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ho prégku od grafitu

357) Hodeni se tzké separsce mikronového
iamantového préddku od grafitu, uvoln&ného
pOsobenim oxida&ni emdsi koncentrované ky-
seliny sirové a 1 a2 15 ¥ hmot. rozpudténé-
ho dvojchromanu draselnéhos Podstatou Fede~
ni je, %e se na smds s obsahem diamantu pfli-
sobi ultrazvukem o frekvenci 20 e% 25 kHz

po dobu 5 a% 15 minut ve vodni lézni, naleZ
je provedena separace ve vodném roztoku hyd=
roxidu sodného (NaOH) a eméfedla na bédzi diwe
alkylsulfojantaranu s anioaktivnim charakte-
rem jeho odst*eddnim po dobu 12 aZ 15 minut
opakovend a% 1Okrét pii otédtkédch 1000 aZ
3000 otdlek za minutu.
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Vynédlez se tyké zplsobu separace mikronového diamantového présku od grafitu, uvole
n&nédho pleobenim oxida&ni koncentrované kyseliny sirové a 1 aZ 15 % hmot. rozpudtdného
dvojchromanu draselnéhoe

Synteticky dismantovy mikronovy préSek se vyrdbi mletim nepouZitelnych zbytké syn-
tetickych diamentd sitovych zrnitostie. P*i mleti se do diamantového prédku uvolni kate -
lytické zbytky obsafenéd uvnit® diamantovych zrn, nepfemdndny grefit & kovy z mlecich
nddob & tsles. Obsah t&chto piimési je nefddouci z ddvodd daldi vyrobni operace t¥{dé-
ni 8 1 z dvodd pracovni schopnosti diamantovych pré3kfe Hlavnimi katelytickymi kovy
a kovy z mlacich nddob a td3les jsou Zelezo, nikl, mangan a v nékterych piipadech kobalt
a chrom. Dominantni je obsah Zeleza od 1 do 4 % hmot. & niklu od 0,5 do 2 %. Podil gra-
fitu je 5 a% 8 %e Hlavni problém piedstavuje odstrandni grafitu.

Soutasny zpOsob separace pi*im¥s{ od diemantového mikronového prédku je nésledujici.
Nejditive se pradek vari v lu¥avce krdlovské, kdy dojde k poklesu obsahu feleza na Fddovd
0,1 % a niklu ne 0,05 %s Potom se préSek promyvé vodou do neutrdlni reakce a sudi. Ve
vysudeném stavu je ve specidlnim za¥izeni podroben plsobeni fluoru, ktery je vyrédbdn
v elektrolyzéru z kyseliny fluorovodikové. Teplota reakce je do 500 %C. Doba reakce
16 aZ 48 hodine Hlavnim smyslem fluorace je odstrandni grafitu, ktery p¥i teplot& do
500 °C mé vytékat jako monofluorid uhliku. Po fluoraci nésleduje operace vaifeni v kyse-
11nd chlorovodikové, kterd mé odstranit zbyvajici kovové nelistoty, predeviim Zelezo,
kteréd netvoir{ tdkavy fluorid. Potom ndsleduje promyti vodou do neutrédlni reakce a vy-
sudenis Po této operaci je p*eddn prédek na ti#idéni. Kone&ny obsah 2eleza je pod 0,08 %,
niklu pod 0,05 % a ostatnich kovovych netistot pod 0,02 %« Obsah grafitu se zji8fuje pou-
ze optickye Vyhodnoceni spodivé v subjektivnim stanoveni obsshu “Zernych" piimdsi v pras-
ku pod mikroskopem se zv&t¥enim 2 000« Vyhodnoceni jemnd rozptyleného grsfitu submikrono-
vych frakci, ktery 1lpi na zrnech diamantu, je praekticky namoZné touto metodous Cely zpfisob
gi8tdni mikronového dismantového présku mé celou Fadu nevyhode BShem celého procesu se
prédek dvakrdt promyvéd do neutrdlni reakce a sudi. To zvy3uje dobu operace, protoZe mik.
ronovy prédek sedimontujd dlouhou dobue P#i fluoraci se pracuje s toxickym fluorem, je
nezbytné nédkladné zari{zeni s nérofnou fidribou, energetickymi néroky a pom&rnd vysokou
spot¥ebou tekutého dusiku. Samotny proces fluorace nezeji¥fuje dokonelé odstrandni gra-
fitue P¥41 jeho dokonalém odstrandni by m8lo dojit k Gbytku hmotnosti vstupni vsézky o 5
az 8 % Piitom vyslednd hmotnost je stejné nebo i vyd#3i neZ pOvodnie. Také pouZiti teplo-
ty v okoll 500 °C méZe u jemnych Zéstic s velkym mdrnym povrchem ovlivnit zeobleni hrane.
Dald{ nevyhodou uvedené metody je sniZeni ledtic{ schopnosti pré¥kd v oblasti 1 8% 5
Jume P#L porovnévéni obdobnych zehrani¥nich druh8 mikrodovych diamantovych pré#kd vyke-
zuje tento prédek vyraznd hor$i vysledky pii led3tdni rdznych druhd korundd. P*itom ta-
to oblast pouZiti je dominantni. Posledni nevyhodou soulesné metody je jeji vliv na
smédivost prédku ve vodd i rdznych druzich olejd+ V ndkterych piFipadech je nutné inten-
zivni michdni nebo pouziti sméiadel.

