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I Para la  producción de óxidos complejos de elevadaiI pureza química para uso eléctrico o electromagnético y
I que tienen una composición de acuerdo con la  fórmula j

aMO.bM'O.cFe^O ,̂ en que a, b y o son enteros y n y M' son.
ya sea metales bivalentes (incluyendo nierro bivalente) ¡
o complejos metálicos bivalentes (tales como e l complejo j
T-i 1 FeH I), más particularmente para la  producción de ¡ 2 ¡ productos policrista linos de muy baja porosidad que están
constituidos por í'erritos f  erromagnéticos de una e s tru c -!

. tura c ris ta lin a  cúbica (ver por ejemplo patentes france­
sas Na 1 .J67.157 y ^  l.J90.1^2) son necesarios polvos 

 ̂ de Fe^Oj que tengan partículas que sean menores que 0,5 
micrones ("la expresión "tamaño" de una partícula debe 

: ser entendida en la  presente como significando la.dimen- 
¡ sión más grande de la  partícula considerada).
; Un método conocido de producción de los polvos f i - ;
i nos da Fe^Oj antes mencionados se basa en la  combustión 

de carbonilo de hierro Fe(oO)^, una reacción química que 
se realiza en la  fase gaseosa. La presente invención per 
mite la  producción de los polvos en consideración por un 
método que se realiz a substancialmente en la  fase liq u i-¡I
da. La misma proporciona as í, en adición a l método "se- ¡ 
co" conocido un nuevo método "húmedo". Rl método ue acuei 
ao con la  invención se caracteriza porque se obtiene un 

. gel de óxido de hierro hidratado partiendo de una solu­
ción acuosa de a l menos un compuesto férrico agregando 
hidróxido de amonio hasta un valor de ph no menor que 6 
y no mayor que 8, siendo aislado e l gel resultante e h i­
dratado, .y siendo recristalizado e l producto de deshidra 
tación, como puede ser e l caso. Los polvos a s i obteníaos¡341585



! consisten en partículas no menores que 0,002 micrones y 
no mayores que 0,15 micrones.

Cuando se usa el método de acuerdo con la  invención, 
preferiblemente se parte ya sea de una solución de n itra ­
to férrico o de una solución de ferrosulfato a l que se ha 
agregado un agente oxidante, por ejemplo peróxido de h i­
drógeno o persulfato de amonio.

De acuerdo con la  invención, dado que los iones so­
dio y los iones potasio se adhieren bastante firmemente -- 
a l gel producido, e l gel se forma agregando hidróxido de'.!* 
amonio. Después que se na formado el gel e l mismo es se-.' !* 
parado de la  solución, preferentemente por filtrac ió n . D6-j. 
acuerdo con la  invención pueden adoptarse dos métodos di-¡ 
ferentes para deshidratar e l gel separado. '

De acuerdo con e l primer método, e l gel es congela­
do para formar una substancia sim ilar a l hielo, enfrián­
dolo a una temperatura inferior a -15^0, por ejemplo en 
un espacio enfriado por medio de nitrógeno liquido. Sub­
secuentemente el gel congelado es descongelado, por ejem­
plo calentándolo progresivamente a la  temperatura ambien­
te . Se forman entonces a p a rtir  del gel, una fase sólida 
y una fase liquida. La fase sólida es un polvo de Fe^Oj 
que se deposita y que es separado por filtrac ió n  y lava­
do a fondo con agua. Después de secado, preferentemente 
por calentamiento a una temperatura comprendida entre 100 
y Ijoau, e l polvo que consiste en partículas mucho meno­
res que 0,02 micrones, es recristalizado por calentamien­
to a una temperatura de aproximadamente 40oB0 durante a l­
gún tiempo, por ejemplo aproximadamente 4 horas. El pro­
ducto final es un polvo de F e ^  cristalizado hexagonal-
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mente que consiste en partículas no menores* que 0,0k mi- 
crones y no mayores que 0,10 micrones.

De acuerdo con el segundo método para la deshidra- 
tación, e l gel separado es calentado durante algán tiempo 
por ejemplo aproximadamente 4 horas, a una temperatura 
comprendida entre 160 y jOORC en un autoclave. Si fuere j 
deseable, se agrega un poco de agua antes del oalentamienj 
to . Ahora se forma también un polvo de Fê O-, cristalizado} 
hexagonalmente a p a r tir  del gel y es secado por ejemplo ¡ 
por calentamiento a una temperatura comprendida entre 100! 
y 130SC. El polvo consiste en partículas no menores que 

¡0,0% micrones y no mayores que 0,15 Alterones. La rec ris -  ;
i talización es innecesaria en este caso. Por otra parte se!j ha encontrado que el tamaño de partículas no era percep- 
i tibiamente influenciado o lo era apenas, por un calenta- ¡i ;miento a aproximadamente 40QS0. iLos polvos resultantes a veces incluyen pequeños ! 

grumos, pero estos pueden ser fácilmente pulverizados me-! 
diante una operación simple.

La invención será explicada a continuación más de- , 
talladamente con referencia a unos pocos ejemplos. ¡
EJEMPLO 1.

