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Las partfculas ferromegnéticas de gobalto y cobalto-
hierre han sido conocidas como Gtiles en oalided de pigmentos
registradores, siendo producidas las partioules por un cierto nd-
moro de procedimientos antiguos, Entre estos procedimientos se in-
cluyen tanio la reduccién quimica directa de oobalto & pariir de
un 8xido como la dzposiocién electirolftica del metal, Tar,nién
se han preparado partieculas de cobalio por descomposiocidn tér-
mica de compuestos gue contienen co’balté,l tales como earbonilo
de cobalto y. oxalato de cobalte,

Las partfoulas producidas por estas téonicas anterio-
res no forman un pigmento registirador que tengs caracteristicas
6ptimas de registro, El valor sigme (1= intensidad de magneti-~
gacitn (M) dividida por la densidad del material) es demasiado
pequefio, es declr, generalmente menor que 69 uem/g. Sin embare
go, debido 2 que las particulas anieriormente producidas ss oxi-

dan en grado spreciable, y a menudo llevan una revestimiento su-

perflclal excegivamente grueso de un polimsro, para protegerlas

de més oxidacién, los valores sigma dismix;uyen hasta por debas
jo de la cifra de 60 uem/z,

Otra propledad que es orftica para un medio de 1e=
glatro de alta calidad es su caracteristica de ortogonalidad.
iaa ortoganalidad se define como ia Trelaci6n entre la magnetizi.-
cifn vemanente (M) y la mgnetizacién de sa_.tﬁracion (¥g). Los
polves de cobalto anteriorss tienen generalmente clfras de

ortogonalidad relativemente bajas parz el material a granel
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¢ en maset, & sober menores que 0,25,

También se ha preparado polvo de cobal-

to por reduccifn directs & partir de bidrbéxido de cobalio, las

"particulas de cobalto son revestidas con un polimero, y et esta

forma presentan una fuersza coercitiva grande. La presenciu de
excesi.va cantidad de polimerec sebre las partfculas reduce el va-—
lor sigms. Tamblén reacciona adversamenie & veces con el agluti-
nante del substrato, Ademﬁs; ha resultado diffcil distribuir uni-
formemente log materiales anteriores de cobalto en particulas so-
bre el substrato de cinta, y alinear las pariifculas,

Ademds, ge ha hallado que un clerto
ndmero de investigadores han desorito métodos para preparar parti-~
culas de cobalto por reducciln de uns sal de oxalato de cobhalto.
Por ejemplo, Haines, en la patente EE.UU, 3.574.685, ensefia la for-
macidn de ung sal de cobalto en sulfbxido de dimetilo, y la sub-
siguiente descomposioién térmica del oxalato para former partiou-
las de oobalto,

Como resultado de las dificuliades antes
mencionadas, las particulas de cobalto metélico no han gldo usa-
das demaglado extensamente como pigmento registrador, En vez de
ello, la industria ha recurrido a los Gxidgs met&licos tales como

8xidos de hierro.

Regumen de lua invencion
Por tento, la presente invencién proten-~

de proporcionar parifculas magnéticas que contienen oobalio, que
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tienen caracteristicas magnéticas superiores que permiten usar—
las como plgmento registrador magnético de alte calidad.

Otro objeto de la invencidn es proporeio-
nar partfculas de cobalito y que contienen cobalio, que ze carac~
terizan por und resistenciz minima a la dispersién en matrices
orgénicas, tal como la que serfa cousada por una excesiva aglo-
meréaoién entre particulas,

Afn otro objeto de la invencidn es pro-
porcionar un plgmento regisirador a modo de polvo, compuesto
por partfeulas de cobalto o que contiensncobalto ferromagnéii-
cas, esencialmente de dominio fnico y de forme relativemenie
uniforme,

Otro objeto de la invenecién es propor-
cionar miembros superiores ds regigtro magnélico, que tienen
como plgmento iegistrador lag anteriores partfculas ferromegné-
ticas de cobalto y que contienen cobalio mejoradas.

Otro objeto de la invencién es propor-
cionar partfculas de cobalto que tienen en ellas el metal de
aleacibn sufiqiente para aumentar marcadamenie su resistenocia
a la oxidaclén, especialmente en preséncia de humedad.

En general, los cbjetos de la invencién
se alcanzan proporcionando pequefiss partfculas ferromagnéticas de cow
balto y que contienen cobalto, de forma uniforme, que no tlenden
a aglomerarse durante su fsbricacibn, Estas particulas tienen

un didmetro tipico de 0,02 & 0,5 micras, y una longitud tipica

- -



de 0,02 8 2,0 micras,

Pueden oo_nsistir sustanoialmente por entero
en cobalto, o pueden contener ocbalio sleado oon otroes metales,
Se ha hallado que las alesciones de nfquel aon pgrtiqulamente
5 veninjosas, Lag partfoulas resles que & fin de cuentas han de
:1:% 4 dispersadag en un aglutinggte tengh-ﬁn hagta sproximadamente
1 wiora de iongitud, ye ménudo gerén segmentos del tipo de oa-
dena.; eg deoir aciculares, oonsistentes en pa:{.-ticulaa elementa-
les més esféricas de a.prox:tmadamenfe 0,01 s 0,2 nioras de tama-
10 flo, més ventajosamente de 0,02 a 0,07 mioras,
las mediocicnes en una muestra a granel de
partimlas no qriontad&s que llevan cobalto de la invenoién,
dan ocercividades mayores que 400 osrsteds, estando comprendi-
' dos los valores tfploos entre 600 ¥ 1000 cersteds y més, Las
15  muestras tienmen también alta mag_notiaaoibn de saturacién, me-
yor que 60 uem/g. Ademés, el material en masa esté caracteriza-
do por un alto g;-ado c_le ortogonalidg.d. por e jemplo relaciones
del orden de 0;25 a 0,6. _
Asf, se bha hallado que las particulas de
" 20 oobalto y que contienen ocbalte de la invenoldn, tie:;on propie~
dades ma.gnétiqas y fisicas que ‘.l.q.s hecen especlislmente adecua-
das come pigmento magnético en miembros de registro magnético,
Las ventajas de los miembros de registro no solo son debidas
s las oaracteﬂst:lcas magnéiioas de las particulas, antes indi-

25 osdasy #ino que tambidn son debidas 2l hecho de que las paril-
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culas pueden ser orientadass esencialmente en la misme dirsccién,
¥ pueden ser distribufdas en una capa muy fina oon una relacidn
de estrecha proximidad entre ellas, en un aglutinante sobre un
substrato, Ello, a su vez, produce caracterfsiicas magnéticas
més uniformes en un miembro de registro que inoorpore estas par-
tfoulas como pigmento registrador,

El presente procedimiento para producir par-
tfoules magnétleas puede ser dlvidido en dos partes bésicas, Pri-
mero, se cres una muliiplicidad de partfculas de sal de cobal-
to acleularss, descomponibles y muy pequefias. Luego se revisten
las partfculas de sal oon un materiazl orginico tal como aceite
de silicoma, resine de poli &ster acxflico, poliuretano% polia-
nida, resina epoxidica o similares, y se oslienta la atmbofera
reduotora, El material hace minima la azglomsrzoién o sinteriza-
oidn entre partioculas.