Metoda fluorace je obecnd znémé; ale primyslové nevyuZivand. Jsou zndmy i jiné me~
tody odstransni grafitu, ale vdechny maji vidy nevyhody bud v moZnosti vytvéFeni explo-
zivnich zplodin, nékladnosti, toxicitd, nebo naruduji diamant. Peti*i sem oxidace grafi~
tu pomoc{ manganistanu draselného s kyselinou sirovou{ oxidace v chloreZnenu draselném
v prostfedi kyseliny dusilnéj oxidace kyseliny dusilné za tlaku v autoklévuj; taveni
s okyselenymi dusifnanyj; 2ihéni se slouZeninami olovaj oxidace kyselinou chloristouj
lepténi v nizkoteplotnim plazmatu v kyslikovém prostiedi a daldi.

Wwhodné metoda vyuZivéd jevu, 2e oxidadni smds sestdvajici z koncentrované kyseliny
sirové a 1 a% 15 % dvojchromanu draselného zplisobuje bobtnédni grafitu za vzniku smdsi
jemnd rozptyleného grafitu a oxide&nich produktd grafitu (kyseliny grafitové). Dochézi
k rozdruZeni a odddleni pevnd lpiciho grafitu na zrnech diamantu. Tato metoda neni uvé-
d3na pro &idténi mikronovych préd3kd. Samotné findlni operace odddleni uvolndného grafi-
tu od diamantu (sitovych zrnitosti) je v patentu &. 190 865, vedena na principu splavue.




2 CSs 270 047 Bl

Pro mikronovy préddek nen{ vhodnd, protoZe rozd{ly ve velikostech 4 hmotnostech jemnych
grafitickych a diamantovych zrn jsou pro tento zplsob separace nedostalujici.

Uvedenéd nevyhody odstrafiuje zpdeob separace mikronového diamantového prédku od grae
fitu, uvolndného plsobenim oxida&ni am3si koncentrovanéd kyseliny sirové a 1 a: 15 % hmot.
rozputdnédho dvojchromanu draselného podle vyndlezu, jehoZ podstata spolivé v tom, Ze se
na smis s obsahem diamentu plsobi ultrezvukem o frekvenci 20 s 25 KHz po dobu 5 a% 15
minut ve vodni ldzni, naleX je provedena saparace ve vodném roztoku hydroxidu sodného
(NaOH) o omddedla ne bézi dislkylsulfojantaranu ¢ aniosktivnim charskterem jeho odstie-
d&nim po dobu 12 a% 5 minut opakovand s% 10krét pii otélkdch ) 000 8% 3 000 otdlek ze
minutu.

