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; Se han descrito procedimientos para la pref
iparacidn del dxido fdrrico gamma magndtico Util para la
?fabricacidn de cintas magndticas y miembros de registro.
;Ia patente Noriteamericana Nimero 3.015a627, da a counocer
‘1a preparacidn de éxidos de hierro magnéticos a partir de
tun monchidrato de éxido férrico gamma magnético 51nuetloo
‘medlante reduccidu y oxidacidn dando por resultado partlcg
!las crisfalinas seme jantes a placas, 91mllares a las par-;
:tlculas de monohidrato de éxido férrico, que tienen de pre
% ferencis, una relacidn de largo a ancho hasta de aprox1ma7
: damente 10:1, una relacidn de ancho a grueso por lo menoé
ide 3:1 y una longitud hasfa de aproxiﬁadamente 5 micronesé

| Avn cuando los miembros de regisiro que oo%—
étienen estos dxldos de hierro magnéticos han Funcionado s%—
%tisfactoriamente en muchos respectos, lds miembros carecen
%de lag distintas cualidades que contribuyen a su funciona%
imiento insatisfactorio o limitado en varios campos. i
Ia presente invencidn da a conocer un proceL

i
‘dimiento pars fabricar lepidocrocita sintdtica (monohidra-

;to de dxido férrico gamma) caracterizada porque tieue par{
%ticulas crigtalinas de grano muy fino seme jantes a agujasf
=-con por lo menos aproximadameunte 70 por ciento de las parJ
tloulas teniendo una relacidn de longitud a ancho mayor de
‘10 1 y wa longitud hasta de aproximadamente 2 micrones.

Esto se logra elaborando primero una suspensidn acuosa de %

semillas coloidal de lepidocrocita sintética gue compren~ :

! a) combinaer cloruro ferroso con dlcalli aauo~
1
sa, siendo la concentracidn del cloruro ferroso de aproxm—

madamente 30 a 60 gramos por litro; y

n—2o-.



b) agitando vigorosamente la mezcla de a)

mientras que se introduce un gas que contiene oxigeno,

. hasta que el pH de la nmezcla sea de éproximadamente 249 ;
? a 4,1, . Z

5 ; De preferencia, el dlcali acuoso se selec-
z ciona del grupo que consiste de NaOH, NH40H y Ca(OH)z. Ia!
. sugspensién acuosa luego se manfiene bajo una condicidn de

f agitacidn vigorosa a temperatura de 272 a 702 C., y un pi

: de 2,9 a 4,1 en presencia de un exceso de cloruro ferrosol
10 ' mientras que se introduce simultdnea y continuamente el A1

- cali y un gas que contiene oxigeno hasta que se formen de

‘ 1,2 a 5 partes en peso del producto total por parte en pe:

80 de la semilla. Puede producirse un éxido férrico gamma

- magndtico sintdtico, a partir de la lepidocrocita sintéti

§
|

15 " ca reduciendo y oxidando la lepidocrocita y densificando

' mecdnicamente el producto de dxido fdrrico gamma. Opcio-

. s . s |
nalmente, antes de la reduccidn y oxidacidn, Ias particu~

!
§

“las de lepidocrocita se revisten con por lo menos un éci—l
do monocarboxflico alifdtico hidrofdébico que tiene de 8 a

20 24 dtomos de carbono.
: ' Un miembro de registro de impulso magndti-

“co que consiste de un medio- fijador que tiene en el mismo

0l dxido férrico gamma magnético sintético, puede elaborar-
z
se estando el miembro caracterizado porque tiene una rela-

30}
T

cidn de Br/Bm de por lo menos 0,84 en un campo de 1000 ;
1
oersted y una relacidn de orientacidn de por lo menog 2,4

en un campo de 1000 ocersted. i
!

Ia invencién se relaciona con mejoras que
|
'se observan en el funcionamiento de los miembros de regis-

i

30 _tro de impulso magndtico especialmente en la forma de cin%as,

15.3.72 . -3 - i
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pero incluyendo bandas, discos, hojss, cilindros, pelicu~

las cinematogrdficas, componentes de computadora electrb-
nica y equipo telemedidor. ILag caracteristicas unicas de
la lepidocrocita sintdtica, elaborada medisnte los méto-

dos descritos en la presente y las modalidades del pro-
cedimiento mejorado para elaborer el dxido férrico gamma
magnético da como resultado la obtencidn de caracteristi;
cas de funcionamisnto superiores en los miembros de regié
tro que contienen el dxido férrico.

Ia lepidocrocita sintdtica estd caracteri-
zada porque tiene particulas de grano muy fino seme jantes
.
de las particulas teniendo una relacidn de longitud a an-
cho mayor de 10:1 y una longitud hasta de aproximadamen~%

te 2 micrones, se prepara en la presente, formando prime-—

. ro una suspensidn acuosa de gsemille coloidal de la lepi-:

" docrocita. Debe manifestarse que la lepidocrocita que

. tiene wna relacidn de longitud a ancho de 20:1 a 50:1 pué

" 81 hidrdxido ferroso precipitado que luego se oxida bajo |

de audn prepararse mediante el nuevo procedimiento. EL clo}

ruro ferroso se combina con un dlcali acuoso para formar .

. condiciones de agitacidn vigorosa para formar la lepido- :

. erocita de semilla coloidal precipitada. Ia oxidacida se:

logra introduciendo en la mezcle un gas que contiene oxi-
& . q ,

© geno hasta que el pH sea de 2,9 a 4,1 (usualmente despuds:

de 1/2 a 2 horas). Aun cuando se usa cloruro ferroso, es-

" to no quiere dar a eutender que se excluya el uso de otras

sales de hierro (v.gr., sulfato ferroso o nitrato ferroso).

' De preferencia, el dlcali acuoso usado es NaoH, NH,OH, ¢ %

4 i
Ca(OH)z. Ia concentracidn del cloruro ferroso debe ser de




: 30 a 60 gramos por litro antes de la precipitacién'dei h£~
drdxido ferroso. EI1 cloruro ferroso puede afladirse al di—
cali acuoso o viceversa. Tipicamente pueden usarse can—g

§ tidades entre 24 y 120 kilogramos de NaOH por litro o caﬁ-

5 ; tidades equivalentes pare otros dlealis. Puede usarse :

l

.
" gas de amoniaco en vez de NH@OH poniendo en contacto vi—%
gorosamente la solucidn acuosa de cloruro ferroso con un%
mezcla de amoniaco y gas que contiens oxigeno, Asimismo%
no quedan excluidos de usarse en la presente, otros élca{
10 ' lis (v.gr., KOH, Ba(OH),, lg(OH),, piridisa o anilina), |
é Puede usarse cualquier gas que contenga oxigeuo para pro%

. porcionar una accidn de burbujeo que ayuda a la agitaciéﬁ

' vigorosa de la mezcla; de preferencia se usa aire u oxi—%

i geno, Desde luego, cuando la mezcla llegé a un pH de 2,§

15 a 4,1, de preferencia de 3 a 3,5, esta es una indicacidn
de que se ha formado una cantidad suficieunte de la semi-

lla para comenzar ahora la etapa de generacidn del pro-

ducto de lepidocrocita a fin de producir de 1,2 a 5 parj

tes, y de preferencia de aproximadamente 2 partes en pesd

20 * del producto total por parte de la semilla. Ia relacidhf
~ del producto a semilla es un pardmetro critico que debe g
controlarse. Ias particulas finas deseadas que tienen ré-
laciones grandes de lougitud a ancho se obtlenen utilizaﬁ—

|
do las relaclones de crecimiento bajas dadas a conocer en

25 le presente. ILos mdtodos del arte anterior, han empleadé
generalmente relaciones de producto a semilla, mayores dé

- 6:1 dando por resultado relaciones de longitud a ancho dé

i partfioulas menores, . E

Al final de la etapa formadora de semilla,

30 la temperatura por lo general se ha elevado a mds de 279q.