Se agrega hidróxido ae amonio concentrado basta un
pH de 7,5, con agitación continua, a una solución de 800

gr. de Fa(NO ) <9R. O en % li t ro s  de agua que ha sido ca- 3 1 ¿
lentada a una temperatura de 9020. El gel resultante es 
separado por f iltrac ió n  y enfriado en una fuente de por­
celana por medio de nitrógeno liquido a una temperatura 
in ferio r a  -15^0 de modo que se congela. Subsecuentemen­
te  la  masa congelada es dejada, descongelarse progresivas
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mente en contacto con aire a temperatura ambiente, separár
i dola la  masa durante este proceso, en una fase acuosa y
un polvo depositado en la  misma. Este polvo es separado

; por filtrac ió n  y lavado sobre e l f i l t ro  con agua basta que
! ya no podían encontrarse iones NÔ - presentes en el liqui
do que flu ía  a través del f i l t r o .  El tratamiento de lava-
uo es repetido tres veces usando en cada caso 1 l i t ro  de
acetona, después de lo cual la  substancia sólida que babáa
sido separada por filtrac ió n  y lavada, es secada por ca-

2ientamiento a una temperatura de 110-0 en un homo de se­
cado, durante 40 horas. La substancia seca es pulverizada! 
moliéndola en un molinillo de café doméstico. El polvo r e ' 
sultante es recristalizado calentándolo a 400^0 en aire 
durante 4 horas. Después de enfriamiento, es nuevamente 
molido de la  misma manera. El producto molido resultante : 
consiste en partículas no menores que: 0,02 micrones y no
mayores que 0,10 micrones; aproximadamente el 75% del nú­
mero to ta l de partículas no son mayores que 0,06 micro­
nes.
EJ1NPL0 2

Se agrega hiüróxido de amonio concentrado hasta un 
' pH de 7,5 con agitación continua, a una solución de 800

gr. de Fe(N0̂ )y  9HgO en 2 li tro s  de agua, que ha sidoocalentada a una temperatura de 90 0. El gel resultante es 
decantado tres veces usando en cada caso 2 l i tro s  de agua,
después de lo cual es separado por filtrac ió n  y transfe­
rido a un autoclave que tiene un volumen de 5 l i tro s . El 
gel es calentado en el autoclave a una temperatura de 
165^0 durante 4 horas. El Fe</h resultante es separado341585
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por f iltrac ió n  y lavado sobre el f i l t ro  con-agua hasta
que ya no pueden encontrarse iones NÔ - presentes en el
liquido que fluye a través del f i l t r o .  La substancia só li
da que ha sido separada por f iltrac ió n  y lavada, es seca.
da por calentamiento a una temperatura de 1103C en un hor..
no de secado, durante 4b horas. La substancia seca es pul* .*
verizada moliéndola en un molinillo de café doméstico. Pa
ra eliminar los restos de humedad del polvo, e l mismo es }
calentado a 400^0 en aire durante otras 4 horas. No se pro'
duce entonces o apenas se produce, recristalización. Des-;

! pués de enfriado e l polvo es molido nuevamente pa ra desin :
¡tegrar cualesquier aglomerado presente en el mismo. Se ob
; tiene asi un producto, que consiste en partículas no meno
¡res que 0,02 miorones y no mayores que 0,15 micrones;
I aproximadamente el 90/s del número de partícu las, tiene u n :} ;I tamaño comprendido entre 0,04 y 0,10 micrones. }
I La presente solicitud que corresponde a la  presenta
i da en Holanda con fecha 11 de junio de 1.966, bajo e l Nú­
mero 66-05134, se acoge a los beneficios del artículo 51 
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que se pro 
sentan para que sean objeto de la  presente solicitud de 
Patente de Invención en España, por VEINTE años, son los 
siguientes:

1 .-  Un método de fabricar un polvo de Fe^O  ̂ que con
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: s is te  en partículas no menores que 0,02 micrones y no ma­
yores que 0,15 micrones, caracterizado porque se obtiene 

i un gel de óxido de ni erre hidratado, partiendo de una so- 
: lución acuosa de al menos un compuesto férrico por adición 

de hidróxido de amonio hasta un valor del pH no in ferio r 
a 6 y no mayor a b, siendo aislado e l gel resultante y . 
deshidratado, y siendo recristalizado, como puede ser e l . 
caso, el producto de deshidratación.

2. -  Método de acuerdo con la  reivindicación 1, ca­
racterizado porque el gel separado, de óxido de hierro j' 
hidratado es congelado enfriándolo a una temperatura i n - ' !* 
íe rio r  a -15aC y luego es descongelado, produciéndose una'* 
fase acuosa y una fase sólida finamente dividida, a par- ¡ 
t i r  del gel, fases que son subsecuentemente separadas una¡ 
de otra, después de lo cual la fase sólida es lavada, con j
agua y luego secada y recristalizada por calentamiento.

j . -  Método ae acuerdo con la  reivindicación 2, ca­
racterizado porque la  fase sólida que ha sido lavada, con 
agua y luego secada, es recristalizada calentándola a unai 
temperatura de aproximadamente durante 4 horas.

4.  -  Método de acuerdo con la  reivindicación 1, ca­
racterizado porque el gel separado es calentado en un au­
toclave de modo que se forman a p a r tir  del gel una fase 
acuosa y una fase sólida finamente dividida, fases que 
son subsecuentemente separadas una de otra, después de
lo cual la  fase sólida es secada.

5. -  Método de acuerdo con la  reivindicación 4, ca­
racterizado porque e l gel es calentado en e l autoclave
a una temperatura comprendida entre 16o y jO(J9U durante 
aproximadamente 4 horas. 341585
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6. -  Método de acuerdo con las reivindicaciones 4 o 
¡? caracterizado porque se agrega agua a l gel separado an 
tes de ser calentado en el autoolave.

7 . -  Un método de fabricar un polvo de Fe^O .̂
Tal y como se ha descrito en la  Memoria que ante- i 

cede, y para los fines que se han especificado.
La presente Memoria consta de ocho hojas, escritas 

a máquina por una sola de sus caras. !
Madrid, ;

!
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