vyhodou popsandho zplsobu je, 2e se precuje v laboratornich podminkdch s bd2nd pouZiva-
nym za*{zenime Toxicita je z hlediske pracovnikd i Z2ivotniho prostedi podstatnd ni28{ ne%
u stdvajici matody. Materidlové ndklady se sni2i 10krét, energetické ndklady vice ne2
lookrét, pracnost je snilena 4 aZ skrét, podle systému rozpracovanosti. Odstrandni gra-
fitu je doprovédzeno sniZenim hmotnosti vetupni vedzky o 5 a% 10 %, coX odpovidéd b&Zné-

mu obsahu grafitu. Vliv toploty se neprojevi negativn¥d na dismantovych zrnech, protoe
teplota neprekrods 250 9Ce SméSivost prédku s vodou 1 réznymi oleji je vyreznd lepsi.
PouZitl p¥i ledtd¥ni e broudeni korundovyoh kamend vykézalo vhodnost tohoto prédku pro dané
operace se snifenim potfeby présku a zvydenim jeakosti ledt8nych povrohbs Vyhodnoceni pii-
mdsi metodou atomové absorpce vykszuje srovnatelné vyelédky & metodou fluorece. Optické
vyhodnoceni 8istoty je srovnatelné nebo lepd3f neZ u fluorovaného prédku. Cely zplsoh
E18t8nd byl ovéiFen na minimdlnd 20 kg diamantového prédku.

Mikronovy diamantovy brtiok je vyveten v ludsvce krdlovské, kdy dojde k podstatnému
snifeni kovovych pifim3si. §tatoénou oxidac{ grafitu plsobenim oxidaini smdsi kyseliny s{-
rové a dvojchromanu draselného na mikronovy prédSek dochdzi ke vzniku oxidainich produktd
a grafit je tak chemickou cestou uvolndn z povrchu zrn diamantu. ProtoZe m&rny povrch
nikronovych diamantovych préds8kd je vysoky, neni uvoln¥ni grafitu dokonalé a je nutné daldi
plsobent v ultrazvukové ldzni, kdy dojde k dokonslému odd8len{ jemného grafitu od zrn
diamantus. Pro koneSnou operaci separace grafitu od diamantu je vhodné pouZit laboratorni
odst*edivku & rozsashem otélek 1 000 a% 3 000 otdlek za minutue Odstrandni grafitu od die-
mantu je provedens v roztoku vody, hydroxidu sodného a sméZedla. Jemnd rozptyleny grafit
nesedimentuje a p*i ndkolikandsobném opakovéni odetredovéni je zcels odstrandn z diamane
tového prédku.

Priklad

¢

300 g diamantového mikronového prddku se po piredchozim vyvafeni v ludavce krédlovské
podrobi sm&si koncentrované kyseliny sirové, dvojchromanu drasslného v 5 1 kddince. Smds
se po dobu 30 minut vaii, pak se po dobu minimédlnd 16 hodin nechd plsobit bexz ohifevu.

Je nezbytné ablasné promichénie Potom se smds promyje vodou do neutrdlni reakce. Ddle se
"rozdéli do 400 ml kddinky a podrobi se ve vodni ldzni plsobeni ultrazvuku po dobu 15 mi-
nute. Takto upravens smds se plemisti do 1 1 kyvet odstFedivkye V roztoku vedy, hydroxidu
sodného a sméZedle na bézi dialkylsulfojantaranu s anioaktivnim charakterem se provede
odstieddni p*i 1 000 a% 2 500 otd¥ek za minutu po dobu 10 a% 12 minute Grafit zOstane
rozptylen v roztoku a je moiné jej slit. Odetifeddni se stejnym roztokem se opakuje 5 a%
10krédt do dokonalého odetrandni grafitu od diaprédSku. Takto piipraveny prédSek je moné
t*{dit b&2nym zplsobem.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob separace mikronového dinmantového prégku od grafitu, uvoln&ného pdsobenim
oxidadni smdsi koncentrované kyseliny sirové a 1 aZ 15 % hmot. rozpudt&ného dvojchroma=~
nu draselného, vyznatujici se tim, Ze se na smds s obsahem diamantu plsobi ultrazvukem o
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frekvencl 20 aZ 25 KHz po dobu 5 &% 15 minut ve vodni ldzni,‘ nee% se provede separace
ve vodném roztoku hydroxidu sodného a sméSedla na bédzi ditlkyleulfojonunnu 8 anioaktive
nim charakterem odsti‘ed&ntn po dobu 12 .i‘fs ninut opakovand e 10krét piL otdikdch 1 000
aZl 3 000 otdlek za minutu,
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