1

'

15.3.72 ) -5 -
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y con upa concentracidn inicial de 30 a 60 framos de cloQ

ruro ferroso por litro, usualmente hay un exceso suficieg
te de cloruro ferroso presente que es necesario durante |
la etapa de generacidn para permitir que el producto de-
geado de lepidocrocita sintdtica, se forme, lo cual nsual-
mente requiere de 5 a 50 horas. El control estrecho de
pH de las condiciounes de temperatura son necesarios para;
obtener el producto deseado. ZPor ejemplo, a un pH muché
mds bajo de 2,9, la precipitacidén del producto fdrrico eé
incompleta, a un pH muy superior a 4,1, se altera la mor%
fologfa del cristal deseado. De manera semejante, las j
‘temperaturas fuera de la escala de temperatura preferidai
de 272 a 602 C,, dan por resultado un producto indeseabl%.
Alterﬁativaﬁente, puede afiadirse hierro metdlico durante%
la etapa de gemeracidn, evitando la necesidad de la adi-f
cidn de dlcali, puesto que el hierro proporciona las coné
diciones de reaccidn bdsicas necesarias. Ia generacidn :
del producto sin usar hierro metdlico puede usualmente
lograrse a temperatura de 27% a 492 C. mientras que la
generacidn usando hierro metdlico fequiere tempe raturas
algo mds elevadas. Se observard que las velocidades de %
aire y los tiempos de reaccidn no son criticos, depenﬂieé-
do principalmente del disefio del reactor. Sin embargo, 2
se considera necesario una agitacidn vigorosa, durante 1%
formacidn de la suspensidn acuosa de semilla de lepidocrd—
cita y del producto, para dar por resultado caracteristi;
cas deseables de las particulas de lepidocrocita. Ia agf~
tacidn vigorosa asegura un contacto suficiente del gas

que contiene oxigeno para activar la precipitacidn y mor-

fologfa del producto deseado. FEsto puede lograrse conve-
;

i
.

G-
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nientemente, mediante agitacidn mecdunica, y la accidn de

hacer burbujear el gas que contiene oxigeno a través de |

la mezcla; sin embargo, esto no excluye otras maneras de%

; lograr el mismo resultado que ya soun conocidas para una E

5 . persona experta en el arte. %
Bl xido Fférrico. gamma sintdtico megndticol

que exhibe propiedades magndticas mejoradas en miembros |

de registro puede producirse a partir de la lepidocrocit%
sintdtica anteriormente descrita. Ias relaciones de lond

10 : gitud a ancho de 9:1 a 20:1 pueden obteunerse en las par-
; ticulas del dxido férrico magndtico que estdn caracterizT-

das de manera semejante a las particulas de la lepidocro-—

cita como partfculas cristalinas de grano muy fino seme-

jantes a agujas, que tienen una longitud hasta de 2 micro-

15 . nes. De hecho, el dxido férrido gamma sintetico magndti-
; |

. . - . |
co producido mediante el nuevo procedimiento, exhibe rela

|
ciones de longitud a ancho de partfculs mds elevadas, de{

las que se ha encontrado posible lograr mediante los proi

|

cedimientos dados a conocer anteriormente. Ias propisda-~

20 . des magndticas mejoradas obtenidas son directamente atri%

buibles a las caracteristicas grandemente me joradas de lg
t
lepidocrocita. EL déxido férrico gamma sintético magnéti%

co puede producirse a partir de la lepidocrocita sintdti-

ca reduciendo la {ltima con hidrdégeno en el dxido ferro- |

1

25 gso-férrico a condiciones de temperaturas elevadas (tipi-§
' I

camente de 3162 a 4279C., oxiddndose luego coun aire) (ti-

: : |

~ plcamente a temperatura de 2322 a 3822 C.) y luego densi-

. ficando mecduicamente el producto (tIpicamente en una md-
i

guina mezcladora, un Mmolino de bolag o un molino de rodi%

H

30 1llos) para mejorar sus caracteristicas de respuesta de fﬁe—

!
)
!
t
i
'

1503072 » - 7 -
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cuencla, especialmente sus caracteristicas de respuesta

de frecuencia elevadas, cuando se incorporan en miembrosi
de registro. Ia etapa de densificacidn se proporciona

para disminuir el grado de aglomeracidén de las particu-

las que pueden resultar durante el tratamiento, mientras!
que se mantiene el mismo tamafio de particula (es decir, .
prdcticamente no hay degradacidn de particula durante‘la%
densificacidn). Un método de mayor preferencia para fa—i

. . . . i
bricar el dxido férrico magnético a partir de lepidocro-:

cita es aplicar un revestimiento de un agente de trata— !
i

miento de superficie orgdnico a las particulas de lepidoi
crocita antes de la reduccidn y oxidacidn. E1 revesti- 2
miento de preferencia es una capa monomolecular sobre lés
particulas, que congiste de por lo menos un deido monoca€~
boxilico alifdtico hidrofdbico que tiene de 8 a 24 étomoé
de carbono. IEste revestimiento tiende a impedir que lasé
particulas se aglomeren durante el tratamiento neutrali-

zando lag fuerzas tensioactivas y resulta en caracteris-

ticas de orientacidn magndticas superiores en el produc~ ;

to final. Asgimismo, el ugo de dicho revestimiento de

deido graso, evita la necesidad de utilizar hidrdgeno du{
rante el tratamiento, debido a la accidén reductora inhe-%
rente del agente de tratamiento de-su.perficie° Bl reves{
timiento puede lograrse de muchas maneras, con muchos éoi—
dos monocarhoxilicos diferentes, tal y como se ha dado a%
conocer en la patente.Norteamericans Nimero 3.498,748. |
De preferencia, se usa de 1,6 a 10 por ciento de decildo

gragso de aceite de coco o de deido ldurico (solo o como

. una mezcla) que se ha hecho soluble en agua o dispersablé

: en agua, mediante la adicidn de 0,15 a 1,5 por ciento de

-8 -
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morfolina, egtando los porcentajes basados en el ﬁesévdeg
|

~ la lepidocrocita en la mezcla.
El uso del dxido férrico gamma sintdtico |
magndtico descrito en lo que antecede en miembros de re-?
- gistro de impulso magndtico, da por resultado earacteris{
. ticas de funcionamiento superiores en estos miembros, es—
- pecialmente en cintas.
Una cinta magnética que contiene el dxido i

. férrico gamma obtenido de esta manera puede producirse

' mediante el siguiente procedimiento.

Tos ingredientes dados a conocer en el cua-
: dro siguiente, en partes en peso, se mezclan y se introduL
: cen en.un molino de bolas,
; Oxido fdrrico gamma. Fe203 840 |

Beter de glicol de abietato-maldico de metilo 60

" Resina de vinilo (copolimero de 13% de aceta-
to de vinilo y 87% de cloruro de vinilo) 120

Un plastificante (una resina de polidster de
- alto peso molecular lineal gue se prepara -
mediante la reaccidn de un scido dibdaico -

con un alcohol alifdtico dihidrico) 60
Cetona de metilisobutilo 500 i
Toluol 300 i
Dioctilsulfosuccionato de sodio 33,5§

[

Ia mezcla se muele durante 20 horas o duran=

te un perfodo mds prolongado, rindiendo un producto de una

. Pinura Hegman de por lo menos 6,5 y una viscosidad de aprk

—

|

- ximadanente 83 unidades Krebs. ILa masa se mezcla luego |
|
|

.con 200 partes adicionales de toluol y se aplica, de con-
- formidad con la prdetica conocida, a une base de acetaﬁo

- de celulosa, en la forma de una +tira de un anvho de 20,3ﬁ
- a 30,48 centimetros. Hientras que el revestimiento apli-

i
|
i
i
i
i
{
i

-9 - f



cado egtd todavia himedo, se hace pasar a travds de un ca@—
-po magnético para orientar las particulas de manera conoci
ida, despuds de lo cual la tira se seca, se somete a calan=-
Edrado, ge comprime y se pule y finalmente se corta en ti~
5 zras ¥y se coloca en rollos o carretes, bajo tensidn, siendd
el grueso normal del revestimiento de 5,08 a 15,24 micro~;

es, y en este caso especifico, siendo de aprox 1nadamente‘

'n
11,43 microunes. :

Tas cintes magndtlcas fabricadas con el dxi

10 do férrico gamma magnético descrito anteriormente, exhiben

:relaciones de orientacidn de por lo menos 2,4 y lazos de
*h15teres1s magnéticos cuadrados que tienen un valor de i
fBr/Bm por lo menos de 0,84 eun un campo de 1000 oersted. E
éAsimismo, las cintas magndticas exhiben muy buenas carac-f
15 Eteristicas de alta respussta de frecuencia., Desde lueoo’
%estos valores no deben congiderarse como siendo 1imitativqs,
Esino repregeutativos de algunas de las me joras con respeoi
%to a las caracteristicas de las cintas que contienen el
%6xido fdrrico gamma magnético dado a conocer en el arte a

20 fterior. Bstas ointas conocidas exhibven tipicamente en un

UV = SN
I

Ecampo de 1000 cersted, relaciones de orientacidén hasta de

%2,2 y valores de Br/Bm de aproximadamente 0,83 aun cuando
Ese han dado a conocer relaciones mds elevadag. Desde luei
go, lag caracteristicas magnéticas de la ciunta que se 1mpar
z5 ten a la misma, mediante el dxido de hierro incorporado ea
1a misma, pueden alterarse finalmente cambiando las carao—
teristicas del tamafio de la particuls de éxido, variando ;
ilas condiciones del procedimiento (v.gr., la relacidn del%

‘producto total de lepidocroecita a la gemilla, el grado de?

