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(54) Zpuasob vyroby jehlicovitého y-oxidu Zelezitého

Vyndlez se tykdé oboru zdznamu informaci
magnetizaci nesile zdznamu a p¥ipravy mate-
ridld pro tyto dlely. ReZeny problém pied-
stavuje zplsob vyroby Y'FeZOS' vychézejici
z dvoustupnového oxidadniho sré¥enf roz-
tokli FeSO,. Podstata vyndlezu spo&iva
v tom, %e v prvnim kroku oxidedniho sréZeni
se z roztoku FeSO4 za pPistupu vzduchm
alkalicky vysrd¥i720 a% 60 % Zeleznatych
iontd, sm&s se homogenizuje bez piistupu
vzduchu po dobu 0,25 a% 1 hod a oxidace
se provede p¥i poééteéném pH sm&si 7 a%

8 pri teplot& 25 a¥ 50 "C. Ve druhém kroku
se teplotg reakénl sm&si udrfuje v rozmezi
80 a%¥ 95 "C a pH se stabilizuje v rozmezi
3,5 8% 4,5. Vznikly a-FeOOH se opat¥i
ochrannou vrstvou sm&sného oxidu hlinito-
~kfemititého a/nebo fosfore¥nagu hlinitého,
kalcinuje pri teplotd 640-700 “C ziskany
a-Fe203 se redukuje elifatickym elkoholem

p*i teplotd 380 =% 480 °C., Findlnt v-Fe 04

se mechenicky zehusti zpracovénim v kolo-
vém mlynu ze p¥fsedy orgenického pojiva,
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Vynélez se tykd zplsobu vyroby Jjehlicovitého y-oxidu %elezitého (y—Fe203, maghemitu).

Hlavni sloZkou soudasnych zdznamovych materidld na bdzi magnetickych oxidd Zeleza je
y-oxid Zelezity. Jeho 8éstice musf mit jehlicovity tvar, délka fdstic se pohybuje v mezich
asi 0,3 a% 0,7 mikrometru a tvarovy pom&r (délkae/primér) Je vy88L neZ 6. Je pritom %ddouct,
aby se v produktu nalézaly jen déstice, jejichi oba tvarové parametry Jjsou v uUzkém rozmezi
velikosti, tj. distribuce velikosti =a tvarovych pomérd musi byt uzkd.

PonévadZ maghemit krystaluje ve form& izometrickych prizmatickych ¥dstic, je nutno
k p¥ipravé jehlicovitych krystald volit pomé&rn& komplikovanou cestu.

Vychozi surovinou Je vZdy roztok %eleznaté soli, af u¥ chloridu nebo siranu; pouze
v.pripadé nejstearsiho z procesd (US Pat. 1,327,061) plsobi siran %eleznety jako prenaZed
Zeleznatych iontd.

Oxida&nim srdZenim roztoku %elezneté soli, p¥i n¥m¥ se uvoln¥nd kyselina neutralizuje
hydroxidem sodnym, uhli&itanem sodnym nebo amoniakem, se ziskdvd a-oxidhydroxid felezity
(a~FeOOH, goethit), ktery krystaluje v Jehlicovité form&. Podobn& lze z roztokd ¥elezna-
tych soli ziskdvat jinou modifikaci oxidhydroxidu, v~FeOOH (lepidokrokit), ktery za
Jistych podminek vznikd také v jehlicovité formd.

Takovéto postupy, vhodné pro vyrobu ¥elezitych pigmentd, popisuje celd rada patentd,
nap¥iklad US patent 2,939,767, Japonské. patenty 69 28 372, 73 21 699 a 73 46 599, Ger.
Offen. 2,045,561 a 2,338,212 a dal#i. Pro ziskéni gtihlych Zdstic je v3ak nutné uvedené
postupy znafné modifikovat, aby byly soulasn® dosa¥eny %ddouci parameiry produktu jak co
do velikosti, tak distribuce &dstic. Nutno uvést, %e tvarové vlastnosti findlniho magneti-
ka jsou dény v prvai fézi celkového vyrobniho procesu a v dal3{m je u¥ nelze zlep&it.