Las partfoulas de ocoballo o que contienen
cobalto hechas de esta menera tienden a ser inicialments bastan
te piréforas. Por tanto, se ha de tener cuidado de ponerlas en
ocontacto con oxfgeno con relativa lentitud, Cuando ésto se
hace asf, se forma sobre lag partfculas un revestimiento super—
fiolal de 6xido muy delgado, y rotaxrds el avence de la oxida~—
cidn, Se dsbe entender que este revestimiento de 6xido solo
constituye una pequeiia porcidn de cade partfcula. En conse-
ouencia, la partlcula estd compuesia principalmente por cobalte

puro o aleacidn de cobalto,

15.4.72 -6
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Las sales que contienen cobalto son pequelias y aci-
culares. Segin la presente invencidn, son producidas por wun pro-
cedimiento de precipitacién dén dos etapas, © sucesivo, Especifi~-
camente, se usa un procedimiento de doble precipitacifn zn el que
primero se precipita un compuesto que tiene el tamalio de parti-
culas requerido, pero no la forma acioular deseada. Iuegs se hoce
reacciontr este primer precipitado, para precipitar une sal
crigtalina acioular que pueds ser tratada subsigulentemente pa-
ra proporcionar pequefias partfculas metélicas.

El primer precipitado'es preferiblemente muy inso-
luble, y por tenito tiene muy beja concentrgoién en solucién,
Bl segundo precipitado es también muy insoluble, En consecuen~-
cia, hay poco materiel en solucifn para apoyar el crecimiento
de cristales del segundo precipitado, Como se ho discutido an-
{es, ello permite un crecimiento de cristales aciculares contro-
lado, y especificamente permite controlar el tamsfio dentiro de
limites deseables, por ejemplo de aproximadamente 0,01 a 2 mi-
cras Qe difmetro,

M&s en particular, se prepara una suspensién fina-
mente dividida que contiene cobalto, tal como el hidr6xido o el
carbonato, mezclando una solucibn acuosa de hidréxido sédico
o carbonato sfdico con una solucifn acuosa de una sal de cobal-
to, tal como cloruro de cobalto,

Luego ge hace reacclonar &cido ox&lico con la sug-

pengibn, formando oxalaito de cobalto, Se deben usar temperatu-

15-4-72 - 7 -
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ras de precipitacidn relativamente bajas, por ¢ jemplo 200C,

debido a que e¢llo tiende 2 proporcionar un tamafio de pariti-

culas suficientemenie pequefio, Se use una agitacibn vigorosa
para hacer minima la aglomeracidén de las parilculaz de oxa-

lato precipitadas.

Parece que las partfculas originsles de
hidréxido (o carbonato) sirven no solo como fuentes de iones
cobalto, sino tambisn como puntos de nucleacién para los
cristales de oxalato, Con la muy dilufda solucibn resultan-
te de la baja golubilidad, el oreclmientio de cristales estd
probablemente limitado por una capa 1imite alrededor de cada
cristal, y, especialmente en una suspensién vigorosamente
agltada, la ocapa limite es més delgada en los extremos que en
los costados de estas particulag, promoviéndose asl &l cre-
cimiento acicular. Ademéaz, las parilculas originales acidan
como depbsitos de reserva para reemplazar los iones cobalto
que son captados por los cristales de oxalato,

El procedimiento properciona la baja
concentracién deseada sin requerir un volumen indebidamente
grande de solucifén, proporcionando un rendimiento razonable-
mente grande de la sal de cobalto orginica, También es im-
portante el hecho de que las particulas de hidréxido son
consumidas envél procedimiento, y por tanto no dejan impu—

rezas en ol material final,

La precipitacidn se ofectfa a menudo

1544472 w8 =
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en una mezola de agua-e.ioohol, 0 en otro medio similar reductor
de la solubilided, para reducir la solubilidad del precipitado
hasta un nivel que inhlbe un orecimiento excegivo de los crige
tales de oxalato y que facilite el control del tamsfio y ds la
forme de lag particulas, mediante la proporcifn de agua-alcohel.
También parece faollitar el control del caréeter aciocular del
oxalate, Se han o'btenidg resuliados excelentes oon una mezcla
de agua-sloohol 50%~50%, y se ban ensayado con busnos resul-
tados mezolas 'q,u‘e contienen haste 90 de -alochol. Exn muchas
circunstancies, es 6til el ague sola, También se pueden usar,
en vez de alcphol, acetona y otros diso}ventes solubles en agua,
Aparentemonte, por ragones Que no se entienden claramente, se
necesita algo de aguan pars producir oristales de oxalato razo-
nablemente buenos.

A ~En el caso del oxalato de-oobalto se
han obtendido proporoiones entre longitud y disdmetro del orden
de 10 a 1, Por otia parte, oo.n oxalato de hierro y oxalato de
h:lorro—co"b;lto, las 'propoi'cionos de 1ong_1tud- a didmetro son del

oxden de 3"3"1':. ’Es’cas paz"ticulaé Be ;Sa;.-@:;-.étarizan ademds por
ser mu;poq_uoﬁas, por ejemplo oen un di&mgtro tan pequefio co=
mo 0,05 mioras, ¥y pox tewer un tamaiio relativa;nente unifor-
ne, _ _

Durante la reducoifn de los orisiales
de oxalato a partioculas metalioq.s, pfeéeﬁbleme_nte se limita

la aglomeracién entre partioculas para mantener las particulas

15.4072 - 9 -
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con un dismetro medio menor gue aproximadamente 0,1 mioras.

En las particulas de aleacibén de niquel-~cobalio més ventajosas,
el disdmetro medio es mantenido por debajo de asproximadamsnie
0,05 micras.

Se ha hallado que los revestimlentos
orgénicos y sus residuos mantienen a las partfculas del tipo
de cadena lo suflcientemente separadas, durentg la reduccidn,
para evitar una sinterizacidn excesiva a lag altas temperatue-
ras implicadas en la reduceién con hidrbgenc, Bl revestimiento
puede ser tal que la mayor psrte del mismo ssa eliminada de la
particuls por descomposicién durante la pirbélisis y el subsi-
guiente tra¥amiento t8rmioco, También pusde ser eliminado per
subgsiguiente lavado en un disolvente adeoundo, En algunos ca~
808 puede ser svaporado o sublimado. Se pretende que todos
estos procescs estln sbarcados en el t&rmino Yeliminar", En
todo cagso, el revestimiento no interfiers indebidamente con las
caracteristicas fislcas y magnéticas de la partfoula.

