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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a particulelor de magnetita si maghe-
mit&, si a unei solutii solide continue de magnetitd-maghemita cu magnetizatie de saturatie
controlabila.

Sunt cunoscute si descrise o serie de metode fizice si chimice de preparare a
particulelor de magnetita (de exemplu, brevetele US 6849196, US 5589097, US 6767529
B2, US 5733471, US 5858532, US 6083476, US 802928, US 4311684, US 4311684,
JP B 35520, JP B 72630) sau de maghemita (JP 03126626, JP 02149428, JP 11092148),
care utilizeaza diferite metode fizice sau chimice precum piroliza, termoliza compusilor care
contin metal, reducerea compusilor metalici, descompunerea compusilor metalici prin
tratament cu ultrasunete, sinteza in micele inverse, metoda sol-gel, sinteza de nanoparticule
la interfata lichid-gaz. Dintre dezavantajele comune sau particulare ale acestor metode
pentru obtinerea magnetitei sau maghemitei pot fi enumerate: consumul crescut de energie
electrica, calorica sau mecanica, complexitatea procedeului, timp lung de preparare, utili-
zarea de solutii lichide ca medii de dizolvare a participantilor la reactie, utilizarea de agenti
de oxidare, probabilitati mici in obtinerea de produsgi cu magnetizatii de saturatie controlabile
intr-un domeniu foarte larg. De asemenea, in cazul particulelor de magnetita, dupa perioade
de timp relativ scurte, deseori se observa transformarea magnetitei in maghemita.

Problema pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui procedeu care permite
obtinerea magnetitei sau maghemitei, cu o magnetizatie de saturatie ridicata, controlabila,
fara ca proprietatile produsului finit s& fie influentate de viteza de adaugare a reactantilor, de
temperatura optimé de reactie, de adaugarea unor agenti de oxidare sau de raporturile
masice dintre reactanti.

Procedeul de obtinere a particulelor de magnetitd si maghemita sau a unei solutii
solide continue de magnetitd-maghemita dintr-o sare feroas3, o sare ferica sau un amestec
dintre o sare feroasa si o sare ferica, conform inventiei, inlatura dezavantajele mentionate,
prin aceea ca o sare feroasa, o sare ferica sau un amestec dintre cel putin o sare feroasa
si cel putin o sare ferica, in care raportul masic intre cele doua tipuri de saruri este 2,5:1
pana la 1:2,5, se amestecsd, fiecare, cu cel putin un agent de precipitare, de preferinta,
hidroxid de sodiu, prin agitare mecanica, dupa care procesul de oxidare este lasat sa
continue in atmosfera libera, iar la atingerea unei temperaturi de minimum 100°C, se adauga
apa, pentru spalare si omogenizare, produsul rezultat fiind magnetitd, maghemita sau o
solutie continué de magnetitd-maghemita, sub forma de nano sau microparticule.

Procedeul de obtinere a magnetitei, maghemitei si, respectiv, a solutiei solide con-
tinue de magnetita-maghemita, conform inventiei, consta in aceea cé o sare feroass, ferica
sau, respectiv, un amestec dintre cel putin o sare feroasa si cel putin o sare ferica se supun
separat unui proces de oxidare, in spetd, in atmosfera libera, in prezenta a cel putin unui
agent de precipitare, in speta, hidroxidul de sodiu, toti reactantii fiind in stare solida, eventual
utilizati asa cum sunt primiti de la producétor. Participantii la reactie se amesteca mecanic
cateva secunde, pentru omogenizare, apoi reactia este Iasata sa continue liber. Dupa circa
15...60 s, temperatura din recipientul de reactie creste rapid si semnificativ, iar reactia devine
puternic exoterma. Culoarea amestecului se schimba rapid, de la caramiziu la negru, in cazul
magnetitei si a solutiei solide continue magnetitd-maghemita, iar in cazul maghemitei,
culoarea finala devine brun-roscat. Imediat, se adauga apa, pentru spalarea produsului
magnetic si omogenizarea acestuia.