30 ‘densificacidn mecdnica del dxido férrico gamma, etc). De !

15.3.72 - 10 -




" egta manera por ejemplo, las particulas de longitud ﬁeno%
proporcionan valores de Br/Bm mds bajos. Mediante el coﬁ~
? trol cuidadoso de las condiciones del procedimiento parag
! fabricar la lepidocrocita, el dxido férrico gamms, magné-?
5 -~ tico y la cinta, pueden oObtenerse caracteriaticas de funi
| cionamiento magndticas aln mds mejoradas a partir de la
; ointa =~ pueden esperarse valores de ?r/Bm de aproximeda-
j mente 0,91 y relaciones de orientacidn de aproximadamen~ |
; te 5, ¥ més elevadas.

10 : Los sigulentes ejemplos ge proporcionan a

- modo de ilustracidn y no deben interpretarse como limitan

- do esta invencidn, el alcance de la cual se define median

te las. cldusulas anexas.

15 , . BJENPIO I

" A, Preparacidn de la Iepidocrocita Sintdtica

En un tanque de capacidad de 946,25 litros

" equipado con un agitador mecdnico y un rociador de aire ;

20~ de tubo perforado, se afladieron 499,62 litros de agua de
la llave a temperatura de 270 ¢, y 80,43 litros de una

| golucidn acuosa que contiene‘28,96 kilogramos de cioruro

ferroso. Ia mezcla se diluye hasta completar 586,67 li-

tros. Hientras que se agita vigorosamente a travds de un,

t

+

a5 A~periodo de 15 minutos, se bombean 128,69 litros de amonia-

co acuoso que contiene 14 litros de hidréxido de amonio

(segin ensayo con un contenido de 28,8 por ciento de amo-

‘nfaco). Se continda la agitacidn, se conecta el aire y

s e

" se oxida completamente hasta un pH de 3,3 en una hora, pa

30 . ra, formar una suspensidn acuosa de semilla de lepidocrocita

15-3.0 72 : - 11 -



'sintdtica. Se completa la precipitacidn de la lepidocro-g
:cita calentando la suspeneidn acuosa aniteriormente citadaé
za temperatura de 382 C., bombeando una solucidn de amonia-
%co adicional (196,82 litros conteniendo 16,09 litros del :
5 %hidrdxido de amonio al 28,8 por ciento, anteriormente ci-'
itado), a razdn de +416 litros por minuto, o alternativamen-

‘te inyectando gas de NH, & razén de 1.132 a 1.415 centime-~

itrps cuibicos por minuto, mientras que la aerecacidn y la

5agitaoidp se contindan. Despuds de 7 1/2 horas, la precil

10 lpi“aacidn ge termind habidndose usado 187,74 litros de una !

| solucidn de amonfaco o 4,313 kilogremos de gas de NH, 3 vo-

: lumen del lote era 915,97 litros, y coutenia 20,11 kilo=-

IR

¥gramos del dxido férrico gamma hidratado, la lepidocrocit

;El valor de pH final era de 3,7. Esto representa una re-—i

15 ;lacidn del producto total de lepidocrocita a semilla de

Eaproximadamente 2:1 basdndose en la cantidad total de la

‘golucidn de amonfaco al 28,8 por ciento utilizada (29,37 !
;litros) dividida entre la cantidad de la solucidn de amo-|
v, i
:niaco al 28,8 por ciento usada antes de calentar la suspen-

20 'gidn acuosa a temperatura de 382 C., (14 litros).

; El exdmen del producto mediante difraccidn

i
'de rayos X muestra una composicidn de mds del 99 por cien-

"t0 de dxido férrico gamma hidratado que se conoce como le{
i :

ipidocrocita que se muestra mediante medidas de microscopis
j
25 .electrdnica como teniendo cristales de tipo acicular pre-

.sentes en forma de haces, teniendo un promedio de orista-

les hasta decaproximadamente 2 micrones eun longitud y te-

{ 2 . > . s
inlendo una relacidn de longitud a ancho de aproximadamente

!20:1 a 50:1) (3 gramos de particulas medidas a una longi~i

30 {tud de 1 micrdn y un ancho de 0,02 microues). Ia compare-

]
i
{

15.3.72 - 12 -
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tal preparado en lo que antecede, con el dlagrame de di-|

'

fraccién de rayos X de la lepidocrocita normel, que se da
; 6 conocer en el Mdtodo 8-98 de la Sociedad Americana pa~-
5 : ra el Ensayo de Hateriales, en el archivo de tarjetas de?
difraccidn de la Sociedad Americana para el Ensayo de %

Hateriales, es el giguiente:

Bxperimental De la S.A.E.M. 8-98 (Lepidocrocita)
ngn A I/To ngn  po I/Io

6,28 100 - 6,26 100

3,30 92 © 3,29 90

2,48 75 2,47 80

2,36 .15 2,36 20
15 2,10 20 2,09 20
1,9 65 ' 1,937 70

10

Se obtienen resultados semejantes utilizan-
- do gas de oxigeno puro en vez ds aire, y utilizando NaOH,
20 § Ca(OH)2 en vez de gas de NH OH ¢ NH3. 1

4
B, Preparacidn de Oxido Pdrrico Gamma lagnético Sint€tico

El tratamiento de la superficie se efectud

calentando a temperatura de 802 C., la suspensidn acuosa;

del tangue del producto de lepidocrocita, y mientras que;

1

25 _ se agita, se afiade una mezcla del agente de tratamiento

de superficie de ,499 kilogramos de dcido graso de acéite
i

de coco ¥y ,091 kilogramos de morfolina en 15.140 litros
de agua caliente. Se continda el calentamiento a tempe;
i

ratura de 882 C., se filtra, y la torta del L£iliro se la~

30 va para quedar exenta de la sal. El producto es una 1epi%
!
!

15.3.72 - 13 -
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docrocita prdcticamente pura revestida con aproximadamen-

- te 2 1/2 por ciento en peso del agente de tratamiento de
superficie de decido graso.

Este material se redujo ya sea eun un horno
de tratamiento de tipo imtermitente o continuo a tempera-
ture de 3982 C. en una atmdsfera de hidrdgeno en dxido fe;
rrogo=férrico y subsecuentemente se oxidd en una oorrien%
te de aire a temperature de 1462 C., en dxido férrico gamﬁa
cuyas propiedades magndticas se'mejoraron mediante densi—i

ficacidn mecdnica durante media hora, en una mdguina mez-'

cladora. El dxido acabado resultante probado maguéticamen-

'te en un campo de 1000 oersted como un polvo seco demostro

un He de 365, un Br de 2040, un Bm de 3470. Como una dlsT
,persldn en aceite, demostrd un He de 362, un Br de 3365, :
;un Bm de 3760. Mediante medidas de microscépie- electronl—
%ca, las particulas secas de 6xido fdrrico tenian una rela-
%cidn promedio de longitud a ancho de 9,3 a 1 y uha longi-f

t

i tud promedio hasts de aproximadamente 2 -microues. f
: !

Se obtiene un producto de dxido férrico se-

imejante, cuando se elimina la etapa del tratamieuto con

. surfactanie. §
EJENPTO IT

En el Ejemplo I, Parte A, el hierro netdlico
Epuede gubgtituirse como el material precipitante en la eté—
ipa de generacidn del producto de lepidocrocita. Un ejem—%
! plo de este mdtodo es el sigulente. Se elaboran dos pre—?
{para01ones idénticas de aproximadamente 757 1itros cada |

:una de una suspensidn acuosa de semilla de lepidocrocita !

i - 14 -
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. . . s i
sintdtica a partir de cloruro ferroso y amoniaco, median~
f
te el método descrito en el Ejemplo I. Se combinan las °

mismas y se transladan a un tanque de capacidad de 1892,50

litros que tiene un depdsito interno que contiene hierroc,

5 ; metdlico y un diepositivo de aereacidn debajo del hierro!

