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Compenalo de la descripcidn
Un procedimiento pera preparar materlales de fe-

rrita, preparando vna lechada, de 6xidos de metal en un 1i

quidb, secar por pulverizacién la lechada de 6xidos de me-
tal de modo que forme perlas de éxido de mebal eaféricas,
y concrecionar las perlas de dxido de metal esféricas de
modo que formen perlas de ferrita bajo condicioﬁes que man
tienen la forma y la naturaleza de particulas de. las perlas

Fundamentos de la invencién

La presente invencidén se relaciona en geﬁéral con
electrostatografia,y"eh particular con un procedimiento pa-
ra la preparacién de materiales de ferrita y con los mabe=-

-

riales de ferrita asi preparados. o -
-Los materiales de ferrita esté 1ongrandb.uﬁa iﬁ-
portancia constantemente creciente en la industria de la
electrénica y en las téenicas electrostatogrificas. Su uso
como materiales de nlicleo magnético de baja conductividad

¥ como materiales portadores para materisles aislantes fo-

toconductivos, es ya conocido. En breves términos, se pue~

de describir las ferritas en general como compuestos de
dxidos magnéticos que contlenen hierro como principal com-
ponente metélico. Por consiguiente, son‘férrltas los comr
puestos de dxido férrico F3205’ formados con_éxidog meté}i
cos bésicos que tienen }a’férmula general I'IFeO2 6 MF3204'
donde M representa un metel monovalente o bivalente, ¥y el
hierro se encuentra en el estado de oxidacidn de +3. A las
ferritas se las denomina también ferroesbinelas, puesto'que
poseen la misma estructura cristalins del mineral espinela
MgAl,0,. Sin embargo,‘no todas las ferritas son magnéticas

como por ejepplo ZnFe204 ¥y CdFe204. Esta carencia de pro~'
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- tales como la magnetobarlta BaFelaolg, que manlflestan pro

[ ble ¥y desmagnetizable. Cuando més "blando" es el material
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pledad magné ica se debe a la configuracidén de la estruc-

tura de reticulado de 1a ferrita. Ademés, algunas ferritas

piedades magnéticas permanentes, se las denomina ferritas
"guras". Una ferrita "dura” es diffcil de magnetizar y deg
megnetizar y por lo ténto_es él tipo de ferrité Que resul-
ta deseable en un imén permanente. Una ferrita "blanda"

tiene lﬁlpropiedad opuesta: resulta facilmente magnetiza-

de ferriﬁa, tanto medor'se presta para diversos_disbositi~
vos eléetricos en 1os»éuélés se debe invertir muj a menudo
la magnetizacién por unidad de tiempo. Si se trazé las ca-
racteristicas de una ferrita "dura" y una ferrlta "blanda"
sobre un graflco en el cual el campo magnetlco apllcado '
constltuye el eje horlzontal y la magnetizecién total cons
tituje el eje verticai, se 6btiene una curvé’caractefisti—
ca que se asemeja a una S gruesa que se conoce como lazo
de histéresis. Una ferrlta "qura® tlene un-lazo de hlsté-
resis ancho y una ferrita "blandg" tiene un lazo de h;ste-
resis delgado. Puesto que“céda recorrido de un lazo'fepng
senta energia perdida, es deseéble un lazo éngosto en dis-
positivos en los cuales se debe inverti;wcon frecuencia la |
magnetizacién‘.i 7 . ,

Los materiales de ferrite de princiﬁal interés
en las técnicas electrostatogrdficas son las ferritas "blan
das". Se puede cafacferizar édemés las ferritas "blandas"
como materiales‘cerémicés magnéticos, pélicristaiinos, ¥
altamente resistivos, de los cuales son ejemplos mezclas
intivas de niquel, maﬁgaﬁeso, magnesio, cinc, hierro, u

otros dxidos dé metal apropiados con éxido de hierro. Al

N
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- dades magnéticas y eléctricas de la ferrita resultante.

