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Para la produccibén de déxidos complejos de elevada !
pureza quimica para uso eldetrice o slectromagnético y %
que “tienen una composicibn de acuerdo con lu témula :
aMO.bM'O.c}E‘eZO_-,, en que a, b y c son enteros y M y it sozi
yu Sea metales bivalentes (incluyendo nierro bivalents)

o complejos metédlicos bivalentes (tales como el complejo

Il + Ferll), mis particularmente para la produccidn de
. 2 : ]
proauctos policristalinos de muy bajs porosidad gque esta'ui

constituidos por ferritos ferromegnéticos de una es*bruc--f
tura cristalina clbica (vexr por ejemplo patentes france-'
sas Ne 1.367.157 y B8 1.390.,192) son necesarios polvos

de Fegoj que ‘tengan i:a.r‘biculas Que Sean menores gue 0,5
micrones (lu expresifn "tumufio! de wm particula debe
ger en‘bend.ida en lu preéem:e camo g8igniticando Lla. dimene-
gidn méds grande de la particula considerada).

Un método conocido de produccién de los polvos fi-;
nos de FeZOB antes mencionados me basa en la combustidn
de carbonilo de hierro Fe(uo)b, una reaccidn quimica que
Se realizu en la fase gaseosa. La presente invencidbn per
mite lu produccidén de los polvos en considerucidn por u.n;
método que se realizu substanciulmente en la fuse l:’Lqu.:i.--g
du. Lw misma proporciomu asi, en adicidn ul método “se~
co' conocido un nuevo método "admedo®. £l método ue‘acugr

-

ao con la invencidn se caructeriza porque se obitisne un

cién acuosa de al menos un compuesto férrico agregando
hidréxido de amonio hasta un valor de pH no menor gue 6
¥y no mayor que 8, siendo zaislado el gel rasultunte e hi-
dratado, .y siendo recristalizado el producto de deshidra

tacién, como puede ser el caso. Los polvos usi obteniaos
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'no mayores que O,L5 micrones.

drdgeno o persulfato de amonio. .

un espuclo entriado por medio de nitrégeno 1iguido. Sub-
- plo calentandolo progresivamente a la temperatura ambiene
- que Se deposita y que es separado por filtracibn y lava-
{ a0 = fondo con agua., Después de secado, preferentemente

5 por calentamiento a unu ftemperatura comprendids entre 100

: y 13020, el polvo que consiste en particulas mucho meno-

| aucto tinal es un polvo de Pe Uy cristalizado hexagonal-

consisten en particulzsg no menores que 0,002 micrones y
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Cuando se usa el mbétodo de acuerdo con lu inyenciéu,

o rérrico o de uns solucién ae ferrosulfato al que se ha

sgregado un agente oxidante, por ejemplo peréxido de hi- |-

* e

tole

De acuerdo con la invencidn, dado que los iones so-|.

dio y los iones potusio ge adhieren bastante firmemente -

al gel producido, el gel se formu sgregando hidréxido de:!

amonio. Despuds que Se hu Formado el gel el mismo es Bew I

parado de la soluclén, preferentemente por filtracidn. Da&-.
acuerdo con la invencién pueden udoptarse dos métodos di-i
Terentes para deshidratar ol gel separado. T

De acuerdo con el primer método, el gel es con.g,ta.‘l.e.-'i
do para formar una substuncia similar al hielo, enfridn-

ao.Lo & una temperatura inferior au -158¢, por ojemplo en
secuentemente el gel congeiado es descongelado, por ejem=—

te., Se formun entonces a partir del gel, una fase sélida

¥y unz fase liquioa. La fase s6lida es un polvo de Fe, 0y

res que 0,02 micrones, es recristulizado por calentumien=
TO = una temperaturm de aproximadamente 4008C durante ale

ghn tiempo, por ejemplo eproximadamente 4 horas. L PYO-

341585
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mente que consiste en particulas no menorss: que 0,0z mi-
crones y no mayores que 0,L0 micrones.

De acuerdo con el segundo método para lu deshidra-
tacién; el gel meparado es calentado durante algin tiempo
por ejemplo aproximadamente 4 horus, u uns temperatura
comprendide entrs 160 y 3J008C en un autoclave. Si fuere
deseable, se agrega un pocom de agua antes del oalenta.mieg_lf

0. AhOra ss forma tembidn un polvo de Te, Uy crigtalizudo

hexagonalmente a partir del gel y es secado por ejemplo
por calentamiento a una temperaturu comprendida entre 100;%
¥y L308C. EL polvo consiste en particulas no menores que
0,02 x;licrones ¥y no mayores que 0,15 licrones. Lu recris-
talizacidén es innecesariu en este caso. Por oTra parie se
ha encontrado que el tamafio de particulas no era percep
tiblemente influsnciado o lo era epenas, por un calenta-
miento a aproximadamente 40080,

Losg polvos resuld antes'a veces incluyen pequeiios
grumos; pero estos pueden ser fdcilmente pulverizados me-;
diunte una operacidn simple.

Le invencibn serd explicada a continuazcidn méds de= .
'talladé.mente con refersncia & unos pocos ejemplos.
BJEMFLO .l.