:
. i
y cerca del fondo del tanque. Ias suspensiones acuosag i
combinadas se calentaron a temperatura de 602 C., y se |

i

nantuvieron a esa temperatura, mientras que se oxidaban

con aire, ocagionando la disolucidn del hierro y la pre

cipitacidn del 8xido férrico hidratado, Esta aereacidn |

-
10 |
z

se continud durante 36 horas cuando la lepidocrocita en |
el lote ascendid a un total Ge 34.050 kilogramos. E1 pré—
dueto de lepidocfocita sintética es semejante a aquel del
Ejemplo I, Parte A.

15 : Como en el procedimiento del Ejemplo I,

Parte B, la suspensidn acuosa resultante y el dxido con~

tenldo en la misma, se trataron con wa surfactante, se
filtraron, lavaron, secaron, etc. de la misma manera que§
en el Ejemplo I, Parte B, para formar ua producto final :
20 - de dxido gamma. Bste tambidn exhibid buenas propiedades?
magnéticas. Ia prueba del polvo seco era de He de 340, E
Br de 1987, Bm de 3500; con una dispersidn de aceite, elf

]

He era de 363, Br de 3365, Bm de 3760 a una concentracidn

de campo de 1000 oersted. i
1

25
Ejemplo IIT

Se prepara el dxido férrico gamme magndtico
tal coro en el Ejemplo I con la excepcidn de que en la %

30 reduccidn de la lepidocrocita en dxido ferroso-fdrrico

{
]
i
H

15.3.72 ~ 15 -

t



10

15

20

25+

30

1503¢72

no se ugd un material reductor gaseoso, tal como hidrdge-

- no. Toda la reduccidn se efectud mediante el revestimien—

to del surfactante orgdnico sobre las pariiculas de la le~

pidocrocita bajo la misma temperatura del horno. Isie

- producto es tambi€n bueno magnéticamente, teniendo un pol-

vo seco de He de 303, Br de 1892, Bm de 3388 y una Gisper-~
gidn de aceite en Hc de 325, Br de 2841, Bm de 3207.

EJEHPIO IV
In un tanque de capacidad de 1892,50 litros

con un agitador y un rociador de alre se afiadieron 984, 10

litros de agua a temperatura de 27° C., ¥ 151,40 litros

: de una solucidn acuosa gue contiene 59,02 kilogramos de

i

. cloruro ferroso. IMientras que se agita a través de un

% periodo de 10 a 15 minutos, se bombean 302,80 litros de

une solucidn que contiene 9,08 kilogramos de NaOH. Llen-

tras que se estd todavia agitando, se oxidan con aire a

* razdn de 14,15 centimetros cdbicos por minuto, hasta que.

el precipitado ferroso se oxide en forma férrica. =Bsto

- requiere aproximadamente una hora. Se completa la preci-

- pitacidn del dxido calentando la suspensidn acuosa ante-

. riormente citada a temperatura de 522 C., coutinuando la :

. agitacidn y la asreacidn mientras que se inyecta continua-

. mente una solucidn adicional de sosa cdustica hasta que

- el producto total asciende a 40.860 kilogramos de dxido

" mientras gque se regula la adicidu de dlcali para mantener

. el valor del pH dentro de la escala de 3,0 a 3,7. Ia le-

' pidocrocita sintética resultante se convierte en dxido

| gamma magndtico tal y como se describe en el Ejemplo I con

w 16 -
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resultados seme jantes.

EJENPIQ V

Dentro de un tanque de capacidad de 946,25
litros con agitador y aparato de aereacidn a 492 litros
de agua a temperatura de 272 C., se afiaden 75,70 litros |
de una golucidn acuosga que contiene 29.056 kilogramos deé
cloruro ferroso. Mientras que se agita a travds de un
perfodo de 10 a 15 minutos, se bombean 151,40 litros de
ung sugpensidn acuosa de cal que contiene 8,40 kilogra-

mos de Ca(OH)z. Se contintda la agitacidn, se comienza

la oxidacidn y se continda aproximadamente durante 1 ho-

ra hasta que el precipitado ferroso se convierte comple~!
i

tamente en forma férrica y el pH tieme un valor de apro-

xinadamente 3,5. Se completa la precipitacidn de la lewé

1

pidocrocita sintdtica mediante adicidn gradual de 151,40;

litros adicionales de la suspensidn acuosa de cal, a tra-

vés de un periodo de aproximadamente 8 horas, bajo condi%
clones de agitacidn, aereacidn, y temperatura de 572 C.,

v manteniendo el pH dentro de la escala de 3,0 a 3,7 rené
gulando el rdgimen de la adicidn de cal. EL producto fi;

nal de aproximadamente 20,43 kilogramos ge trata para fof—
}

mar el dxido férrico gamma magnético tal como se descri-j
i
'

be en el Ejenplo I con resuliados seme jantes.

'

EJEMPIO VI

A, Preparacidn de la Iepidocrocita Sintética

Pontro de un tanque de capacidad de 4542 li-

trog equipado con un agitador mecdunico y un rociador de .

- 17
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aire de tubo perforado, se afiadieron 2165 litros de agua de
la llave @ temperatura de 4,42 C., y 299 litros de una seclu
ciéw acuosa que contiene 135,29 kilogramos de cloruro ferro
g0. MNientras gue se agita vigorosgmente, a través de un pe
riodo de 15 minutos, se bombean 590,46 litros de amoniaco
acuoso que conbienen 62,83 litros de hidrdxido de amomio
(conteniendo segin ensayo amonfaco al 28,8 por ciento). Se
continda la agitacién, mientras se eleva la temperatura a
272 C se conecta el aire y se oxida completamente hasta un
pl de 3,8 en una hora, 15 minutos, a fin de formar la sus-
pensién acuosa de semilla de lepidocrocita sintética. Se
completa la precipitacién de la lepidocrocita calentando

la suspensién acuosa anteriormente citada a temperatura

de 382 C., bombeando una solucién adicional de amoniaco
(881,90 litros comteniendo 72,67 litros del hidréxido de
amonio al 28,8 por ciento anteriormente citado) a razén de
15969 litros por minuto o alternativamente inyectando gas
de NHB a razén de 5,38 a 6,79 centimetros cubicos por minu
to, mientras que se continmdan la aereacidn y la agitacidn.
Después de 7 horas, 55 minutos, se terminé la precipitacidn
uséndose 881,90 litros de la solucidn de amonfaco o 20,29
kilogramos de gas de NH%, siendo el volumen del lote de
3925 litros y conteniendo 101,70 kilogramos de éxido férri
co. gamma hidratado, la lepidocrocita. El valor de pH final
erg de 4,1. Esto representa una relacidén de producto to-
tal de lepidocrocita & semilla de aproximadamente 2:1 ba-
séndose en la cantidad total de la solucién de amonfaco al
28,8 por ciento utilizada (135,50 litros) dividida entre

la cantidad de la solucidn de amonfaco al 28,8 por ciento

utilizada antes de calentar la suspensién acuosa a tempe-

15-3-T72 - 18 -
NEB._
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 ratura de 382 C., (62,83 litros).

400836

_Bs Prepargcidn del Oxido Pérrico Gamma Magndtico Sintético

El tratamiento de superficie se efectud calen-

. tando la suspensidn acuosa del tanque del producto de le-

Z pidocrocita a temperatura de 802 €., y luego mientras se !

agita, se aflade una mezcla del agente de tratamiento de

“ hasta quedér de la sal exenta. EL producto es lepidocro-;

'
!