Oxidedni sréfeni roztoksd FeSO4 na a-oxidhydroxid Zelezity se provdd{ ve dvou stupnich.
P¥i prvaim z nich se alkslicky vysrd#i predem urdend &dst dvojmocného Zeleza ve formd
hydroxidu %eleznatého, ktery se poté zoxiduje pod matednym roztokem vzduchem. Tim se z{skd
zdrodek pro krystalizaci ve druhém kroku, kdy se zbylé dvojmocné Z%elezo v roztoku oxiduje
za soulasné neutralizace, p¥idem# vznikajfci oxidhydroxid krystaluje prevd%n& na Sdésticich
zdrodku. Alkalickym &inidlem byvd hydroxid sodny nebo amoniak, teplota reakce prvaniho
kroku 25 a# 45 °C, druhého kroku 45 a% 80 °C. Hodnota pH p¥i druhém resk&nim kroku se
udrfuje konstantnf, obvykle v mezich 4 a%.6,5. Takové postupy Jsou popsény napiiklad
v DOS 2,541,948, 2,550,308 a 2,556,406.

Jinou mo¥nosti je, %e se druhy reakdéni krok provddi také v pevné fdzi v siln& alkalic-
kém prost¥edi, a to pri pousit{ hydroxidu sodného Jjako alkslického &inidla. Tento postup
méd nevyhodu v hor¥f filtrovatelnosti alkalické suspenze oxidhydroxidu a poskytuje pravdé-
podobn& produkty s hors{ distribuci velikosti %dstic, ponévad% se navrhuji metody k jejimu
zlepSeni (japonsky patent 78 102 298; Asai a kol.: Nippon Kagaku & Kaishi 1978 (5) 654).

Prepracovéni a-oxidhydroxidu %elezitého na finslni magneticky v-oxid %¥elezity se
provédi jeho dehydratscf p¥i 350 a% 700 °C na g-oxid Zelezity, redukci a-Fe203 plynnym
reduk&nim Zinidlem jako je vodik, oxid uhelnaty, ni%¥i uhlovodiky a jejich hydroxy- a
oxyderivédty, anebo rozkladnymi produkiy vy¥sich alifatickych derivdti jako Jsou organické
kyseliny, .estery &i soli kyselin, ale i nap¥iklad lecitin a podobné ldtky (DOS 30 17 522,
americky patent 4,176,172). Jehlicovy magnetickj oxid Fe304, vznikly redukcf, neni viak
dostatednd stdly, aby mohl byt pouzit jako nosid zdznamu a Jje nutné jej Jjest& zoxidovat
na y-oxid Zelezit¥. To se provddi zpravidla oxidaci vzduchem p¥i 180 az 280 °C, nebo
oxidaci sm¥si inertnfho plynu (dusiku) se vzduchem za teplot pondkud vyssich (do 350 °C).

Pri uvedené sekvenci terﬁickych procesl je nejchoulostivéjsi operaci redukce a-Fe203,
protofe v jejim prib&hu miZe snadno dojit k povrchové difdzi ("otavovéni") a spékdni &dstic
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oxidu, jejich% visledkem Jje znaténé zhor8eni jehlicovitého tvaru ddstic a v disledku toho
i magnetickych vlastnosti produktu. Z tohoto divodu se &dstice oxidhydroxidu Zelezitého
opatiuji povlekem, ktery brdni spékéni ¥dstic a kromd toho usnadnuje jejich dispergaci

v kapalném médiu, zlepsuje filtradni vlastnosti suspenze a zlepSuje 4zv. pigmentové
vlastnosti findlniho produktu, dbdleZité pro dosaZeni vysoké hustoty m&gnetika vV zZéznamo-
vém materidlu. V této funkci se pouZivd nejrizndj¥ich ldtek, zejména oxidl & hydroxidd
nékterych kovl jeko je zinek, titan, hlinik, k¥emik, ho?dik, ale i n¥kterych soli obvykle
alkalickych fosfétd (IEEE Trans. Magn. MAé—1§ (3), 1068 (1979); MAG-17 (6), 3017, 3023
(1981)).