Entre los polimeros y otros productos
quimicos orgénicos que han sido usados como material de reves—
timiento se incluyen aceite de siliocona, polimeros de silico-
na, silanos, resinas epoxfdicas, poliésteres aorilicos y po-
liuretanos. Usualmente, el material orginico es aplicado en
un disolvente adeouado para asegurar una cubriocldn complets
de los cristales de oxalato. Alternativamentie, las partioulas

pueden ser sumergidas en el medio orgénico, sl éste es un li-

15.4.72 @ 10 =
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quido tal oomo, por ejemplo, un hidrocarburo lifguido,

En la selecoién de gistemas de revesti-
miento con polime;o pare uso dg;gnte la reducoién de un polvo
conoreto, se ha hallado #til someter el polimero cendidato a
un ensayo que comprende calenta?‘gl polipe;o, tal como 1
viate & lag partioulas metélioag, a una temperetura elevada;
por e jemplo 3709C, §,urante 2 horas, en una atmfsfera de ni-
trégeno, En general, aquellos polimerps que no se evaporan
bajo las condiciones del ensayo y dejan residuos mayores que
5% (basado en el peso.del polimero original), han resultado
ger muy ftiles. Qos nés desesbles son aqnqllos polimeros que
ge liocfaen durante la reducoibn del cxalato y antes de que al=
cancen su estado final de desoomposioién. Lag poliamidas son
prarticularmente deseables para uso con partioulas que llevan
odbalto. .

Bl intexrvalo de mﬁtgrial orgénico a desoom-
poner es convenientémente de 1 a 154 en peso del oxalato que

se esté reduclendo, Asf, se prefiere dejar como residuo una

v parte muy éigpifioativa del polimerc, de preferencia aproxi-

madamehte'ﬁ%pd més. Sin embérgo, o8 desesble eliminar la mayor
parte Eél residuo antes del uso, En general, el residuc de des-

composicién debe ser memor gue 5% del contenido de metel del’

oxalato,

Degde luego, me oree que si no fuera por

61 uso dertales revestimlentos que se han dssoritq,antes no ;erﬂa

15.4.72° -11 -
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posible conseguir los grandes valores ds ortogonalidad de la in-
vencliln, Se consiguen valores de ortogonalidad de 0,35 y més
usande esios revestimientos qurante el procedimiento de sinteri.
zacidn, incluso usando procedimientos de preparacién de ox2lsio
anticuados,

En la etapa de reduccibn, las particlas
de oxalato revestidas son calentadas hasta una temperetura de
aproximadamente 325-4108C, en atmésfere reductora tal como de
hidrégeno o hidrégeno-nitrégeno, para reducir el cobalte (o
aleacién de cobalto) y, al mismo tiempo, sinterizar interior-
ments sl cobalto en cada partfoula. Si la temperatura de reduce
cibn cae my por debajo de 3308C, los cristales de oxalato no se
tlescomponen f4cilmente, Por otra parte, si la temperatura de
reducciln excede de 400¢C, empieza a tener lugar una sinteriza~
clfn excesiva entre partfoulas, y loz alomerados resultantes
degradan las caraclterfsticas megnéticas del material, Se ha hallado
que unz temperatura de aproximadamente 3IT0RC produce resuliados Opti
mos,

las muestras a2 granel de partlculas de
cobalto y partfculas de aleacidn de cobalio no orientadas de
la invencién presentan unos valores de coercividad ¥y sigma par-
ticularmente elevados, y se caracterizan por wun alto grado de
ortogonalided. En la préctics, las masas de partficulas sin aglo-
meray presentan cosrcividades comprendidasg desde 400 hasta mis

de 1000 cersteds, Los valores de megnerizacién de saturacidn de

15.4.72 -12 =
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les presentes polvgs de cobalto acleular estén comprendidos en-
tre 60 y 120 uem/z, lo que es significativamente mayor que los
valeres oorrospc?ndientes exhibidos por materisles usuales, Final-
mente, los presentes materiales pueden tene{r une cifre de orto-
gonalidsd tan alta como 0,6, Estos atributos bacen 2l material
especialmnte ﬁti.l como pigmento mgistrgdor oen miembros de
reglstro do dlta oalidad, | A
_ El nuevo material p:-oq.ucido por la pre-
sente invencién, y en partioular aquel mgterial que tiens valo-
rOg de ortogonalidad m}ayo;esr que 0,35 y coercividades mayores
que 500, tiene una relacién plena entre coercividad y tempera-
tura, en comparecitn con log materiales fo:ronngnéticos antes
existentes, ‘ ‘
I.os; valores de oogrcividad permaneoen
en general por encime de 500 a 10090, y sole disminuyen aproxi-~
madamente en 20% en ocoercividad magnética entre 02C y 1009C.
Cuando tales materiales de la invencin han sido incerporados
en mfcrioes de pql:mero, tales como, por ejemplo, las usedas pa-
ra fijar mteriglas forromagnéticos en cintas para reglsirar da-
Yos, los producios resulianties muestran una sefial de salida sor~
prendentemente mayor (registro sinusoidsl sin polarizar), por
una freouencia mds anch2, que los productos conocdidos hasta
ahora, ' .
" Las mediociones magnéticas con las diver-

sas muestras de la presente solicitud de patente se hicleron en

15.4.T2 - 13 -
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un magnetémetro de muestra vibratoria, en el laboratorio de mag-
netismo del Departamento de ingemiexrfa elécirica de la Universi-
dad do Minnesota., BEn general, se trazaron con cada musstra dos
bucles de histéresis: unoe con un pico de campo de aprozimadameon
te 1 kilo-oersted, a una frecuencia de campo de 60 Hz, y uno con
un campo de aproximadamente 8 kilo-oersted., Midisndo el momento
de saturacion magnédtica de la muesira, se pueds calcular la
fracoidn de cobalio puro en la mezcla, como sigues

Fraceifn de cobalto = 4,7/(14582/4,)
donde M; es la magnetisacibén de saturecitn de la muestra, en
uem/g,

El niquel es un metal particularmente
Gtil para ser usado en la formacién de aleaciones de cobalio
segdn el procedimiento de la invencién., Se ha descubiserio que
el uso de nfquel permite preseleccionar con mis exactitud las
propledades magnéticaes de la aleacibén. Ello puede ser asfi por-
que el nfguel se ajusta tan bien en un sistema de reticulo de
cobalte. En cualquier caso, se forman de manera predecible las
aleaciones resultantes de niquel-cobalto, Ademds, tales alea-
clones tienen wuna resistencia extracrdinaria a la degradacién
con el tiempo, Es decir, tienen una resistencia mejorada a la
oxldacién, incluso bajo condiciones de calor o humedad, Las
aleaciones de niquel que contienen al menos 43%, pero prefe-
riblemente de 60 a 854 de cobalto, son los materiales més ven-

tajosos para uso en muchas aplicaciones de registro magmético.