1

superficie de 56,77 litros de deido graso de aceite de co

co (AGAC) y .227 kilogramos de morfolina en 56,77 litros

de agua caliente. Se contimia el calentamiento a tempera

ture de 882 (., se filtra, yse lava la torta del filtro

. i
" cita prdeticamente pura, revestida con aproximadamente 3 !
1

j por clento en peso del agente de tratemiento de superfioié
|

", de deido graso. i

I

Este material se redujo en un horno de trata;

- miento ya sea de tipo intermitente o continuo a temperatus

' na mezcladora. Bl 6xido acabado resultante probado magne'I

ra de 427¢ C. en una atndsfera reductora de AGAC en éxido!
ferrogo~-férrico y se 0xidd subsecuentemente en una corrie%-
te de ailre a temperatura de P22 C., en dxido férrico gamma
cuyas propiedades magneéticas se mejoraron mediante densi~§
Ticacidn mecdnica durante una hora 15 minutos en una méqu%~
T
|
]

ticamente en un campo de 1000 oersted como un polvo seco :

mostré wn He de 335, Br de 1770, Bm de 3650. En una cint%.

mostrd un He de 310, Mediante medidas de microscopia elec-
trdnica, las particulas secas del dxido férrido tenfan uné
ralacidn promedio de longitud a ancho de 9,3 2 1, y una A
longitud promedio hasta de aproximadamente 2 micrones.

i
f
;
!
i

Se obtiene un producto de dzido férrico se-~!

ne jante, cuando se elimina la etapa de tratamiento con sue-

factante,

- 19 - i
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EJENPLO VIT

Usando unz miquina probadora de cinta magné-
tica y el equipo auxiliar necesario para evaluar les cin-

tas, el dxido férrico gamma sintético de la invencidn se

incorpord enuuna cinta magnética de acuerdo con las proce~

I 4

dimientos normales, anteriormente descritos y se comparo
con cintas elaboradas de manera semejante, que ftenian 6xi§
dos férricos gamma magnéticos preparados de acuerdo con lés
métodos del arte anterior. Para proporciochar une norma dé
comparacidn a fin de que puedan intercomparsrse las cintaé
probadas, el transporte de las cintas se ajusta para pro—é
porcionar una respucsta de frecuencisa de salida de O db aé
todas los frecuencias que abarcan la escala audio (de apré-
ximadamente 100 a 15.000 Hertz o ciclos por segundo), ubis
lizando una cinta de audio generalmente buena gue puede ob—
tenerge fdcilmente en el comercio (por ejemplo la 111-A dé
la Minnesota IMining and Manufacturing Co. v otras). é
Se compararon las siguientes cintas.

Cinta NUmero 1: Contiene un 6xido férrico

¢

gamma magnético elaborado mediante métodos normales de re;
duccibén y oxidacidn de un 6xido férrico alfa hidratado pr;—
cipitedo a partir de sulfato ferroso (el procedimiento par;
elaborar el dxido férrico alfa hidratado es semejante a :
aquel descrito en las patentes Norteamericanas de Pennimen
y Zoph, Nimero 1.327.061 y Nimero 1,368.748). No hubo deh—
sificacién mecdnica del 6xido férrico (fabricado por PFizer
Inc., para la cinta de bajo ruido de corriente alterna, v
designada M0-2035).

Cinta Mimero 2: El éxido férrico gamma mag-

H

nético contenido en la misme, se prepard de manera seme jan

- 20 -
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" te a aquel para la cinta Nimero 1, con la excepcidn de que;
i el dxido férrico gamma resultante se trata con un surfactante

. el tridodecilbencensulfonato de trioxialuminio, de acuerdo:

[l

; con el método dado a conocer en la patente Norteamericana

. Mimero 3.294.686 y se densifica mecdnicamente hasta aproxkl

. madamente 0,85 gramos por centimetro cibico antes de incor-

Ao 1]

! porarse en la cinta, para obtener una mejor respuesta de !
1

. frecuencia, El 6xido se fabrica por Pfizer Inc., y se de-!
. eigna 1M0-2530.
10 5 ginta Ndmero 3: El dxido férrico gamma mag-

- nético contenido en ésta, se prepara a partir de dxido fé-
' rrico gamma hidratado precipitado mediante un método seme-

' jente & aguel dado a conocer en la patente Norteamericana

; imero 3.015.627. El éxido ha sido fabricado por la Pfizer -

15 ' Inc., vy se designa IRN-220. '

Cinta Nimero 4: El éxido férrico gammz megné

i
]

tico contenido en la presente es igual que aquel descrito %
' i
e
|

" para la cinta Ndmero 3, con la excepcidn de que el xido s
~ densifica mecénicamente hasta aproximadamente 0,85 gramos

20 por centimetro ciUbico antes de incorporarse en la cinta, p?—
{ rz obtener unz mejor respuesta de frecuencia. {

Cinta Nimero 5: El 6xido férrico gamma megné;
tico, contenido en la presente es aquel preparado en el Ejég
nlo VI, i
25 . | El Cuadro 1 que se da a continuacidn propor-i

ciona una comparacidn del funcionamiento magnético de las ;
cinco cintas anteriormente descritas. ILas cintas se probai
ron en una midquina de grabacidn-reproduccidn de cinta Ampe%

300 a una velocidad de cinta de 19,05 centfmetros por seguﬁ—

30 do. i

1563.72 ﬁ - 21 - i
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CUADRO 1
| Cinta No. 1 2 3 4 5
iTicmpo de molienda
5 (horas 48 48 48 - 48 48
%Viscosidad de molien

5 . da (XU) 79 79 T4 75 86

%Grueso de revestimilen )
i to (milimicrémetroéT 12,573 12.065 11,430 10.795 10.820

§
i Polarizacidn mdxi~

:Respuesta de frecuen ;
| cia a 100 Hz (dB) -1,0 0,8 1,5 2,0 2,1
10 i )
a1 kHz (aB) -0,5 1,3 1,8 2,4 2,6.
ia 7,5 kHz (dB) 0,1 1,6 1,9 2,7 5,0
'a 10 kHz (dB) 0,3 1,6 2,0 2,9 5,8
‘2 15 kHz (dB) 1,2 2,6 3,0 3,8 8,0
‘Salida a 3% de DAT | f
15 i (aB) 9,8 10,9 11,6 12,0 13,0
%Ruido de corriente l
‘alterna (1-5 kHz)(dB) -69,4 -69,1 -68,8 ~68,5 ~69,1
gRuido de corriente , ;
‘directa (1-5):(aB)<., -61,8 -62,2  ~61,8 =59,5 -60,5
| $alida saturada (dB) ’
e : 500 Hz 16,2 17,4 18,2 18,6 19,3
'Salida saturada (as) ’ :
| 15 kHz ~5,0 =4,5 -4,7 ~4y3 0,2
‘Bscala dindmica (dB) 68,9 70,4 70,6 70,9 71,7
 Sefial/Ruido (dB) 79,2 80,0 80,4 80,5 82,1
 Impresidn (dB) 50,4 47,9 43,5 43,5 47,0
25 ‘He de la Cinta (1 kOe) 319 292 288 283 310 |
'Br de la Cinta (GAUSS) 950 1125 1287 1418 1467 |
‘Bm de la Cinta (GAUSS) 1245 1420 1577 1708 1683 .
"Br/Bm a 1 kOe 0,762 0.791 0,816 0.830 0,87
| Orientacidn 1,58 1,78 2,11 2,20 2,90 a
; 100 o,e.
: en el campo
. parg llevar
30 ; al mdximo
‘Resistencia (10° OHMIOS) 100 175 30 12 1,3

1
I
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Con respecto & los resultados mostrados en

el Cuadro anterior, el tiempo de molienda (horas) y la vie-

cosidad de molienda (Unidades Krebs) se refieren a las con-

diciones durante la nreparacidn de cada cinta, de acuerdo
5 : con el procedimiento anteriormente descrito. EL Grueso del

‘ i
- revestimiento se refiere al grueso de la mezcla magnética !

1
1
" revestida sobre la cinta acabada. g

La respuesta de frecuencia de la Cinta INdme-

ro 5, es bastante superior a las otras cintas, especialmen—
. !
10 te a las frecuencias mds elevadas, Ia salide de audio es |

1
+

en decibelios (db). Son unidades de mds si son supcriores

a un db de cero y son unidades de menos si son menores de |
f
- » . - 1
un db de cero, Son en realidad una relacidn y se deflnené

como 20 veces el logaritmo con respecto a la base 10 de unn
15  relacidén de 2 ndmeros. Por lo tanto, cualesquiers de las ;

unidades que existen en una relacién de 2 a 1 (%), por ejém—
!

plo, mediante definicién es 20 x logaritmo de 2 = 20 x |
{
!

301 = 6,02 db meyor § +6db es igual al doble de la canti~

dad observada cualesquiera que sea, De manera semejante !

20 +3 db = 1,41 x las cantidades obscrvadas.

ILa polarizacidén mdxima se refiere a los mlll—

amperios de corriente en las cabezas mWGnétlcas neceuarlﬂs

para producir la sefial de salida mdxima a una frecuencia

especificada, Ia polarizacién se refiere a una sefial de

25 frecuencia elevada impuesta en las cabezas, usualmente de |
alrededor de 80,000 hertz para el objeto de asegurar una %e-
fial de salida no distorsionada y lineal desde la cinta maé—
nética.