Predmé&tem vyndlezu je zplisob vyroby jehlicovitého y~oxidu %élezitého oxidednim sré-
Zenim roztokd siranu Zeleznatého vzduchem a smoniskem za zvyZené teploty ve dvou krocich,
pridemz v prvanim kroku se alkalicky vysr&zi &dst %eleznatych iontl a poté se:zoxiduje
vzduchem a ve druhém se na takto vytvoreném zarodku a-FeOOH oxida¥nd vysrd%i zbytek
feleznatych iontd pﬁsobeﬂim vzduchu a smonisku, opatfenim &dstic vzniklého a~FeOOH ochran-
nou vrstvou anorganické latky, ndslednou kelcinaci za teplot 240 a% 700 °C na a-F920 s
redukci'a—Fe203 nizgim alifatickyg alkoholem za teplot 350 aZ 700 °C & oxidaci vznikiého
Fe304 vzduchem za teplot nad 150 "C. Podstata vynalezu spodivd v tom, %e v prvaim kroku
oxida¥niho sréZeni se za pristupu vzduchu alkalicky vysrdZi 20 a% 60 % Zeleznatych iontd
a poté se bez pFistupu vzduchu provede homogenizace'smési, s vyhodou turbinovym michadlen,
po dobu 0,25 aZ | h. Homogenizovand smés se pak oxiduje pifi podatednim pH smési 7 a% 8
a teplote 25 a% 50 °c. Ve druhém krmn;se teplota reaké¢ni smé&si udrZuje v rozmezi 70 a%

95 % & pH se stabilizuje v rozmezi 3,5 a% 4,5. Opatieni &dstic- vzniklého a-oxidhydroxidu
%Zelezitého ochrannou vrstvou anorganické ldtky se podle vyndlezu provede tak, ¥e po skone-
ni oxidelnfho srdZeni se v reakdni sm&si provede vzdjemné srdfeni hlinité soli, nap¥iklad
siranu hlinitého nebo chloridu hlinitého, a alkaslického k¥emiditenu, naptiklad kiemiditanu
sodného nebo vodniho skla, a/nebo slkalického fosforednanu, nap¥fklad fosforednanu sodného
nebo smonného, v takovém mnoZstvi, aby celkovy obsah hliniku a k¥emiku v suchém a-oxidhydro-
xidu Zelezitém byl v rozmezi 0,3 aZ 2 %, vztaZeno na hmotnost a-FeOOH, 2 pomér kiemiku v
a hlinfku, pokud jsou oba prvky srdifeny soudasn&, byl v rozmezi 1 : 05 a% 1 : 2. Potom

se 0-FeOOH s obsahem smé&sného oxidu hlinito-k¥emiditého a/nebo fosforednanu hlinitého
kalcinuje p¥i teplotd 640 a% 700 °C a ndslednéd redukce vzniklého a—Fe203 alifstickym
alkoholem, s vyhodou metanolem, etanolem nebo izopropanolem, v inertnim nosném plynu se
provede pri teplot& v rozmezi 380 a¥ 480 °C. Ddvkovéni alkoholu se piritom:provede s vyho-
dou tak, aby jeho maximdlni obsah v reakénim zaiizeni nepPevysil stechiometrické mnoZstvi,
potifebné k redukci nezreagovaného a-Fe,0, vice nef dvojndsobné&. Postup podle vyndlezu ddle
zghrnuje findlni dpravu maghemitu Y-FeQO vzniklého oxidaci magnetitu Fe304. Podle

vyndlezu se tato Uprava provede mechenickym zahgéténim y—FeZO mletim v kolovém mlynu za
prisady organické ldtky v mnoZstvi 0,3 8% 5 % hmotnosti. Jako p¥isady se s vyhodou pouzije
ftalan dibutylnaty, ftalan diemylnaty, ftalan dioktylnaty, trikresylfosfét, polyetylengly-
kol a/nebo vy38i mastné kyseliny, bud samotné nebo ve form& rotzokd v orgenickém rozpous-
tédle,