15.4.72 -14 -
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Para establecer y mosirar més completamenis la na-
turalega de la presente invencién, se presentan los siguisntes
ejemplos especificos oomo realizacienes ilustrativas del pre-
sente procedimiento y de los productes produo;dos por el mis-
no, )

" Bjemplo 1 _

Se disuelve en un recipiente una cantidad de 238 g
de {:0012, pars formar 1 litre de solucion acuosa. Luego se¢ di-
suelven en un segundo recipiente 100 g de h:ldréx:!.db sbdico, pa~ -
ra formar un segundo litro de soluciln aocuosa, Les soluciones
de gl-ordro de cobalto y de hidréxido sédico son mezcladas entre
sI; usando una barra sgltadora magnética, en un vaso de 4 litros,
durante 3 minutos, formando un precipltado de hidréxido de co-
balto, Luego se disuelven 135 g de &cido oxZlico en un recipiente
independiente, formando 1,5 .1itros de solucién acuosa, La solu-
oién de foldo cxflioco.es. megclada conclenzudamente con el preci-
pitado de hidréxide de ocbalto, durante 5 minutos formando un pre-
cipitado de oxalato de cobalto, la mezola resultante es filirae
4a sn un embude Buchner y es levada veriss veces ocon agua, luego
eg. enjuagada varias veces con acetona, y es secada &l aire, Las
partfculas de oxalato de cobalto resultantes son acloulares (es
decii', Moon forme de agujat). Despuéds de esto, se mezclan 0,05
g ds acelte pdiimero de sil:!.com; (vendido bajo la marca regisirs-
da G.Eo"RTV910' Diluent) con 0,95 g de las partfculas aciculares

de oxalato d:e ocobalto, usando el tetra.hidrofurano sufioclente para

150472 -15 -
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T wen

asegurar un revestimlento uniforme del aceite de siliconas
sobre las partfculag, Despuds, las partfcoulas revestidas son se~
cadas al aire. Luego, las partfoulas revesiidas son cargadas den~-
tro de un tubo de vidrio de 25,4 mm de difdmetro en un horno tu~
bular, y son calentadas hasta 3609C en atmésfera de hidrégeno,
¥y mantenidas a esia temperatura durante 1 hora, reduciendo asi
la sal metélica a cobalbo, El materdal es enfriado luego hastia
la temperatura ambiente estando afin en atmbzfera de hidrbdgeno,
y o2 sometide & una purga oon argon durante 2 minutos, Luego se
lava el producto vartas veces con acetona, Se usa un imén para
efectuar la separecidén desde el liquido de lavado, y el material
separado os secado al aire. El producto resultante e¢s un polvo
intensamente magn8tice que tiene una coercividad de 705 oersteds,
un valor sigma de 82 uem/g y una cifra de ortogonalidad de 0,40,
Las partloulas estén compuestas principalmente por cobalte, ¥y
tisnen poco o nada de aceite de silicona gsobre sus superfioies,
Ademés, las partfcalas de oobalto son acioularss, con un tamafio
medio de partioulas de 0,3 micras de didmetro por 1 micra de lon-
gltud.

Bjemplo 2

Las I;articmlas de cobalbo se preparan como
se ha desorito en sl ojemplo 1, salvo en que los crigiales de oxa-
lato de cobalto no estéin revestidos de acelte de silicona durante
su etapa de reduceidén. Las partIculas resultantes de cobalto tienen

ahora una coercividad de 313 oersteds, un valor sigma de 101 uem/z,
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y una caracterfstica deo artogonalidad de selo 0,21,

Ejemplo 3

Una éantidad de 2,0 g do solucifn epo-
xfdica al 2,5% (5 g de resina epoxfdica vendida por Resyn Cor—
poration bajo la marca Resypox 1628, 0,75 g de tetrastiiénpen-
tamine) en tetrahidrofurano es mezclads con 0,95 & de oxalato
de cobalio prépa.rado seglin el ejemplo 1, y se aflade une cantidad
adicional de 2,05 g de tetrahidrofurano para asegurar el revesti~
miento completo de las pertlculas de oxalato. luego se seca al
aire el material revegtido, El material revestido es cargado
luego en un 'bu‘bo de vidrio en un horno tu‘bular, ep calentado
hagts 3602C en stmésfera de argon durante mdia hora, y es man~
tenido a 360°C en gtmbsfera de hidrégeno durante 1 hora. Des-
pués de ello, es enfrisdo hasta tempemtura amblente estando
afin en una atmésfera de hidrSgeno, y es scmweiido a una purgs con
argom durante 2 minutos, antes de ser lavado varias veces con
acetona, Se usa un in!&n pare efectuar la separacién del polvo
metglioo desde ¢l 1lfguido de lavado. luego se sece el materisl
el aire. El producto seco tiene una'coe:rciv:ldad de 825 cersteds,
un valor sigma de 75,5 uem/g, y wna camocterfstica de ortogona—
lidad de 0,46, El polvo estd compuestio per partfoulas de co-

balto esencialmente puro que llevan poco revestimiento orgénico

residual,

Ejemplo 4 _
Una cantidad de 2,0 g de materia prima

15.4412 = 1T -
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de caucho de silicona G,B, SE~-33 al 2,56, disuelta en tetrahidro-
furano, es mezclada con 0,95 g de sal oxalato de cobalio prepara-
da segln ol ejemplo 1, y con 2,0 g de tetrahidrofuranoc, pare ase-
gurar ¢l total revestimlento de las parifoulas de sal, El material
revestido es secado luego' sl aire (mezclado)., Después de esto, las
partfculas de zal revestides son carpgadas en un tubo de vidrio,
puestas en un horno tubular, y czlentadas basta 3609C en una ate
mésfera de argen durante media hora, luege es mantenido el material
a esta misma temperatura durants 1 hora, antes de ser enfriado
hagta la temperaturae smbiente estando afin en la atmésfere de hidrf-
gono, Tras una purga con argon durante 2 minutos, el materiel es
lavado con acetona, usendo un imén para efectusr la separacién
de cads lfquido de lavado, y es secado al aire, El producto obie
nido es un polve metdlico ferromagnéiice que tiene una coorcividad
de 750 oersteds, wn valor sigm de 77 uem/g, y una caracte:fs-
tica de oritogenalidad de 0,42. Bl polvo estd compueste por par-
tfoulag de cobalto aciculares,