Ia salida a 3 por ciento de DAT (Distorsiénz

30 Arménica Total) es importante, debido a que son deseablesz

15.3.72 - 23 -
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las salidas mds elevadas_en_este punté. Bl punto de 3 pof
ciento de DAT es mds o menos arbitrario ya.que una sefial
de audio de mds de 3 por ciento de DAT no puede ser perci-
bida por el oido. Esta salida se mide electrdénicamente
comparando una seilal de onda sinusoidal pura con la seﬁalf
de salida y aumentando la salida hasta que se llegue a 3
por ciento de DAT.

El ruido de corriente alterna se refiere es-

pecificamente &l nivel de ruido de la cinta borrada de co-

rriente alterna con la polarizacién Unicamente en las ca-

bezas de registro. Varias preparaciones de dxido magnéti;

co usando los métodos de la invencibn y los productos dadés
a conocer en la presente, han tenido un ruido de corrienté

alterna muy bajo hasta de -71 db y uno muy elevado tal co;

mo -67,7 db (los mimeros mds negativos significan menor
ruido).

El ruido de corriente directa se determina E

en la cinta que se ha borrado mediante un imén permanente;
simulando el borrado tal como el que se logra en algunas .
grabadoras magnéticas o aparatos de registro menos costo-
sos. El valor obtenido estd relacionado con la excelencia
de la dispersidn del éxido magnéticq‘en la pelicula y coné
uniformidad de superficie, ILa mejor dispersidén y mejor :
wniformidad proporciona menor ruido. ;

Salida saturads a 500 Hertz es la sefial méxiﬁa

obtenida desde la cinta, & medide que se auments la seﬁal%

de entrada. Esta salida estd relacionada directazmente coﬁ
las propiedades megnéticas del 6xido de hierro gamma usad;,
el grueso del revestimiento de le cinta, y la densidad

i
del revestimiento de la cinta magnética,

- 24 -
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: de eco que se obtiene mediante la proximidad estrecha de

~una cinta no grabade a una cinta grabada. E1 nimero mgs

: i
db entre la sallda a 1000 Hertz y el ruido de corriente al-

400836 2owge

Ia Salida saturada a 15,000 Hertz, estd re-
]

" lacionadéa con la resigtencia de las particulas magnéticas
. en la cinta, al campo de autodesmagnetizacidn producido me-

: diante la sefial registrada a 15.000 Hertz.

Ia impresidn en db, se relaciona a la sefial

|
!

: !
- elevado es el mejor. Las seffales de impresidn aparecen mis
* comdnmente en la cinta grabada en logs carretes acondiciona-

!
© dos a través del franscurso del tiempo. §
. i

[}

Ie gscala dindmica es la diferencia total en

terna. Ia Sefial/Ruido es la diferencis total en db entre,

- la salida a 3 por ciento de distorsidn y el ruido de oorr&eg

te alterna. ILos mimeros mds elevados son mds deseables.i

El He, Br y Bm de las Cintas son propiedade%

magndticas normales y varian de acusrdo con las propicdades
magndticas de las particulas magnéticas utilizades y tam-

bién varfan de acuerdo con el sistema de fabricacidn de cin
. i
ta. Dstas cintas se febricaron en ¢l mismo sistema. ;

E1 Br/Bm mido la cuadratura del lazo de his-
tdresis magndtico. ITa cifra mds elevada es la mds deseabie
y la Cinta NMimero 5 que contiene el éxido fdrrico gamma
nagndtico nico de la iuvencidn es notablemente diferente%
a oste respecto. Ia medida se efectud en un campo de 100b
oersteds en un medidor BH de 60 ciclos, z

Ta relacidn de orientacidn mide la relacidn
i

[
del Br (magnetismo restante en la cinta después de que se

quita el campo magndtico) en la direccidn paralela al reob

- rrido de la cinta hasta la perpendicular Br al recorrido de

-~ 25 - f
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j la cinta, Se mide como 1000 oersted y a un campo mds bajo

* (usvalmente de aproximadamente 300 oersted) cualquiera que

: A, Preparacidn de Lepidocrocita Sintética

sea el campo que lleve al mdximo la relacibn. 4&qui, la Cin-
ta Nimero 5 es notable y Unica., E1l valor de 2,90 & 1000
oersted es el mfs elevado observado para cualquicr cinta de
6xido de hierro gemma magnético. ILa resistencia de la cinta
es la resistividad de superficie eldctrica. Ia cifra mds

bajaes la mds deseable.

EJEMPLO VITI :

i

Dentro de un tenque de capacidad de 4542 li-'
tros equipado con un agitador y un rociador de aire, se in-

trodujeron 2165 litros de agua a temperatura de 272 C., ¥y ;

310,37 litros de una solucidn acuosa que contiene 147,55

kilogramos de ung solucidn de cloruro ferroso. Hientras
que se agitaba a través de un perfodo de 10 a 15 minutos, !

se bombearon 719,15 litros de una solucidén que contiene 39,95

i kilogramos de NaOH. Mientras que estd todavia agitdndose,.

se oxida con aire a razén de 24,34 centimetros cdbicos por,

5 minuto, hasta que el precipitado ferroso se oxidea en forma

férrica. Esto requiere aproximadamente una hora. Se com-

. pleta la precipitacidn del 6xido calentando la suspensidn:

acuosa anteriormente citada, a temperatura de 542 C, con{
tinuando la agitacidn y la aereacidn mientras que se inyec;
ta continuamente una solucién adicional de sosa cdustica I
hasta que el producto total asciende a 91.708 kilogramos

de éxido mientras que se regula la adicién del 4leali pars

mantener un valor de pH dentro de la escala de 3,0 a 3,3.
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Ta lepidocrocita sintdtica resultante, se convierte en

$xido gammamagnético.

* B, Preparacidn de Oxido Férrico Gamme Magndtico Sintdtico!

H
H

t

El tratamiento de superficie se efectud ca~

lentando la suspensidn acuosa del tanque del producto de%

% lepidocrocita a temperatura de 802 C., luego, mientras g

!

que se agita, se afiade una mezcla de agente de tratamient

!
to de superficie de .499 kilogramos de Hcido graso de acei

te de coco ¥ .091 kilogramos de morfolina en 15.140 1li- §
{
tros de agua callente. Se contimia el calentamiento a tég
i

peratura de 882 C., se Ffiltra, y la torta de filtro se la-
va para quedar exenta de la sal. El producto es lepiﬂocré—

cita prdcticamente pura, revestida con aproximadamente {
i
{

2 1/2 por ciento en peso del agente de tratamiento de su-

perficie de decido graso.

Eate material ge redujo .  en un horno de tra-

1

taniento ya sea de tipo intermitente o continuo a temperé—
tura de 42%9 Coy en la atmdsfera reductora de deido grasé
de aceite de coco en dxido ferroso-férrico y subsecuente-
mente se oxidd en una corriente de aire a temperatura deg
3712 C., en dxido férrido gamma, cuyas propiedades magné%
ticas se mejoraron mediante densificacidn mecdnica, duraé—

i
te 45 minutos en una mdquina mezcladora.

BJEMPIO IX

. i
A. Preparacidn de la Tepidocrocite Sintdtica '

En un tanque de capacidad de 4542 litros
equipado con un agitador mecdnico y un rociador de aire

i
|
i
i
de tubo perforado, se afladieron 2165 litros de agua de lq

- 27 -
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llave a temperatura de 202 C., y 285,77 litros de una éoi
lucidn acuosa que contenia 147,55 kilogramos de cloruro -
ferroso., Mienitras que se agitaba continuamente a través

de un periodo de 15 minutos se bombearon 719,15 litros

de una solucidn de hidrdxido de sodio que contenia 39,95:
kilogramos de hidrdxido de sodio. Se continud la agita-—
cidn, se counecta el aire y se oxida completamente h@sta §
un pH de 2,9 en 1 hora 3 minutos, para formar una suspen%
gidn acuosa de semilla de lepidocrocita sintética. Se coé—
pleta la precipitacidn de la 1epidocfocita calentando 1&1
mezcla anteriormente citada a temperatura de 392 C., bomf
beando una solucidn adiciowal de hidrdxido de sodio (794%85
litros que contienen 49.940 kilogramos de hidrdxido de sé-
dio) a razén de 2,08 litros por minuto, mientras gue el i
pH se mantiene a un valor de 2,9 a 4,1; y se continda 1aé
aereacidn y la agitacidn. Después de 6 horas 45 minutos?
se terming la precipitacidn usdudose 794,85 litros de uns,
golucidén de hidrdxido de sodio y el volumen del lote era%
de 4163,50 litros y contenia 106,24 kilogramos de Gxido :
férrico gamma hidratado, la lepidocrocita. EL valor de :
pH final era de 6,7 debido al exceso de hidrdxido de so-;
dio, Esto representa una relacidn de producto total de !
lepidocrocita a semilla de aproximadamente 2,2-1 basgndo-
ge en la cantidad total del hidrdxido de sodio usado (89%89
kilogramos) dividido entre la cantidad del hidrdzido de %
sodio usado, antes de caleutar la suspensidn acuosa a teé-
peratura de 392 C. (39,95 kilogramos). i
B. Preparacidn del Oxido Férrico Gamma Magndtico Sintétiéo