Zplsob vyroby magnetického y-oxidu Zelezitého pro magneticky zdznam signdlu podle
vynédlezu pou¥ivéd k ziskévén{ magnetického oxidu Zeleziiého jako vychozi ldtky roztoku
sirenu feleznatého o koncentracich 40 a% 70 g Fe/litr, jako neutralizadnfho &inidla
plynného amoniaku nebo jeho vodného roztoku, prifem¥ priprava jehlicového a-oxidhydrnxidu
Zelezitého se provadl dvoustupﬁové. V prvnim kroku se sréZi amoniskem 20 a¥ 60 % Zelezna-

" té soli za pFistupu vzduchu, tedy nikoli ve form& hydroxidu Z%eleznatého, ale ve formd
slo¥ité slouleniny, kterd obsahuje soulasnd Fe(II), Fe(III), soi? OH™ a vodu. Jejf
sloZeni lze pPibliZ¥n& vyjddrit vzorcem

[Fe™f,_,, - Felll . o [$s2 . n Hzo]x‘

kde hodnota x se pohybuje mezi 0;1 a% 0,5. Poté se provede homogenizace klkovité sraZeniny

rozmichdnim reak&ni sm&si, s vyhodou turbinovym michadlem, po dobu 0,25 a¥ 1 h s omezeninm -
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p¥istupu vzduchu tek, sby nedo&lo v nekontrolovetelné oxideci pred dokonenim homogenizace.
Vlastni oxidace se provede pri poldtednim pH sm&si 7 a% 8 a teplotd 25 aj 50 °C, a%
zoxiduje vedkerd srazenina, ale nikoli dvojmocné Zelezo v roztoku.

Po skonfeni této prval fdze oxidace se teplota reak®ni sm&si zvy31 na 70 a¥ 95 %
a oxidace vzduchem se dokondi ze soulasné stabilizace pH v rozmezi 3,5 a% 4,5. Tyto
podminky zarufuji Fizenou rychlost oxidace a vysokou rychlost transportnich jevd nutnou
k tomu, aby pirevdZnd Zdést zoxidovaného Zeleza vykrystalovala ve form& oxidhydroxidu na
zérodkovych ¥dsticich, vzniklych v prvaim kroku, a nikoli samostatn& ("divoce"), co% ‘
by zvy8ilo podfl nep¥ipustn® malych &dstic.

Pro dosafen{ %ddouciho chovéni ¥éstic pFi filtraci a zejména redukei se p¥i postupu
podle vyndlezu provédi adsorpce sm&sného oxidu hlinito-ktemiZitého, obsahujiciho pravds-
podobné jako déinnou slo¥ku kaolinit (A12(314010).(OH)2.2 Al(OH)3), na povrch &dstic.
Aplikace se provede vysréZenim vypodteného mnoistvi alkalického k¥emiitanu, jako je
kfemi¥iten sodny nebo vodni sklo, zvolenym mnoZstvim roztoku siranu hlinitého nebo chlo-
ridu hlinitého tak, aby vaznikla sraZenina s pom&rem Si : AL = 1 : 0,5 a% 2. MnoZstvi
této srafeniny, adsorbované na ¥dsticich oxidhydroxidu, je s vyhodou takové, %e v suchém
produktu je obsaZeno v sou&tu 0,3 &% 2 % hliniku a kiemiku. Shodného W&inku se doséhne,
provede-~li se stejnym zpisobem aplikace povlaku fosforeénang hlinitého srdZenim alkalic-
kého nebo amonného fosfore¥nanu shora uvedenymi hlinitymi solemi. Upraveny a~FeOOH
potom obsahuje 0,3 aZ 2 % hliniku ve form& fosfdtu. Povrchovéd Uprava podle vyndlezu
se p¥iznivé projevi na filtradnich vlastnostech suspenze. Hlavnim ddelem této upravy je
vyrazné sni)eni tendence ¥dstic ke spékédni a otavovédni. To umo¥nuje, aby se dehydratace
oxidhydroxidu provéddéla v oblasti teplot 600 a¥% 700 °C, kdy dochézi k naprostému vymizeni
porozity &dstic a zvySeni jejich hustoty.

