Sposéb otrzymywania nanokrystalicznego tlenku zelaza z wykorzystaniem metody

solwotermalne;j

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania nanokrystalicznego tlenku
zelaza (Fes30y4) z wykorzystaniem metody solwotermalnej.

Tlenek zelaza (II i III) magnetyt(Fe3O4) jest mieszaning tlenkéw zelaza na
drugim i trzecim stopniu utlenienia (FeO Fe,03). Sposéb otrzymania tlenku Zelaza jest
scisle zwigzany z jego dalszym przeznaczeniem. Nowym trendem w ostatnich latach
stalo si¢ otrzymywanie nanokrystalicznego tlenku zelaza 1 jego wykorzystanie
w réznych dziedzinach przemystu. Na szerokg skale prowadzone sa badania nad
wykorzystaniem superparamagnetycznych wlasciwosci FesOs w medycynie (w
systemach kontrolowanego uwalniania leku, hipertermii magnetycznej, obrazowaniu
przy uzyciu rezonansu magnetycznego czy magnetycznym znakowaniu komoérek). Inne
przyktadowe zastosowanie nanokrystalicznego tlenku Zelaza to produkcja pigmentéw
zelazowych oraz ultra kompaktowych nosnikéw pamigci.

Z opisu patentowego WO 2008037666 Al znany jest sposéb otrzymywania
tlenku zZelaza metoda wspoélstracania soli zelazowych wykorzystujac alkalia. Chlorki
zelaza w stosunku molowym Fe3*/Fe™ (2:1) rozpuszczone w roztworze 0,2M HCl
wkraplane sa do roztworu 1,5M NaOH w atmosferze azotu i temperaturze 80°C.
Nastepnie po 20 minutach za pomoca magnesu stalego zostaje zebrany produkt
1 przeptukany trzykrotnie woda dejonizowana oraz kolejno zawieszony w 100ml
roztworu 0,01M HCI w celu dalszej modyfikacji wytworzonych czastek.

W opisie patentowym CN 102515283 znany jest sposéb otrzymywania tlenku
zelaza, o Sredniej wielkosci czastek od 3 do 50nm. Glikol polietylenowy (PEG)
podgrzewany jest do temperatury 70-90°C. Nastgpnie dodawany jest acetyloacetonian
zelaza 1 mieszany w atmosferze argonu w czasie od 5 do 15min. Prébke poddaje sie
ogrzewaniu do temperatury 150-320°C przez 20-600min. Po ochtodzeniu mieszaniny do
60°C, dodawany jest toluen (50-70ml). Otrzymane nanoczastki oddziela si¢
magnetycznie, przeptukuje trzy razy acetonem i zawiesza w roztworze wodnym.

Z literatury [Shouhu Xuan, Lingyun Hao, Preparation of water-soluble
magnetite nanocrystals through hydrothermal approach, Journal of Magnetism and
Magnetic Materials 308 (2007) 210-213] znany jest réwniez sposob otrzymywania
nanokrystalicznego tlenku zelaza w ktérym chlorek zZelaza (III) rozpuszczono w wodzie.

Do uzyskanego roztworu dodano weglan sodu oraz kwas askorbinowy intensywnie
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mieszajac. Mieszaning nastepnie przeniesiono i zamknigto w autoklawie, w ktérym
przez 3h utrzymywana byta temperatura 160°C. Produkty koncowe zostaty oddzielone
od mieszaniny reakcji przez odwirowanie. Naprzemiennie w 3 cyklach ptukano
w wodzie destylowanej i alkoholu oraz wirowano. Tak otrzymany osad suszono przez
12h w temperaturze 60°C.

Sposéb otrzymywania nanokrystalicznego tlenku zelaza, wedlug wynalazku,
z wykorzystaniem metody solwotermalnej, charakteryzuje si¢ tym, ze rozpuszcza sie sol
zelaza w glikolu polietylenowym 2z dodatkiem octanu sodu, umieszcza si¢ tak
otrzymany, klarowny roztworu w reaktorze mikrofalowym i prowadzi si¢ synteze
w obecnoSci rozpuszczalnika niewodnego w postaci glikolu polietylenowego,
w temperaturze w zakresie od 130°C do 174°C, przy mocy mikrofal w zakresie 25-45%..
Orzymuje si¢ zawiesing zawierajacg nanoczgstki tlenku zelaza, a nanoczastki tlenku
zelaza oddziela si¢ od roztworu na drodze dekantacji z uzyciem magnesu statego
1 kilkukrotnym przeptukaniu alkoholem i1 woda. Jezeli nanoczgstki chcemy uzyskac
w postaci ciata stalego, to zawiesine suszy si¢ w temperaturze 100°C przez co najmniej 6
godzin. Jako s6l Zelaza stosuje si¢ chlorek zelaza (III) 6-hydrat cz.d.a. lub azotan zelaza
(D) cz.d.a..