H
El tratamiento de superficie ge efectud ca-

lentando la suspensidn acuosa del ftangue del producto de

- 28 =



| to de superficie de 2,588 kilogramos de dcido graso de acei-

! o de coco ¥ .227 kilogramos de morfolina eun 56,77 litros:

|
. de agua calisnte, Bl calentamiento se continda a tempera-

v

: !
tura de 882 C., se filtra, se lava la torta del filtro pak
' ra quedar exenta de la gal. El producto es la lepidocro{

cita prdcticamente pura, revestida con aproximadamente 3;

I

. por ciento en peso del agente de tratamiento de superfici?
10 ; de deido graso. §
| Este material gse redujo en un horno de ﬁra{
: tamiento, ya sea de tipo intermitente o continuo, a tem{
 peratura de 4272 C., en una atmdafera reductora de AGAC |
" en xido ferroso-férrico y subsecuentemente se oxidd en |
15 " una corriente de aire a temperatura de 3712 C., en 6xido§
: férrico'gamma, cuyas propiedades magnéticas se mejoraroné
nediante densificacidén mecdnica de 45 minutos, en una mé%
" quina mezcladora. E1 dxido acabado resultante se probd é
: magnétioamen#e en un campo de 1000 oersteds como un polvq
2C ~ seco, mostrando un He de 332, un Br de 2010, un Bm de 3650.
: Bn la cinta, mostrd un He de 311, un Br de 1411, un Bm dé
1612, {
LJEMPIO X %
25 : Sigulendo el procedimiento del Ejemplo VII%
‘ge compararcn las sigulentes cintas due contenfan dxido fé-

. fas |
rrico gamma magunetlco: :

i
Cinta Wimero 6: E1 dxido fdrrico gamma !

i
magnético contenido en esta cinta es auqel preparado en |

30 el Ejemplo VIII.

|
i
‘
i
!
!
!
1
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Ginta Nimero 7: E1l dxido férrico gaums mag-

ndtico contenido en esta cinta, es igual que aquel descri-
t0 para la Cinta Mimero 1 en el Ejemplo VII, con la excep-—

cidn de que el dxido se densifica mecdnicamente hasia apro

. ximadamente 0,85 gramos por centimetro cubico antes de in-

corporarsge en la cinta, para obtener una umejor respuesta;
de frecuencia., El dxido es fabricado por Pfiger Inc., y se
designa 10-2230.

Cinta Ifmero 8: Bl dxido férrico gamma mag-

nético contenido en esta cinta es aquel preparado cn el

Ejemplo IX.
El Cuadro 2 que se da a confinuacién propor-

ciona una comparacidn del funcionamiento meguético de 1a§

tres cintas descritas eu lo que antecede. Ias cintas 6 y

. 7, se probaron en una mdquina grabadora reproductora de

cinta Ampex 440 y la cinta 8 se probd en una mdquina Ampex

300, Ia velocidad de la cinta en todos los casos fue dei

i
H

i
i

CUATZRO 2 :

. cigta Mo. 5 7 8 !
- Tdempo de molienda (horas) 48 48 48,7;
: Viacosidad de Molienda (UK) 82 - 86 ‘ 92 :
; Grueso de revesbimiento (mili- i
~ nicrdmetros) 10,439 10,033 9.881.
Polarizacidn Mdxima (mA) 546 6,3 5,9 i
- Respuesta de frecuencia a - %
100 Hz (dB) 1,8 ~0,7 1,2

a 1 kHz (dB) 2,8 0,4 2,0
a 7,5 kiiz (dB) 5,8 2,8 4,9,

- 30 =
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CUADRO 2 (Continuacidn)

Cinta No. 6 1 8
& 10 iz (dB) 6,2 3,0 5,8
" a 15 Kiz (dB) 5,6 1,6 8,6
5 . SALIda a 3% de DAT (dB) 11,3 8,2 11,0 |
; Ruido de corrieante alterna |
. (1-5 xHz) (dB) ~69,4 ~69,7 -69,4
| Ruido de corriente directa
: (1-5 kHz) (aB) ~65,0 ~63,6 ~-61,3 |
: Salida saturada (dB) 500 Hg l':{,4- 15,3 17,6
10 | 8alida saturada (dB) 15 ¥Hz 0,9 -1,2 1,0
. Tscala dindmica (dB) 72,2 70,1 TLy4 |
Sefial/Ruido (dB) 80,7 77,49 80,4
Impresidn Thru (dB) 46,0 48,0 48,5
~ He de la cinta (1 XOe) 286 302 311 !
15 Br de la cinta (GAUSS) 1475 1205 1411
' Bn de la ciuota (GAUSS) 1723 1566 1612 9
Br/Bn a 1 kOe 0,856 0,777 0,875 §
Relacidn de orientacidn a :
1000 oersted 2,90 1,65
0 Resistemcla (10° OHMIOS) 1,1 1000 0,5 |
. |
LJENPIO XTI ;
Ia distribucidn del campo de cambio de las §
particulas en las cintas 6 y 7 (que se describen en el é
25 Ejemplo X) tambidn se miden o'bten_iendo el lazo de histé;-
resis y diferenciando el mismo con respecto al campo apli-
cado. Ias medidas se efectuan mediante procedimientos é
normales, usando un Medidor de Iazo de Histdresis., EL E
mdximo obtenido a la fuerze coercitiva se caracteriza, %
midiendo el ancho en cersted a 50 por ciento de la altu—{
30 ra mfxima., E1 ancho de la Mitad de la altura para la Oiﬁta

3
1
¥
i

‘
!
|
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Nimero 6 (la particula dada a conocer en la invencidn) e$

de 79 oersteds en comparacidn con 131 oersteds para la
Cinta Nimero 7. Ia distribucidn de campo de cambio estre
cha se produce mediante las particulas que estdn bien orien
tadas. Debido a que la Cinta Mimero 6 tiene una.digtribu-
cidn de campo de cambio que es aproximadamente dos veces
mds angosta que la Cinta Mimero 7, hay menos particulas
presentes que se cambian a campos hajos, produciendo una%
cinta que es menos fdeil de desmagnetizar que la Cinta :
Ndmero 7. Por lo tanto, los campos de autodesmagnetizacidn
producidos a frecuencias elevadas reducen meunos la salidé
a 15,000 Hz para la cinta Mimero 6 que para la Cinta M~
ro T« Sug salidas saturadas respectivas a 15,000 Hz son%

EJENPIO XTI
Se probaron treinta cintas que contenian

dxidos fdrricos gamma magndticos, dados a conocer eu la

presente iluvencidn y proporcionaron la distribucidn tipi-

. co sigulente de Br/Bm y los valores de orientacidn en uu:

. campo de 1000 oersteds.

1

No. de las Muestras Br/Bu
7 de 0,88 a 0,89
12 de 0,87 a 0,88
4 de 0,86 a 0,87
4 de 0,85 a 0,86

de 0,84 a 0,85

~
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. equipado con un agitador mecdnico y un rociador de aire

" la llave a temperatura de 272 C., y 61,32 litros de una

400836 204,

o, de lag Muestras Relacidn de Orientacidn

- seererons

2 de 3,2 a 3,4 ;
12 de 3,0 a 3,2
9 de 2,8 a 3,0 !
4 de 2,6 a 2,8 g
3 de 2,4 a 2,6 5

EJEMPTO XIII .