Podle vyndlezu se dehydratace oxidhydroxidu provddi za teplot 640 a% 700 °C, redukce
vzniklého u-oxidu pak za teplot 380 a% 480 % v proudu par alifatického alkoholu, s vyho-
dou metanolu, etanolu nebo izopropanoiu, v inertnim nosném plynu. Pro uspokojivy prub&h
redukce je Zddouci, aby mnoZstvi alkoholu, piritomného v reakdni nddob&, neprevydovalo
aktudlni stechiometrické mnoZstvi, potfebné k redukci nezreagovaného a-oxidu Zelezitého
na magnetit, vice neZ dvojndsobné. Je tedy d¥elné b&hem procesu sniZovat mnofstvi redukdnf-
ho &¢inidlas v nosném plynu.

Oxidace vzniklého magnetitu se provede b&Znym zpisobem za teplot 200 a§ 250 ¢
vzduchem nebo sm&si inertni plyn (dusik) - vzduch ze teplaty a3 350 °C nebo koubineci obou
metod. )

Dile%itou souddst{ postupu podle vyndlezu je kone&nd prava magnetického oxidu
Y-Fe203, ktery je vlastnim nosidem zdznamu. Vzhledem k tomu, ¥e pro kvalitu zdznamového
materidlu je zna¥nd dilefitd sypnd hmotnost magnetiks, kterd vyznamnd ovliviauje objemo-
vou Zetnost ¥4stic v polevu a tudif podil magnetické sloXky, je %ddouci, Bby sypné véha
megnetického oxidu, p¥i zachovéni tvaru a velikosti &dstic, co nejvy33i. Toho lze dosdhnout
tzv. mechanickou densifikaci (zahuiténim), kterd se provede mletim oxidu, s vyhodou v ko-
lovém mlyn&, s p¥isadou organické ldétky. Orgenickd ldtka jako ftalan dibutylnaty, ftalan
diamylnaty, ftalan dioktylnaty, polyetylenglykol, trixresylfosfdt &i vys3i mastné kyseliny
jako kyselina olejovd, palmitovd, stearovéd nebo stearin, se priddva samotné nebo v roztaku
v organickém rozpoult&dle v mnoZstvi 0,5 a% 5 % na hmotnost oxidu. UZinek mechanického
zahuitovdni je zna¥ny: po mleti po dobu pouhych 0,5 h vzroste sypné hmotnost oxidu asi
o &tvrtinu, po trech hodindch a% na vice na 160 % pivodni hodnoty. I kdy¥ koercivita prés-
ku zpravidla pon&kud klesne, je tento pokles vyrazn& prevéién zvySenim hustoty magnetika
v polevu, & tedy snifenim objemu nemagnetické slo¥ky. Krom& toho dochézi d&inkem mechanic-~
kého zahuiténi k vyt&sn&ni vzduchu z povrchu &dstic a jeho nahrazeni organickou létkou,
kterd se dob¥e vdé¥%e s pojivem polevu, &im% se zlep3uje orientovatelnost a zvy3uje husto-
ta magnetika v polevu.
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Zplisob podle vyndlezu & Glinek jim dosaZeny bude nyni podrobn&ji dokumentovén néko-
lika p¥i{klady praktického provedeni.