Zaleta rozwigzania wedtug wynalazku jest to, ze dzigki zastosowaniu reaktora
mikrofalowego 1 metody solwotermalnej polegajacej na syntezie z uzyciem
rozpuszczalnika niewodnego pod zwigkszonym ci$nieniem 1 w wysokiej temperaturze,
uzyskano krétki czas syntezy oraz jednorodnos¢ rozmiaréw otrzymanych nanoczastek
tlenku zelaza (11 1 III).

Przyktad 1

Zmieszano 1,350g chlorku zelaza(Ill) 6-hydrat cz.d.a. z 40ml glikolu polietylenowy.
Nastepnie do tak otrzymanego roztworu dodano 3,6g bezwodnego octanu sodu.
Otrzymanag klarowng mieszanine umieszczono w pojemniku teflonowym reaktora
mikrofalowego. Catkowity czas reakcji wynosit 1h 20min. Cisnienie panujace
w pojemniku teflonowym wahato si¢ od 0,8 do 1,0 bar, temperatura reakcji wynosita
150-154°C, moc mikrofal 30%. Mieszaning poreakcyjng pozostawiono do ostygnigcia
do temperatury pokojowej po czym wykonano dekantacj¢ z uzyciem magnesu statego.

Osad ptukano etanolem i woda destylowana, a nastepnie suszono w temperaturze 100°C
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przez 6h. Na podstawie analizy XRD okreslono rozmiary otrzymanych krystalitow
Fe;0;4, Sredni rozmiar krystalitéw wynosit 8,6nm.

Przyktad 2

Zmieszano 1,350g chlorku zelaza (III) 6-hydrat cz.d.a. z 40ml glikolu polietylenowy.
Nastepnie do tak otrzymanego roztworu dodano 3,6g bezwodnego octanu sodu.
Otrzymanag klarowng mieszanine umieszczono w pojemniku teflonowym reaktora
mikrofalowego. Catkowity czas reakcji wynosit 1h 20min. Cisnienie panujace
w pojemniku teflonowym wahato si¢ od 0,8 do 1,0 bar, temperatura reakcji wynosita
160-164°C, moc mikrofal 30%. Mieszaning poreakcyjng pozostawiono do ostygnigcia
do temperatury pokojowej po czym wykonano dekantacje z uzyciem magnesu statego.
Osad ptukano etanolem i woda destylowana, a nastepnie suszono w temperaturze 100°C
przez 6h. Na podstawie analizy XRD okreslono rozmiary otrzymanych krystalitow
Fe;04. Sredni rozmiar krystalitéw wynosit 13,6nm.

Przyktad 3:

Zmieszano 1,350g chlorku zelaza (III) 6-hydrat cz.d.a. z 40ml glikolu polietylenowy.
Nastepnie do tak otrzymanego roztworu dodano 3,6g bezwodnego octanu sodu.
Otrzymanag klarowng mieszanine umieszczono w pojemniku teflonowym reaktora
mikrofalowego. Catkowity czas reakcji wynosit 1h 20min. Cisnienie panujace
w pojemniku teflonowym wahato si¢ od 0,8 do 1,0 bar, temperatura reakcji wynosita
170-174°C, moc mikrofal 30%. Mieszaning¢ poreakcyjng pozostawiono do ostygnigcia
do temperatury pokojowej po czym wykonano dekantacje z uzyciem magnesu statego.
Osad ptukano etanolem i woda destylowana, a nastepnie suszono w temperaturze 100°C
przez 6h. Na podstawie analizy XRD okreslono rozmiary otrzymanych krystalitow
Fe;04. Sredni rozmiar krystalitéw wynosit 23,6nm.

Przyktad 4:

Zmieszano 1,350g chlorku zelaza (III) 6-hydrat cz.d.a. z 40ml glikolu polietylenowy.
Nastepnie do tak otrzymanego roztworu dodano 3,6g bezwodnego octanu sodu.
Otrzymanag klarowng mieszanine umieszczono w pojemniku teflonowym reaktora
mikrofalowego. Catkowity czas reakcji wynosit 1h 20min. Cisnienie panujace
w pojemniku teflonowym wahato si¢ od 0,8 do 1,0 bar, temperatura reakcji wynosita
170-174°C, moc mikrofal 35%. Mieszaning poreakcyjng pozostawiono do ostygnigcia

do temperatury pokojowej po czym wykonano dekantacje z uzyciem magnesu statego.
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Osad ptukano etanolem i woda destylowana, a nastepnie suszono w temperaturze 100°C
przez 6h. Na podstawie analizy XRD okreslono rozmiary otrzymanych krystalitow

Fe;0;4, Sredni rozmiar krystalitéw wynosit 11,8nm.