Ejemplo 5

‘Una centidad de 238 gde CoCla.GH20
es disuvelta en un recipiente en 500 ml de alcohol deshaturalie-
zado y 500 ml de agua, También se disuelven 80 g de hidréxido
sédico en un recipiente independients, en 500 ml de agua y 500
ml de alcohol desmaturalizado, Luego se enfris la solucidn
hasta la temperatura ambiente. Después de esto, las soluciones

de clorure de cobalto y de hidréxido sddico son mezcladas entre

15.4.72 - 18 =
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gi en un vaso de 4 litros, on un mesclader magnético, Gurante

5 winutes, Durante este periocdo se forma en ol vaso un preci-
pitado de. !:idraxido de cobalte. En un vaso independiente se di-
suelven 135 g de &cido ox£lico en 750 ml de alcohel desnatura—
lizado y 750 ml de agua, la solucién de Aocldo oxélico es mezcle—
da ‘con el precipitado de hidréxido de cobalto durente 5 minutos,
fermando un precipitado de oxalato de cobalte, El precipitado

es filtredo en un embudo Buchner, y la torta de oxalato ¢s lave~

de con 2 litres de aceiona.luego se vuelve & dlspsrsar ¢l exa-
lato en 1 lltro de acetona, y luego se filtre. la torta himeds
oen gogtona es megolada con T5 g de solucié_n 8l 10% de Estane
5702, un égucho del tipe de poliuretano, fabricedo por B.F,
Goodric;h & 09;, en tetrahidrofuranc, Esta mezcla es extendida
scbre una. iéx;:ina de polietileno pars que seque 21 aire. la s'al
de axal_ato revestida: es cargada luege em una barquilla de alu=-
minie que tiene apreximadamente 407 mm de longitud por 64

de anchura y 48 mm de altura, El inferier de esta barquille est4
dividido en owatro cempartimentos alargados, mediante ires ale-
tas igualmente distanciades y centradag. La barquilla oargeda
es puesta en un tubo de acero inoxidable herméticaments ocerrado,
de 73 mn de diémetro. & su vez; ¢l tubo es puesto en un horno
tubular d.e' 76 mm de didmetro y 610 mm de longitud, de meners que
la barquillé. de aluminio 1llena estéd igualmente distante de ocade
extremo del horno, Se introduce argon & través del tubo de acero

1noxidé.ble," en un caudal de 800 om3/min. Al mismo tiempo, se

“15040 12 ‘ b 19 -
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aplica calor al tubo de acero inoxidable, y en 1 hora el conte-
nido de la barquilla llega a 3602C, Tras 30 minutos, la atmbsfe-
ra es camblade a hldrfgeno, que se hace pasar por el tubo es un cau-
del de 800 cn¥min durante wn perdodo de 2 horas. EL tubc de acero
inoxidable, con la barquilla de aluminio llena dentro de 61, es
retirado del horno y enfriado exteriermente con hielo, mientras
se mantiene afn la barquilla en una atmdsfera de hidrégeno, y
se deja que el contenido llegue hasta la temperatura ambiente,
Finalmente, se hace pasar por sl tubo una purga de argon duran-
te 10 minutos en un caudal de 800 cm3/bin. Luego se transfiere
el contenido de la barquilla a una bolsa de polietileno llena
de ergon. Se tiene cuidado de evitar el contacte con el aire,
debide a que en este punto el material eos extremadamente piré-
foro, Tras 4 dfas se practican dos agujeros de alfiler en la
bolsa, de mamera que el contenido de la bolsa see expuesto a unz
concentracifn de oxigeno que aumenta muy lentamente, Iuego se
retira el producto de la bolsa, tras otres 4 dfas,

El producto obtenido resultanie es un
polvo metilico ferromagnético que tiene una coercividad de
813 oersteds, un valor sigma de 86 uem/g, y una caractexris-
tica de ortogonalidad de 0,46. El polve no ss pirdéforo, y
estd compuesto por particulas aciculeres de cobalio que tienen
revestimientos de 6xido de cobalto, y que presentan una sin-

terizacién entre partfculas minima,

1544072 - 20 -
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Ejemple 6

Se preparan cristales de oxelato de cobaito
segfin el ejemplo 5, salvo en que la torta de cxalato de cobal-
to hfimeds ocon acetona es dividida en 22 tandas de 40 g, conte-
niendo cads tanda 6,68 g de oxalato de cobalto, luego se en~
clerra herméticamente cada tanda en una betella de 57 cm3, ¥y
es almacenada para use en trabajos subsiguientes, Después de
elle, se mezclan con .el contenido de una botella 3,5 g de una
solucién en acetena que contiens 10% de poliuretano vendido
bajo la marca registrada Estane 5702 por B.F, Geodrich, Luego
ge vacis el conienide de la bhotella sobre una l8mina de polie-
tileno; se extiende y se secs 2l aire, La mezcla es cargade luego
dentro &g un. ‘tubo de vidrio de 25,4 mm Qq didmetro, en un horne
tubular, ;y és calentada haste 360°C en atmésfera de argon due
rante 20 minutes. El material es mantenide a esta temperaturs,
en argon, durante 25 minutes, y es mantenido durante otres
80 minutos e la misma temperatura en una aiméafers de hidrégeno,
Luego se enfria la mezcla en la atmbsfera de hidrégeno, hasta
la temperetura ambiente, y se somete & una purge con argon du-
rante 2 minutos, El oentenide del tubo es vertide luego en una
bolga de polietileno llene de argon, y es encerrade hermétice-
mente, Tras 4 dfas se practican en la bolsa dos agujeres, de
maners que el ¢xfgeno se pongs gradualmente en contacto con el
contenido de la bolsa, El material retirado de lz bolsa es un

polvo ferromagnético que tiene una coercividad de 875 ocersteds,

1544472 -2l -
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un valor sigma de 84 uem/g, y une caracterfstica de ortogona-
lidad de 0,415. El polvo estf compuesto por partliculas acicula-—
regs ferromagnéticas de cobalto que tienen revestimientos de bxi-
do que lo hacen estable,

Ejemplo 7

Una cantidad de 3,5 g de una solucién
que contiene 5% de poliuretano Bstane 5702 y 0,54 de una sfli-
ce vendida con la marce registrads HiSil 233, en acetona, es
mezclada con el contenido ds otra botella del materiel del
ejemplo 6, La mezcla es extendida luego sobre una l4mina de
polietileno, y es secads al aire. Desgpuss de ello es reduci-
da segin se describe en el sjemplo 6, El polve obtenido tiene
una coercividad de 500 ocersteds, un valor sigma de 97 uem/z,
¥y uns caracteristica de ortogonalidad de O, 30,