Priklad |1

V reakéni nddob& o objemu 3 litry bylo rozpu&téno 300 g zelené skalice v 1,5 litru
vody. Teplota roztoku byla 20 % a pH 3,7. Bylo p¥iddno 76 ml vodného roztoku amoniaku
o koncentraci 20 %. Bylo tak vysréZeno 40 % Zeleza ve formé ZelezitoZeleznaté sloudeniny
s obsahem soi“. Poté byla sm¥s rozmichdna intenzivné& turbinovym michadlem s homogenizové-
‘na po dobu 1 h bez p¥istupu vzduchu; pH sm¥si vzrostlo na hodnotu 7 & bylo upraveno na 7,5.
Do resk#ni sm&si byl pak za intenzivniho mfchdni vhén¥n vzduch a teplota stoupla na 35 °C
b&hem 40 minut uvddéni vzduchu. Hodnota pH poklesla na 4,5. Poté byla reakce prerudena,
teplota reakdni sm&si zvySena na 70 °C a znovu uvad&n vzduch rychlosti 1 1litr . min'] .
. 1—1 suspenze po dobu 6 hodin. Hodnota pH byla udrZovéna na puvodni hodnoté 4,5 pomoci
20% roztoku amonisku. Bylo ziskdno 95 g sv&tle ¥lutého produktu, podle rentgenové anslyzy
éistéhg a—Fe?OH. Velikost krystalkd byla: 1 = 315 nmm, 1/d = 14,00, mérny povrch -
- 39,4 . g .

Pr{klaed 2

Stejn& jako v p¥ikladu 1 bylo zpracovano 300 g zelené skalice s:tim rozdilem, Ze
vychozi teplota p#i prvnim reakdnim kroku byla 15 °C & konedns 22 °C a p¥i druhém kroku
byly tyto teploty 50 a 65 °¢. Fazovou analyzou produktu bylo zjistdno, Ze obsahuje kromd
«~FeOOH (70 %) jedté druhy oxidhydroxid y-FeOOH (30 %), a to ve form& plochych listky,
nevhodnych pro pfeménu na magneticky oxid.

Priklaed 3

Jako v p¥ikladu 1 bylo zpracovédno 300 g zelené skalice, avdak v prvnim kroku bylo
za teplot 35 aZ 10 % srazeno jen 20 % p¥itomného Zeleza ve form& zelené sraZeniny.
Homogenizace byla provédéna 0,25 h. Vychozi hodnota pH pfed oxidaci byla 8, po oxidaci
klesla na 4,4. Ziskanéd suspenze geotitového zdrodku byla pak oxidovdna vzduchem za
teploty 90 aZ 95 °c pPfi konstentnim pH 3,% a%Z 4. Po 6 hodindch byla oxidace ukondensa,
produkt izolovdn a analyzovdn. Byl identifikovdn Jjako &isty goetit (a~FeOOR), prﬁmgrné
délka &dstic byle 345 nm a tvarovy pomé&r 14,5. Specificky povrch vzorku byl 21,7 n° . g-i.

P¥{klad 4

Produkt, ziskany postupem popsanym v pfikladu 3, byl rozmichén v roztoku vodniho
skla (100 g FeOOH na 1 litr vody s obsahem 7,3 g vodnfho skla - 12,33 g Si/100 g) a smds
zah¥4ta na 80 a% 90 °C. Za stdlého michdni byl pak zvolna p#iddn roztok siranu hlinitého
(10 g AL/1 000 ml) v mnoZstvi 100 ml. Po 1| hodin& reakce byla sm&s ponechdéna vychladnout,
pevny podil se usadil, byl odfiltrovdn, promyt a vysuen. Produkt obsahoval 0,98 % Al
a 1,02 % 8i.