A, Preparacidn de la Iepidocrocita Sintética

A un tanque de capacidad de 946,25 litros |

de tubo perforado, se afladieron 484,48 litros de agua de

i

- golucidn acuwosa que.contiene 29,28 kilogramos de cloruro |

- ferroso. Se diluye la mezcla hasta 575.32 litros. Ia so-

|
lucidn se calienta a temperatura de 302 C. Iientras queg
]
1
ge aglta vigorosamente a travda de un perfodo de 15 minuT

tos, se bombean 128,69 litros de amoniaco acuoso que conf

tienen 15,897 litros de hidrdxido de amonio (de acuerdo
|
con el ensayo con un contenido de NH3 al 28,8 por ciento).

i
Se continda la agitacidn, se conecta el aire, y se oxidai

completamente hasta un pH dé 3,45 en una hora, para for-%

 mar una suspengidn acuosa de semilla de lepidocrocita sln-

§
t€tica. Se completa la precipitacidn de la lepidocrocita
]

calentando la suspensidn acuosa anteriormente citada a tég

I
peratura de 372 C., bombeando wna golucidn adicional de |

amonfaco (204,39 litros que contienen 13.172 litros de hi-
drdxido de amonio (segin ensayo con un.contenido de NH3 él

28,8 por ciento) a razdn de .439 litros por minuto. Des-

- 33 - | !
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, habiéndose usado 182.437 litros de solucidn de amoniaco y

lel volumen del lote era de 915,97 litros y contenia 18,52

;kilogramos de dxido férrico gamma hidratado, la lepidocrO?

. cita. E1 valor de pH final era de 3,52.
Se toman medidas en un aparato microgrdfico:
electrdnico sobre el producto de lepidocracita anteriormen-—

te obtenido, y se encuentran los siguientes resultados de

distribucidn de tamaflo de particula, suponiendo que cade

particula es de forma cilindrice y calculando la distribu~

cidn como un porcentaje del volumen total calculado de las
|

_ %particulaso ‘

% Particula que tiene una Porcentaje de particulas !

! relacidn de longitud/an- en total sobre una base ;

i cho entre: en volumen, :

i de 1,0 a 5,0 1,49 %

. de 5,0 8 10,0 25,34 :

| de 10,0 a 15,0 29,04 %

_ de 15,0 a 20,0 34,03 f
: de 20,0 a 25,0 5,80
ds 25,0 a 30,0 4,30

| 100,00

EJEMPTO XIV

. Prepargcidn de la Iepidocrocita Sintética

En un tanque de capacidad de 946,25 litros,
% equipado con agitador mecdnico y rociador de aire de tube
perforado, se afiadieron 624,52 litros de agua de la llave

a temperatura de 292 C., y 61,70 litros de uusa solucidn .
t

|

- 34 -



acuosa que contenfa 30,18 kilogramos de cloruro ferroso.g
. - !

f Se diluye la mezcla hasta T17,74 litros. Mientras que se:
: agita vigorosamente a travds de un periodo de 15 minutosﬁ
se bombean 181,68 litros de amoniaco acuoso gue contienen
5 i 14,76 litros de hidrdxido de amonio (segn ensayo con un

v
i
i
[l
i
H
i

. tacidn, se conecta el aire y se oxida completamente hast4
: !
. un pH de 3,3 en 52 minutos para formar una suspensidn acuo

' contenido de 28,8 por ciento de NH3), ge continda la agi~

sa de semilla de lepidocrocita sintdtica. Se completa 1%
i

10 . precipitacidn de la lepidocrocita manteniendo la suspen- |
' 8idn acuosa anteriormente citada a temperatura de 382 C.

* inyectando gas de NH3 g razdn de 1.132 a 1.415 centimetros

- edbicos por minuto, mientras que se continda la aereacibn

i

v agitacidn. Despuds de 7 horas, 20 minutos la precipita-

15 " ¢idn se termina, se han usado 4,31 kilogramos de gas de !

NHB’ v el volumen del lote era de 915,97 litros y conte~
nfa 17,61 kilogrames de 6xido férrico, gamma hidratado,
la, lepidocrocita. E1 valor de pH final era de 3,52. Est%
| representa una relacidn de producto total de lepidocrooiT
20 ta a semilla de aproximadamente 2:1. '

Preparacidn del Oxido Pérrico Gamma Magndtico Sintdtico

|
El tratamiento de superficie se efectud ca-

lentando la suspensidn acuosa del tanque del producto de

~ lepidocrocita a temperatura de 802 C., y luego mientras

25 que se agitaba se afilade una mezecla del agente de tratamieh

to de superficie de .499 kilogramos de dcido graso de aa‘ce?:i.-~

te de coco y 091 kilogramos de morfolina en 15.140 1itro;

de agua caliente. Se continta el calentamiento a tempera;

tura de 882 C., se filtra y la torta de filtro se lava pa;
30 ~ ra quedar exenta de la sal. Il producto es la lepidocroc%ta
|

i
i
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; prdoticamente pura revestida con aproximadamente 2 1/2 pdr

WelE
f

. ciento en peso del agente de tratamiento de superficile de

decide graso.

Eate material se redujo en un horno de tra-
tamiento ya sea del tipo intermitente o continuo, a tempe-
ratura de 3982 C., en una atmdsfera de hidrdgzeno en 6xidd
ferroso-férrico y subsecuentemente se oxida en una oorriég
te de aire a temperatura de 2432 C., en dxido férrico gamua
cuyas propicdades magndticas se mejoraron densificéndosez
mecdnicamente durante 45 minutos, en una mdquina mezcla~§
dora. .

El dxido acabado resultante probado magnéﬁ%-
camente en un campo de 1000 oersteds como un polvo seco ;
mostrd un He de 350, un Br de 2080, un Bm de 3690. ;

Se llevaron a cabo las medidas en un aparé~
t0 microgrdfico electrdnico sobre el producto de dxido fé—
rrico gamma obtenido en lo que antecede, y se encontraron
los siguientes resultados de la distribucidn del tamafio ;
de particula, suponiendo gue cada particula es de confi-é

guracidn cilindrica y calculando la distribucidn como un%

porcentaje del volumen total calculado de las particulasé

Particulas que tienen una % de particulas totaleé
relacidn de longitud/ancho gobre una base en volwien
sntre: f
de l,O a 4,0 16963 ,
de 4,0 2 7,0 47,00 2
de 7,0 a 10,0 24,37 z
de 10,0 a 13,0 9,05 ?
de 13,0 a 16,0 1,83

de 16,0 a 18,6 1,12

100,00

=36 -



10

15:

20

25

26=6=T4

ne

400836

La pregsente solicitud, que corresponde a la
presentada en Estados Unidos de América, con fecha 17
de Marzo de 1.971, bajo el ndmero 125:331 y 11 de Pe-
brero de 1.972, mimero 225.636, se acoge a loa benefi
cios del Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie
dad Industrial,

- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que
se pregentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.~ Un procedimiento para producir déxido fé-
rrico magnético sintético a partir de lepidocrocita, ca
racterizado por combinar cloruro ferroso con dlcali acuo
80, siendo la concentracién de clorurc ferroso de aproxi

madamente 30 a 60 gramos por litroj agitar vigorosamente

- la mezcla al tiempo que se introduce un gas que contiene

- 37 -
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oxigeno hasta que el pH de la mezcla esté comprendido en
tre 2,9 ¥ 4,1; mantener la suspensién formada en wna coxn
dicidn de agitacidn vigorosa a una temperatura de 27 a
602C y un pH comprendido entre 2,9 y 4,1 en presencis
de cloruro ferroso en exceso, mientras se introduce si-
multénea vy continuamente glcali y un gas que contiene
oxigeno hasta que se forman 1,2 a 5 partes en peso del
producto total por cada parte en peso de dicha semilla;
reducir y oxidar la'lepidocrocita obtenida y densificar
mecdnicamente el producto de dSxido férrico gamma,

28 .- Un procedimiento segdn la reivindicacidn
18, caracterizado porque el dlcali acuoso es NaOH, NH, OH
$ Ga(OH)a.

38,- Un procedimiento segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la agitacidn vigorosa de una
temperatura de 27 a 602C y un pH entre aproximadamente
2,9 T 4,1 es en presencia de hierro metdlico y cloruro
ferroso en exceso, )

| 48 ,~ Un pfocedimiento segin una cualquiera de

las rejivindicaciones 18 a 39; caracterizado ﬁorque el
gas que contiene oxigeno se introduce hasta que el pH de la
mezcla es 3=3,5.

58 ,~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque

antes de la reduccidén y la oxidacidn las particulas de

- 38 -
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lepidocrocita son revestidas con al menos un Acido mono-
carboxilico alifdtico hidrdfobo que tiene 8-24 4tomos de
carbono,

62,~ UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR OXIDO FERRI-
CO MAGNETICO SINTETICO A PARTIR DE ILEPIDOCROCITA,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado,

Egta Memoria consta de treinta y nueve hojas

escritas a miquina por una sola cara.

-1 JUL. 1974

A o de ure
o)

Medrid,
P.A,
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