Ejemplo 8

El material de otra botella del ejemplo
6 es secado al aire y tratado segin aquel ejemplo, salvo en
que se dejan sin revestir las paritfculas de 2l de oxalato
de cobalto. El producto obitenido es un polvo compuesto por
particulas de cobalto que estén sustancislmente sinterizadas
entre sI. El material tiene une coercividad de 313 oersteds,
un valor sigma de 97 uem/k, ¥y una caracterfstica de oriogona-
lidad de 0,22,

EBjenplo 9

Una cantidad de 12,08 g de CoCl,.6H,0

15.4.72 - 22 -
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¥y 10,0 g de FoClp,4H50 es disuelta en 50 ml de alcohol desna~
turalizado y 50 ml de agua, en un reoipiente,
Tembién se disuelven 8,0 g de hidré&xido
sfdico en 50 ml de aloohol y 50 ml de agua, en un segunde reci-
5 plente, Las dos soluciones son mezolgdas entre s con un ugita-
dor magnético, durante 2 minutos, 2 la temperatura ambiente, for-
mando un precipitado de hidrSxido de hierro~cobalio., lLuego, una
cantidad de 13,5 g do fcldo ox4lico disuelta en 75 ml de alcohol
desnaturalizado y 75 ml de agua es mezclada con el precipitado
10 durante 2 minutos., La mezcla resultante es filtrada en un embu-
do Buchner y es lavada varias veces con acetona, y es secada al
aire., Después de ello se reviste 1,0 g del material con un poliue
retano Estane 5702 al 5%, desorito en el ejemplo 6, y se carge
en un tubo de ﬁdrio de 25,4 mm de dlfmetro, en un horno tubu-
15 lar, y se calientia durante 3O minutos a 3602C, en argon, y lue—
g0 se mantiene a 3609C en hidrégeno durante 90 minutos, Des—
pués_de ello se enfrfa hasts la temperatura smbiente en hidré-
geno, y luego se somete a una purgs con argon durante 2 minutos,
El polvo resultanie estaba compuesto por partfculas esiables
20 de blerro-cobalto, y tenia una coercividad de 750 oersteds, un
valor sigma de 90 uem/g, y una ortogonalided de 0,43.
Ejenplo 10
Se preparan las tres soluciones siguienw

tes:

1504472 -23 -
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4 20,0 g de metiletilcetona
0,10 g de lecitina de soja, Yelkins TTS
B 3,7 & de Estans 5702 Fl, B,F, Goodrich Chemical
Company
10,0 g de metiletilcetona
C 3,7 & de Saran, F 130, Dow Chemical Company
0,10 g de Versilube F-50, aceite de silicona,
General Electric Company
12,0 g de metiletilcetona
Se prepara como en el ejemplo 5 una centi-
dad de 17,0 g de polvo acicular de cobalio, ELl polvo de cobal-
to es afladido a la solucién A mientras se mezcla en un mezclador

industrizl Waring, y se deja reposar esta mezcla durante 17 horas.

Luego o afinde lentamente la solucién B, mientras se mezcla en

el mezclador Waring, y la mezcla resultante es vertida en un
Jarro de acero, de 950 cm3, que contiene 125 g de bolas de acero
de 6,4 mm de diémetro, El jarro es tapado y luego es agitado du-
rante 1,5 horas en un acondicionedor de pintura Red Devil, modew
lo 5110, Iuego se separa la mezela de las bolas de acero por
cribado y pesada, Por cada 1,0 g de mezola obtenida, se afia-
dieron 0,47 g de solucibén €, bajo la accién del mezclador Wa-
ring.

La mezcla resultante es aplicada luego
como revestimiento a una pelicula de pollitereftalato de eti~

leno de 0,036 mm, con un aplicador de pelfcula Bird, y luego es
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pagada sobre un imén de barre de 1200 gauss, pera conssguir
la orientacién de las pertfculas., La pelfcula es secads du-
rente 5 minutos & la {emperaturs ambiente, y luego durante 5
minutos & 10060, La pelicula revestids es sometlde luezo a
mediciones en un medidor B-H de Resesrch Engineering end Deve~-
1§pmant, Inc,, con un campo aplicado de 5000 oersteds, La cin-
te tenfa una coercivided de 1000 oersteds, una caracterigtioa
de ortogonalid&d de 0,6, y una magnetizacién de saturacifn
(Mo) de 2300 gauss, La fraccién volumétrioa de cobalio en el
revestimiento es de 21%. Una cinte usuzl de 8xido de hierro,
preperade de 1la misma manera y con la misme fraccidn volumé-
trics de 6xido de hierro HR-280 (por Hercules, Inc.) tiene une
coercividad de 250 ocersteds, una ortogonalided de 0,66 y un
valor -Ms de 1025 gauss,

Ejemplo 11

Se forma une partiocula de nfguel=co-

balto usandow@l método descrito a continuacién, y las siguien-

tes cantidzdes de reactivos y disolventes:

Solucién ‘ds NaOH: 2,540 kg en 32,980
kg de agua. ' _

ﬁoluoién de N1012.61120 Y 0091 o} 2,060
kg de la primera sal y 4,790 kg de la dltima sal en 30 kg de
sgua.

Soluctén de Scido ox4licos 4,870 kg
de &ocldo en 55,9 kg de Hy0.

15,4472 - 25 -
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Solucibn de Resymide 1125: 100 g.

Alcohol afiadido a la solucibn de Resymide: 600 g.

Se prepara una solucién acuosa de CoCly. Se vierte una
golucibn acuosa de hidrbzido sbdico en la solucidm de cleruro de
cobalio, para former un precipitado de hidréxide cobaltoso, Ususl
mente se observa un cambio de color (a plrpura) tras heber afladi-
do el primer 25% de la solucién de hidrbxido, Tras haber afiadido
aproximadamente dos tercios de la solucifn de hidréxido hay un
espesamiento de la mezcla, y se debe tener cuidado de evitar
¢l afiadir el hidréxido tan deprisa que cualguier porolfn de le
mezcla que se estd espesando cese de estar bien agitada durante
la adicidn del resto de la solucién de hidrbxido. Se continda
la agitacién durante un toital de aproximadamente T minutog desde
la inlclacifén de la adicién de hidréxido,

Ivego se afiade a la suspensién de hidréxide cobal-
toso una solucién acuosa ds fcido oxélico, Esta adicién se efeo~
tda durante aproximadamente 90 segundos, durante el cual tiempo
1a mezcla de suspensidn resuliante de oxalato metdlico adquiere
un tinte cenela-rosa. Tras la adicidn, 1z suspensidén os mezclada
durante aproximadamente 8,5 minutos mds, antes de ser filirada.
La filtracitn se efectfia convenlentemente en un filtro a presién
que tiene elementos de papel de filtro en ouwatro placas filtran—
tes de 460 mm de didmetro, El tamaiio de poros efectivo del papel es
menor que 1 micra,