Spalarea produsului magnetic final se poate realiza cu diferite soluti apoase, aprotice
sau combinatii ale acestora. in functie de solutia de spalare, se pot obtine micro- sau nano-
particule magnetice.
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Procedeul este mai rapid decéat cele cunoscute si usor de realizat, deoarece, in
comparatie cu alte metode chimice, nu tine cont de viteza de adaugare a reactantilor in baia
de reactie, de temperatura optima la care trebuie adusa solutia, pentru a initia sau grabi
reactia, si nici nu cere o riguroasa alegere a raporturilor masice dintre participantii la reactie.
Este economic si flexibil, deoarece permite obtinerea si a altor ferite.

Magnetita obtinuta este caracterizatd de o magnetizatie de saturatie, M,, crescuta,
cea mai buna valoare masurata a fost in jur de 84 emu/g, fiind destul de apropiata de
valoarea teoretica - 92 emu/g. in cazul solutiilor solide magnetitd-maghemita, permite con-
trolul magnetizatiei de saturatie, prin alegerea convenabila a raporturilor masice dintre saru-
rile metalice, participante la reactie, astfel incat sa se obtind numai produsul cu magnetizatia
de saturatie dorita.

Un alt avantaj poate fi faptul ca procedeul poate constitui o sursa de caldura rapida
si intensa, deoarece reactia este puternic exoterma, dupa aproximativ 30...60 s, ceea ce 0
poate face utila pentru generarea de caldura, pentru alte procese chimice sau de alta natura.
De asemenea, procedeul se poate constitui intr-o sursa de hidrogen, deoarece in timpul si
ulterior procesului de preparare a magnetitei, prin intermediul oxidarii sarii feroase, se
produce hidrogen. Particulele de magnetita obtinuta prezinta stabilitate chimica foarte buna,
pe termen lung.

Se dau, in continuare, trei exemple nelimitative de realizare a inventiei, in legatura
cu fig. 1...3, care reprezinta:

- fig. 1, magnetizatia specifica de saturatie a particulelor de magnetita;

- fig. 2, magnetizatia specifica de saturatie a particulelor de maghemita;

- fig. 3, magnetizatia specifica de saturatie a solutiilor solide magnetitd-maghemita.

Exemplul 1. Pentru obtinerea de magnetita, intr-un recipient din sticla, cu un volum
de 40 cm?®, se introduc, sub forma unei pulberi micrometrice, 7 g clorura feroasa (FeCl, -
4H,0) si 6 g hidroxid de sodiu. Substantele se amesteca prin agitare mecanica aproximativ
15 s, dupa care reactia este lasata sa continue liber. Culoarea produsilor de reactie vireaza
de la caramiziu, corespunzand compusilor intermediari formati, spre negru, culoarea speci-
fica magnetitei. Concomitent, temperatura creste rapid si semnificativ, avand valori de peste
100°C. Imediat, se adauga apa, pentru spalarea si omogenizarea produsului.

in functie de metoda de spalare, se pot obtine nano sau microparticule de magnetita.
in particular, daca in primele spalari, se utilizeaza alcool etilic diluat progresiv, pana se
ajunge doar la utilizarea apei, magnetita se prezinta intr-o proportie ridicata intr-o suspensie
fina de nanoparticule, care se poate mentine timp de cateva saptamani. in plus, utilizarea
suplimentara a ultrasunetelor conduce la rezultate imbunatatite.

Dac3g, insa, se utilizeaza exclusiv apa, pentru spalare, atunci sansele de a avea o
fractie importantd de nanoparticule sunt mai mici. in solutia finala, nanoparticulele vor
ramane in continuare aglomerate.

Magnetizatia specifica de saturatie a particulelor de magnetita (fig. 1), calculata din
datele experimentale, prin extrapolare, in functie de inversul campului magnetic aplicat,
M,(I/H), a fost de aproximativ 84 emu/g.