P¥riklad 5
Stejnym zpisobem jako v p¥ikladu 4 bylo zpracovdno 100 g goetitu, ziskaného postupem

popsanym v pPikladu 1. Byla v8ak piidéna mensi mnoZstvi vodniho skla i roztoku siranu
hlinitého, takZe po izolaci produkt obsahoval 0,4 % Si a 0,8 % Al.
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Pr{klad 6

Stejn& jako v p¥fkladu 4 bylo zpracovdno 100 g goetitu, ziskaného postupem popsanym
v pFikladu 3, av3ak sré¥enf bylo provedeno za pokojové teploty & byla volena ni%3{ mno-
stvi kremi¥itanu a hlinité soli, ji%Z byl v tomto p¥fpadé chlorid hlinity (hexahydrdt).
Po izolaci za pokojové teploty a vysuBeni pri 150 °c byl ziskdn produkt s obsahem 0,5 %
Si a 0,4 % Al.

Priklaed 7

Stejnym zphsobem jeko v p¥ikladu 4 bylo zpracovéno 100 g goetitu ziskaného postupenm
popsanym v p¥ikladu 3. Obsah hlinifku a k¥emfku po vysuSeni pfi 150 °¢ #inil 0,2 % Si
a 0,3 % Al na hmotnost produktu.

Priklad 8

Produkt, zkskany postupem popsanym v piikladu 3, byl rozmichdn v roztoku fosfored-
nanu amonného (100 g FeOOH do 1 litru vody s obsahem 1,27 g NH4H2PO4) a pri 50 a¥ 60 °C
srdfen 10 ml roztoku siranu hlinitého (3,2 g A1/100 ml). Po promyti a vysu¥eni obsahoval
tuhy podil 0,3 % hlinfku.

Pr{klady 9a% 17

Produkty pripravené postupy popsanymi v p¥ikladech | a 3 a% 8 byly dehydratovény
po dobu 1 h pFi 620 °C (1, 3) nebo 640 a# 700 °C (4, 5, 6, 7, 8). Poté byly redukovény
izopropanolem za teploty 380 % po dobu 2 h (1, 3) nebo pPi 450 a% 480 %% po dobu 20
minut (4, 5, 6, 7, 8) tak, aby obsah redukovadla neprekrodil dvojnésobek stechiometrické
spot¥eby nezreagovaného dxidu, s vyjimkou p¥ikledd 15 a 16 (produkty 1 a 3), kdy byl
tento pomér prekroen o 18 % (15) & o 150 % (16) bShem posledni Ftvrtiny reak&nt doby.
Vysledné vlastnosti produktd po oxidaci vzduchem p¥i 200 S po dobu 4 h uvdd{ ndsledujici
tabulka:

1

Priklad Produkt Koercivita (A.cm™ ')
z piikladu
9 1 194
10 3 228
11 4 279
12 5 288
13 6 271
14 7 272
15 1 256
16 3 252
17 8 270

P¥{klad 18

100 g maghemitu pripraveného podle p¥fklsdu 12 (sypnd hmotnost 0,51 g.cm'3) bylo
mleto 0,5 hod v lsboratornim kolovém mlynku s p¥idavkem 5 % ftalanu dibutylnatého. Po
skondeni operace byls zJjist¥na sypné hmotnost vzorku 0,72 g.cm'3.
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Priklad 19

100 g maghenitu pripraveného podle p#ikladu 11 (sypnd hmotmost 0,52 g.cm"B) bylo mle~
to 3 h v laboratornim kolovém mlynku s'p¥isadou 3 % ftalanu dioktylnatého & 2 % kyseliny.
olejové. Po skon¥eni operace byla zji¥téna sypnd hmotnost vzorku 0,845 g.cm‘j.

Priklad 20

100 g maghemitu pripraveného podle p¥ikladu 13 (sypné hmotnost 0,497 g.cm‘B) bylo
mleto 2 h v laboratornim tfecim mlynku s p¥isadou 0,5 % trikresylfosfdtu ve 20 ml hexanu.
BEhem operace se prakticky v3echno rozpou§t&dlo odpafilo, a po skondeni m&l produkt syp-
nou hmotnost 0,785 g.cm-3.