Se debe bacer observar que el oxalato meté4lico acicu

1504472 -26 -
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lar sometido & filtreclén no mciuiere el uso de un coadyuvente

de filtracifns es deoir, el oxalato met4lico tieme 1o que en la
industria del papel se denominarfa gran "“refinado", No cbiura al
filtro, y es lo sufiocientemente poroso pare facilitar una répida
Y eflcaz separacifn enire las partfculas de oxalato y el filtra-
do. Se oree que esta caracterfstioca es lmputeble a la naturale-
ze acioular do las parifoulas de oxalato y 2 una especie de aceién
de formacifn de puentes que evita un empaguetamiento demasiado
denso de la torta de filtracitn,

El precipitado resultente es lavado dos
vsces con una mezola de 255 de acetona en agﬁa. Luegoy 61 pre-
oipitado es sometido a tres lavados adicionales, usando acetona
en oeda caso, y es secado a aproximadamente 30°C, es deoir, a
aproximadamente le temperetura ambiente,

‘ . Lz torta de ﬂ;tmciOn de oxalato me=
té,lico, seca, es puesta en un vago de 28,5 litros de un mezolador
del tipo para alimentos, También se carge en este veso una solu~
cibn a base de etanol, que contiene tfpicamente 100 g de una so~
lucién de resina de.poliamida disponible en ol comercio, vendida
bajo la merca reglstrads Resymid 1125 por Resyn Corp. Tras un Pe-
riodo ds mezolado de aproximadamente 4 minutos, la suspengién re-
mltente es extondids sobre bandejas de acero inoxidahble yes
secads con aire en'ciroulacién, a aproximademente 309C, E1 material
seco es pasedo por un tamlz n® 40, y es ca:cggdo e slete bandejas

de reactor, de aluminio, que tienen 760 mm por 31 mm pop 13 mm

15-4072 . . - 27 -
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de profundidad.

Las bandejas son puestas en un resctor de me-
nere qus el contenido de oxalaio no esté en contacto con la atmbs—
fera deniro del horno. Bl reactor es cerrsdo y ¢std provisio de
conexiones para gsoplar el caud?l de gas de purge, ¥y se purge con
nitrbzeno durante 2 horas. Iuego el gas de purga es cambiado de
nitrégeno a una mezcla de 10% de hidrégeno y 90% de nitrégeno,

v log calentadores del reactor son ajustados a 3820C, La tempe-
ratura se eleva hasta el intervalo de 382-3852C durante un pe-
riodo de aproximedsmente 3 horas, Tras este periodo inicial ds
3 borag, el material es calentado dentro del intervalo de 37L-
3852C durante 3 horas adicionales. Durante las horas tercera y
cuarta de este perlodo de 6 horas continda desprendiéndose una
cantidad conslderable de COyp, procedente de oxalato eon descompos
sidién.

Tras un periodo de calentamiento total
de 6-6,5 horag, se¢ abre la pusria del horno yse deja que sl
alre a temperzturs ambiente enfrie al reactor. El conienldo de
las bandejas estd afin encerrado en el reactor, y estsd bajo purga
con la mezcla de nitrégeno/hidrégeno. Tras aproximadamente 2 horas
de tal enfriamiento, el reactor es retirado del horno y es en
friado por apilamiento en hielo durante aproximadamente 30 mi-
nutos, y luego es equilibrado en aire ambiente durante otros
30 minutos.

El gas de purga eos cambiado ahora a una
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megcla de 3% de oxfgeno y 97% de nitrbgeno, y este gas es usado
para oxidar lentamente la superficle de las paritfcnlas metfli-
cag, dentro del reactor; durante aproximadamente 14 horas,
4 Trag el periodo de 14 horas de oxidacién

superfiolal controladp.; el reactor es ablerto a la atmbésfere,
pero ususlmente se da sl material otras 3 & 4 bhoras para equi-
librar con la atmésfera., antes de ser envasado y encerrado
herméticaments en bolsas de polietileno,

El material resuliante tieme las siguien

teog proyiedade_s magnédticnss

Valor sigma ( < ) 37
Coezoividad (H,) 695
Ortogonalidad 0,50
By/B, 355

_ En 'sanera.l, tales partfoulas de nfguel~
cobalto coen coeroividgd:. mayor que 500 y una ortogonalidsd meyor
que sproximadamente 0,4 perecen proporcionar los materiales més
estables y demseables para uso en aplicaciones de reglstro magné-
tico. ‘ .

Los p;olvos' de cobslto producidos por el
procedimiento del ejempl_to. 11 tlenen valores de sbsorcidn de acel-
te de aproximadamenie 0,50 om3 de meite de lireza por éramo de pol
vo & 2,00 om3 por gtamo de polvo, La varlacifm esté csusada pri-
mordialmente por la naturaleza y oantidad de residuo de poli-

mero sobre ellos. Tales materiacles tienen también una densidad
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aparente globa) sorprendentemente baja, de aproximadamente 0,15
g/,

Bjemplo 12

Aunguae las partfculas mis ventajozas de
la invencibn se preparan dependiendo del uso de las particulas
de oxalato formadas segfin el procedimiento preferido ds doble
precipitacién, las partfculas formadas por otros procedimien~
tos también son influldas favorablements por el uso de un mé=-
todo de reducelidn segin el usado en la invencidn,

Se gigue el procedimiento descrito en
la patente EE.UU., 3.574.685, de Haines, para preparal una peque-
fia partfeula de cobalto: una solucibn de 6 g de CoCly,6H,0 en
75 ml de sulféxido de dimstilo fué mezclada con una solucibn
de 2,5 g de &cido ox4lico en 75 ml de sulféxido de dimetilo,
Iusgo se afiadieron a la mezcla 600 ml de agua, y la mezcla re-
sultante fué agitadsa por sacudidas durante 24 horas, Despuls se
recupers con un f£iltro Buchner un precipitade de oxalato de co-
balto, La torta de filtracién resultante fué lavade dos veces,
cada vez con 100 ml ds agua. luego se lavt la torta de filtra-
cibn tres veces més, cada vez con 50 ml de acetona,

Trag haber sido secado al airs este
precipitado de oxalato de cobalto lavado, se cargé 1 g del ma-
terial oxalato de cobalto en un tubo de vidrio, y se puso en
un horno pequefio, El tubo de vidrio estabe provisio con consxipo

nes apropiadas, para facilitar el transporte del gas de purga
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e través del mismo.