' Se agrega hidrdxido ae amonio concentrzdo husta un
PH de 7,5, con agitacidn continua, a una solucibn de BLO
gr. de Fa(l\ios)i.'ﬁﬁzo en 2 litros de ague que ha sico cas=

lentada = une temperature de 902C. Bl gel resultunta es

geparado por filtracidén y enfriado en una fuente de por-
celana por medio de nitrégeno Liguido a una temperatura
inferior a -152C de modo que Se congela. Subsecuentemens

te la massa congelada es dejada descongelarse PIrogresivie

-«- 341585
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. mente en contucto con aire a temperatura ambiente, geparén

‘ dola 1w masa durante este proceso, en una fase acuosa ¥y
ipor filtracibén y lavado sobre el filtro con agua hista qpé

:do que flufe a travée del filtro. EL trutamiento de lava~

?pH de 7,5 con agitacibén continua, a una solucibn de 8yg

gr. de Fe(NO,);. YH,U en 2 litros de agus, que hu sido
calentada a una temperatura de 90?0. El gel resultante es

| 165 C durunte 4 horas. El Fe,03 resultante es separado

un polvo depositudo en la mismu. Este polvo es separado

ya no podiun encontrarse iones NO3— presentes en el liqui

a0 eg repetido tres veces usando en cade caso 1 1litro de
acetons, despuds de lo cual la substancia sélida que habis

sido separads por riltracidn y lavada, es secada por cam

lentamiento & una tempsratura de 110%0 en un horno de se~,
cado, durante 48 horas. La substancia seca es pulveriaada!
moliéndola en un molinillo de café doméstico. EL polvo pg%
sultante es recristalizado calentdndolo a 400?0 en aire |
durante 4 horas. Después de entriamiento, es nuevamente
molido de la mismu menera. E1 producto molido resultante é
consiste en particulas no memores que 0,02 micrones y no
mayores que 0,10 micrones; eproximadamente el T75% del ni-
mero total de particulas no son mayores que 0,06 micro-

nes.

EJsPLO 2

Se agrega hiorbéxido de amonio concentrzdo hasta un

decanvado tres veces usando en cada caso 2 litros de agua,

después de lo cual es separado por filtracibén y transfe-
rido & un autoclave gue ‘tiene un volumen de 5 litros. EL

gel es calentado en el gutoclave a una temperatura de

341585
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por filtracién y Lavado sobre el filtro con.agua husta

que ya no pueden encontrarse iones NO - presentes en el

3
1{quido que fluye a través del filtro. Lu substancia séli
da que ha sido separada por filtracidn y lavada, es seca .

da por calentamiento a una temperatura de 1102C en un hor.

o

ra. oliminar los restos de humedad del polvo, el mismo es |
calentado a 400“0 en aire durante otras 4 horas. o se prpf
;pués de enfriado el polvo es molido nuevamente 8 ra desin !

tegrar cualesquler aglomerado presente en el mismo. Se ob

‘tiene asi un producto, que consiste en particulas no meno
%res gue 0,02 micrones y no mayores que 0,15 micronss;
aproximadamente el 90% del nimero de particulas, tiene un

tamafio comprendido entre 0,04 y 0,10 micrones., ;

Ia presembte solicitud que corresponde & la presen’c?_:
. da en Holanda con fechu 11 de junio de 1.966, bajo el Ni-
gme:c'o 66~08134, se acoge a los beneficlos del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial. 5

Los puntos de invencién propia y nueva que se prs
senten para que sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:-

1.~ Un método de febricar un polvo de Fe,0 4 Que con

.. 941585

no de secado, durante 48 horas. La substanciu seca es pul |-

verizada moliéndola en un molinillo de café doméstico. I’g_%:_

duce entonces o apenus se produce, recristalizacibn. Des-:

.
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E giste en particulas no menores que 0,02 micrones y no ma-
i yores que 0,15 micrones, caracterizado porque se obtiene

f un gel de 6xido Ge hierro hidratado, partiendo de unu So-
E lucibn acuoss de el menos un compuesto férrico por adicidy

T de hidrbéxido de amonio hasta un valor del pH no inferior

. racterizado porque el gel separado es calentado en un au-
. tocluve de modo que se forman a partir del gel una fase

 acuosa y una fase sélida finamente diviaida, fases que

- lo cual la fage sblida es secadu.

W]
H

i, AT VN

& 6 y no mayor a Y, siendo aislado el gel resultante y .-!-

. i

deshidratado, y siendo recrigtalizado, como puede ser el |.

eago, el producto de deshidratacidn.

2.~ Método de acuerdo con la reivindicacién 1, ca=

.
)

racterizado porque el gel separado, de 6xido de hierro

.

. : bt £on L
nidratudo es congelaao entriindolLo = una temperatura in--:

.t

ferior a -~152C y luego es descongelado, produciénuose~unaf

tuse Bcuosy y una fuse s6lide Finemente divididu, & puT- i
tir del gel, fases que son subsecuentements separadas una;
de otra, después de lo cual lu fase sélide es lavadu con |
agne ¥y luego secuda y recristulizuda por culentamiento. |
Jo= Mét0d0 ue acuerdo con la reivindicacibn Z, ca-

racterizado porgue la fase s6lide que hu sido lavadw con
agua y luego secadu, o8 recristalizada calenténdola w ung
temperatura ae aproximadamsnte 40, durante 4 horus.

4.~ Método de acuerdo con la reivindicacidbn i, ca-

son subsecuentemente separadas una de otra, después de

H.- Método ce acusrdo con la reivindicacibn 4, ca-
racterizado porque el gel es calentzdo en el autoci&ve
w una temperaturs comprendica entre 160 y 3002(¢ durante

341585

aproximudemente 4 horus,
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6.- Método deo ucuerdo con las reivindicaciones 4 o
5 caracterizado porque Se agregw agua al gel separado an
tes de ser calentado en el autoclave.

Te= Un metodo de fabricar un polvo de Fe203.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que anio-
ceds, y para los fines que se han especificado.

La presente lMemoria consta de ocho hojas, escritas
a miquing Por uns sole ds Sus caras.

Madrid,

’ 341589
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