PREDMET VYNLLEZU

1. Zpisob vyroby jehlicovitého y—FeZO3 oxidaénim sréafenim roztoku sfranu %eleznatého
vzduchem a amoniakem za zvyZené teploty ve dvou krocich, priem¥ v prvnim se alkallcky
vysrdZi &dst Zeleznatych ionth & poté se zoxiduje vzduchem a ve druhém se na takto vytvo-
feném zdrodku a-FeOOH oxida¥n& vysrdZi zbytek Zeleznatych iontd, opat¥enim (dstic vzniklé-
ho a-FeOOH ochrannou vrstvou anorganické létky, ndslednou kalcinaci za teplot 240 a¥
700 °C na a—Fe203, redukeil a- Fe203 niZzgim allfatlckym alkoholem za teplot 350 a¥ 700 %

a oxidaci vzniklého F8304 vzduchenm za teplot nad 150 C, vyznadeny tim, %e v prvafm kroku
oxidalniho srdZeni se alkalicky vysraZi 20 a% 60 % Zeleznatych iontd za p¥istupu vzduchu
a poté se bez p¥istupu vzduchu provede homogenizace sm¥si, s vyhodou turbinovym michadlem,
po dobu 0,25 a% 1 h naleZ se homogenizované smés oxiduje pii poddte¥nim pH smési 7 a% 8

a teploté 25 a% 50 OC, a ve druhém kroku se teplota reakéni sm&si udrZuje v rozmezi 70

a% 95 °C a hodnota pH se stabilizuje v rozmezi 3,5 a% 4,5.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, %e v pPitomnosti srafeniny «-FeOOH se po
skonfeni oxidalniho srédZeni v reakini smési provede vzdjemné sréfeni hlinité soli, napii-
klad siresnu hlinitého nebo chloridu hlinitého, a alkalického k¥emiditanu, nap¥iklad
k¥emiditanu sodného nebo vodniho skla, a/nebo alkalického fosfore¥nanu, napiiklad fosfo-
reénanu sodného nebo amonného, v takovém mno¥stvi, aby celkovy obseh hlinfku a kiemiku
v suchém ¢-FeOOH byl v rozmezi 0,3 aZ% 3 % hmotnosti a popér kiFemiku a hlinfku, pokud
Jsou oba prvky srédZeny soulasné, byl v rozmezi 1 : 0,5 8% 1 : 2, nale? se a~-FeOOH s obsa-
hem smé&sného oxidu hlinito-k¥emiditého a/nebo fosfore¥nanu hlinitého kelcinuje p¥i teplo-
18 640 a3 700 °C a ndslednd redukce vzniklého a-FeZO3 alifatickym alkoholem, s vyhodou
metanolem, etanolem nebo izopropanolem, v inertnim nosném plynu se provede p¥i teplotd
v rozmezi 380 az 480 °C. .

3. Zplisob podle bodu 2, vyznaleny tim, Ze se alkohol ddvkuje tak, aby jeho maximélnf
obsah v reak&nim zai'fzeni neprevy¥il stechiometrické mnoZstvi, potfebtné x reduxci
nezreagovaného a-Fe203 vice neZ dvojndsobné.

4. Zplisob podle bodd 1 aZ 3, vyznaleny tim, Ze se vyrobeny y—Fe203 mechanicky.zahusti
za prisady organické ldtky v mnoZstvi 0,3 a% 5 % hmotnosti, s vyhodou zpracovédnim v kolo-
vém mlynu.

5. Zplsob podle bodu 4, vyznaleny tim, %e jako pPfisada se poufije ftalan dibutylnaty,
ftalan dismylnaty, ftalan dioktylnaty, trikresylfosfdt nebo polyetylénglykel a/mebo vy$81
mastné kyseliny, bud samotné nebo ve form& rnztoxd v orgeni ckém rnzpoultidle.
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