El material fué purgado con hidrérido
durente 5 minutos, y luego fué calentado hasta 3552C durenie un
periodo de aproximadamente 20 minutos, bajo purga con hi.irfge-
no, Una vez alcanzadog los 335%C, fué mantenido durante 3 horas,
¥ luego fué cocido durante un periode de 50 mimutos. T.s734e <2 in-
terrumpid la purga con hidrégeno, y se usd una purga ccz wiiré-

geno durante 20 minutos, Iuego se hizo pasar una mezcla :ubre el

" producto,; ahoras un polvo metflico, durante 3,5 horass

Se midieron las sigulentes propledades

que tenla el polvo resultante.

Valor sigma ( ) 137 uvem/g
Coercividad (H,) 450 oersteds
Ortogonalidad 0,28

B, /8, 5,9
Elemplo 13

Se presenta este ejemplo pare mosirar

1la utilidad del rovestimiento de resina durante la reduccién a

- alta temperatura de polvos de cobalto preparados por procedimien

tos distintos del &ptimo.
Se prepard un material de cobalio segin

el método del ejemplo 12, Una muestra del polvo resultante fué

mezclada con une solucién de resina de poliamida. Esta solucién

fué preparada a partir de 40 g de un material vendido bajo la
marca reglstrads Resymide 1125, por Resyn Corporation, y 320 g

15-' 4072 - 31 -
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de alcohol desnaturalizado, Los 0,5 g de solucién fueron di-
lufdos con otro gramo de alcohol antes de mezcler con ellos el
polvo de cobalto, Tras mezclar, el polvo humedecido fud sxtendido

para secar al aire a aproximadamente 302(,

5 Se pusieron aproximademente 0,9 g del
material seco en un pequefio tubo de vidrio, y se cargh en un
horno en el que fué tratado bajo la siguiente esqueme de tempe
ratura—-tiempo~purga de gas:

Purga de gas Tiempo Temperatura durante el tiempo
10  Nitrégeno 5 minutos ambiente
Hidxrégeno 20 minutos ambients - 3309C
Hidrégeno 3 horas 330 ~ 3602¢
Hidrbgeno 30 minutos enfriando
Hidrdgeno 20 minutos enfriando
15 Trag ello, el material fu§ tratado
con 3% de oxfgeno y 97% de nitr6geno durante un pericdo de 3,5
horas, a aproximadamente 25¢C,
lLas propiedades magnéticas del polvo
resultante fueron claramente mejoradas con regpecio a las pro-
20 piedades del polvo del ojemplo 12, La ortogonalidad fué paxr-
ticularmente mejorada.
Yalor sigma ( ) 137 uem/g
Coercividad (H,) 525 oersteds
Ortogonalidad 0,37
25 H /B, 4,3
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Desde luego, se entiende que los anteriorss ejem—
plos estén destinados a sei ilugtrativos, y que se puedes hacer
numercsos cambios en los reactivos, las proporciones y las condi
clones agui expuestas, sin salir del espfritu de la invencitn,

- 5  segfin ests dofinido en las reivindicaciones adjuntas,

La presente solioitud que corresponde a las pre-
sentades en Bgtados Unidos de América, el 24 de Marzo de 1.9T1,
bajo el nfmero 127.514 y el 22 de Febrero de 1,972, bajo el né-
mero 228,387, se acoge a los beneficios dsl artfculo 51 del vi-

10 gente Estatuto de la Propledad Industrial,

RETIVINIICACIONES

Los puntos de invenocidén propia y nueva que se
presentan para que sean cbjeto de la presente solicitud de Pa~
tente de Invencidn en Espaila, por VEINTE afios, son los siguien-—

15 tess

1.= Procedimiento pars preparsr particulas metédw
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licas acioulares ferromagnéticas, que comprenden cobalto, el
cual procedimiento comprende las etapas de disponer parifculas
aciculares dé sal que se puede descomponer y contiens cobalto,
revestir dichas partfculas con un compuesto orgénico, reducir
a metal dichas particulas revestidas, a una temperatura sufi-
clente para descomponer dichas particulas revestidas, pero insu-
ficiente para sinterizarlas enire si, quedando dicho compuesto
orginico sobre las parilfculas durante un tiempo suficisntemen~
te largo para mentensr separadas las partfculas con el fin de
hacer minima la sinterizacifn entre partfculas, y enfriar las
partfculas metflicas mientras son mantenidas en una atmésfera
no oxidante,

24—~ Procedimiento seg@n se ha definido
en la reivindicacidén 1, donde dicho compussio orgfnico es un
compuesto polimere, igual a de aproximadamente 1 a aproximada~
ments 15% en peso de dicho oxalato, y donde dicho polfmerc se
licda durante el proceso de descomposicién del oxalato y du-
rants el curgo de la descomposicién del polimero,

3a= Procedimiento segin se ha definido
en la reivindicacifn 1, donde dicho oxalato es un oxalato de
niquel~cobalto; donde dicha reduccibn de dicho metal se efec~
tGa hasta que la ortogonelidad de dicho metal llega a al me-
nos 0,4 y hasta que la coercividad magnética de dicho metal
llega a al menos 5003 y hasta que el compuesio polfmero se

haya degradado haste iguzlar a de aproximadamente 8 a 98 de

-

m1504072 - 34 -
¥C



10

15

20

25

e

24774

401098

su peso de revestimiento original,

4.~ Procedimiento segin se ha defi-
nido en la reivindicacidén 1, donde dicho compuesto po-
1imero es una poliamida.

5.~ Procedimiento segin se ha defi~
nido en la reivindicacidn 1, y que incluye ademds las
etapas de oxidar de forma controlada las partfculas de
metal enfriado, de manera que se formen sobre las partf—
culas revestimientos superficiales de §xido que las es-
tabilicen.

6.~ Procedimiento segin se ha defi-
nido en la reivindicacién 1, donde el compuesto orgdni-
co se descompone térmicamente en gran parte, bajo el ca-
lor de reduccidn.

7+~ Procedimiento segin se ha defi-
nido en la reivindicacidén 1, e incluyendo la etapa adi-
cional de lavar las partfculas en un disolvente adecuado,
para eliminar cualquier revestimiento residual de las par-
ticulas.

8.~ Procedimiento segin se ha defini-
do en la reivindicacidn 1, donde la sal que contiene co-
balte es un oxalato.

9.~ Procedimiento segin se ha defi-
nido en la reivindicacién 1, donde el compuesto organi-

¢co se elige del grupo gue consta de poliamida, poliure-

- 35 -
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tano, silano, resina epoxidica, éster acrilico, silico-
na y polimero de silicona.

10«= PROCEDIMIENTO PARA PREPALAR PAQR-
TICULAS METALICAS ACICULARES FERROMAGNETICAS.

Tal y como se ha descrito en la Memow
ria que antecede y para los fines gque se han especifi~
cadoe

Esta Memoria consta de treinta y seis
hojas escritas a mdguina por una sola cara.

25 JUL. 197%

Madrid,

P-An
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