De asemenea, dupa spalarea particulelor si suspendarea acestorain apa, are loc un
proces de degajare de hidrogen care, cel mai probabil, este initiat si sustinut de oxidarea
partiala a Fe”".

Exemplul 2. Pentru obtinerea de maghemita, intr-un recipient din sticl&, cu un volum
de 40 cm®, se introduc, sub forma unei pulberi micrometrice, 7 g clorura ferica (FeCl, - 6H,0)
si 6 g hidroxid de sodiu. Substantele se amesteca prin agitare mecanica aproximativ 60 s,
dupa care reactia este |8sata sa continue liber. Culoarea produsilor de reactie vireaza de la
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caramiziu, corespunzand compusilor intermediari formati, spre brun-rogcat, culoarea speci-
fica maghemitei. Concomitent, temperatura creste rapid, avand, ca si in primul exemplu,
valori de peste 100°C. Imediat, se adauga apa, pentru spalarea si omogenizarea produsului.

Magnetizatia specifica de saturatie a particulelor de maghemita (fig. 2), calculata din
datele experimentale, prin extrapolare, in functie de inversul cdmpului magnetic aplicat,
M,(I/H), a fost de aproximativ 24 emu/g.

Dupé spélare, nu mai are loc degajare de hidrogen, deoarece nu mai exista Fe*, pe
seama caruia, consecutiv, sa aiba loc formarea si degajarea hidrogenului.

Exemplul 3. Pentru obtinerea unei solutii continue magnetitd-maghemita, in trei
recipiente din sticla, cu un volum de 40 cm?® fiecare, se introduc cate 6 g NaOH solid. Peste
hidroxid se adauga un amestec de pulberi micrometrice de FeCl, - 4H,0 si FeCl, - 6H,0,
aflate intr-un raport masic de 5:2 (proba A), 3,5:3,5 (proba B) si respectiv 2:5 (proba C).
Substantele se amesteca prin agitare mecanica 15...60 sec dupa care reactia este lasata sa
continue liber. Culoarea produsilor de reactie vireaza de la caramiziu, corespunzand com-
pusilor intermediari formati, spre negru. ldentic ca mai sus, temperatura creste rapid, avand
valori de peste 100°C. Imediat, se adauga apa, pentru spalarea si omogenizarea produsului.

in produsul final, particulele de magnetita si cele de maghemita nu sunt separate, ci
practic formeaza impreuna o solutie solida, continua.

Valorile magnetizatiilor specifice de saturatie ale particulelor (fig. 3) care au format
solutia solidd magnetitd-maghemita s-au situat intre valorile magnetizatiilor specifice de
saturatie ale magnetitei si maghemitei.

Cu exceptia probei in care raportul masic dintre sarurile de fier a fost de 5:2, in care
s-a observat o degajare relativ redusa de hidrogen, la celelalte doua probe, acest fenomen
nu este vizibil.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a particulelor de magnetita si maghemita sau a unei solutii
solide continue de magnetitd-maghemita dintr-o sare feroas3, o sare ferica sau un amestec
dintre o sare feroasa si o sare ferica, caracterizat prin aceea ca o sare feroasa, o sare
ferica sau un amestec dintre cel putin o sare feroasa si cel putin o sare ferica, in care
raportul masic intre cele doua tipuri de saruri este 2,5:1 pana la 1:2,5, se amestec3, fiecare,
cu cel putin un agent de precipitare, de preferat, hidroxid de sodiu, prin agitare mecanica,
dupa care procesul de oxidare este |asat sa continue in atmosfera libera, iar la atingerea
unei temperaturi de minimum 100°C, se adaugad apa, pentru spalare si omogenizare,
produsul rezultat fiind magnetitd, maghemita sau o solutie continua de magnetita-maghemita,
sub forma de nano- sau microparticule.
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