. Zphsoh podle bodu 1, vyznadujicl se
tim, Ze produkt z maznetické separace se
pred kazlcinaci podrobi redukgrimu bhéleni.

5. 7pllsob podle bodu 4, vyznalujici se

x
C
-

T
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mlyné s vysokou energii. Uvedené rozmél-
fiovdni se ve v3ech p¥ipadech provadélo ve
zminéném mliyné [firmy Bauer Hurricane,
ve kterdm je zabudovéan tridié. Bylo prove-
deno vyietleni vysledného produkiu a bylo
zji3téno, Ze vzorek dosihl mimorddné wy-
soké svitelnéd odrazivosti 96,7 %.

Vynélesz byl popsdn na piikladech jeho
provedeni, je viak ziejm$, Ze v ramci vyné-
lezn lze provést fadu riznych dprav. Vyné-
le7 je proto omezen pouze obsahem pFipo-
jend delinice pFedmétu vynélezu.

VYNALERZU

tiy, Ze b#leny kaolinovy jil se pred kalci-
naci podrobi flotaci, filtrovédni, opé&tnému
rozpustéul a mletl a kalcinovany produkt
se podrobi daldimu rozm#ingni.

6. Zplisob podle bodu 1, vyznafujici se
ilim, Ze magnetické ferity obsahuji kysliénik
Zuloznato-Zelezity.

7. Zptsceh podle hodu 1, vyznadujicl se
thm, Ze systém ofkovacich ¢&stic obsahuje
feritové dastice ve vodni fdzi, spolu s mast-
nol kyselivou s 10 gz 15 uhlikovymi atomy
0o hydrvofobizaci feritovych G&stic a stabi-
lizaci jej ch rozmérd.

8. Zphisob podle bodu 7, vyznadujicl se
tTm, Ze mastnou kyselinou je kyselina lauro-
va.

9. Zplsob podle bodu 1, vyznafujici se
tim, Ze systém ofkovacich &astic obsahuje
noimind 0,003 g molekv. kyseliny laurové
na 1 kg magnstického feritu prepotteného
na Fes0Oa.

10. Zplsoh peodle bodu 1, vyznadujici se
Im, Ze systém olkovacich &astic obsahuje
astice magnetického feritu v organické
astl obsahujici mastnou kyselinu.

11, Zpisch podle bodu 10, vyznadujici se
tim, Ze mastnou Kkyselinou je kyselina olejo-
va a organickou fazi je petrolej.

-

¢ TN

¢

6 listlt vykrost
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