" mente strafdo hacia aquellas dreas de la capa que retie~

de soportelfal como papel. Subsiguientemente, se pude fijar

404423 I

hornear o concrecionar las mezclas de 6xidos, adoptan una e,

joT

tructura de reticulado particular gque gobiernma las propie-

Se conoce la formacidén y revelacidén de imégenes
gobre la superficie de materiales fotoconductores mediante
medios electrostéaticos. El précedimiento bésico de la for-
macién de imégenes electrostatogréficas, segﬁn.fue_deséri-
to por C.F. Carlson en la patente norteamericana ne®
2.297.691, involucra aplicar una carga electrostética uni-
forme a una capa amislante fotoconductiva, exponerla'a una
imagen de luz y sombra de modo que se disipe lea cérga sobre
las &reas de la capa expuestas a la luz y revelar la ima;
gen latente electrostétiga depositando sobre la imagen un’
naterial electroscépico fimememte dividido &l cusl en la

téenica se denomina “matizador®". El matizador seré normal-

nen una carga, formando.asi una imagen de matizador que co
rresponde & la imagen latente electrostatica. Se puede --

transferir entonces esta imagen de polvo a una superficie

permanentemente la imagen asi transferida, sobre la super-

.....

ficie de soporte, por ejemplo mediante calor. En vez de la
formacién de la imagen latente mediante carga uniforme de
la capa fotoconductiva y exponer entonces la capa a una
imagen de luz y sombra, se puede formar la imagen latente
cargando directamente la capa en configuracién de imagen.
Se puede fijar la imagen de polvo sobre la capa fotocondug |
tive si se desea eliminar la etapa de transferencia de la
imagen de polvo. Otroé medios de fijacibén apropisdos, tales

como tratamiento con solvente o recubrimiento, pueden ser
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ca que sé desea revelar. Uno de los métodos de revelacién

que llevan particulas de matizador finamente divididas elec]

sustituidos para las precedentes etepas de fijacién térmi-
ca.
Se conocen diversos métodos para aplicar las par

ticulas electroscépicas a la imegen latente electrostéti-.

-

de acuerLo con lo descrito per E.N. Wise en la patente nor
teamericana ne 2.618.552, se conoce como revelacidén en "dqg
cada". En este métbdo, se conduce un material revelador

que comprende particulas portadoras relativamente grandes

trostéticamente aplicada s como recubrimiento sobre las
mismas, hacia la superficie portadora de la imsgen latente
electrostatica y se laS'pace rodar o caer en caécadas a
través de la misma. Se elige de tal menera la comﬁosicién
de las parficuias pdrtadoras de nodo que se cérguen tribo-
eléctridamente a las particulas de matizador con la ﬁolar;
dad deseada. A medida que la mezclé cae en cascada 0 ¥ue—
da a través de la superficie portadora de imagen, las par-
ticulas de matizedor quedan eleﬁtrostéticamente déposita--
das ¥ fiﬁadaé sobre la pé;cién cargada de la imagen laten-

(%

te mientras que no se depositan sobre las porciones no car
gadas o de fondo de la imagen. La ﬁayor;; de 1a§ particu-

las de matizador accidentalmente depositadas sobre el fon-
do, son eliminsdas por el portador rodante, lo cuél se de- |
be aparentementé a la mayor atraccidn electrostética entre
el matigador y el portador que entre el matizador y él fon
do descargado. Se reciclé-entoﬁces el portador y el mati-

zador en exceso. Esta técnica es extremadamente buena para

la revelacién de imagenes de copia lineales.

Otro método para la revelacibén de imigenes laten-




a1

ba k¥,

Iate s Loam Rlow aainla

ALl v

AP SRR TS TSR )

B

10

18

20

25

30

.—.6 -

404423

tes electrostaticas es el procedimiento de revelacién con

"cepillo magnético" descrito por ejemplo en la patente nor-

- teamericana n® 2.874,063. En este método, un mderial reve~

lador que contiene particulas de matizador y de portador
magnético es llevado por un imén. E1 campo magnético del
imén produce el alineémiento del portador magnético en con-
figuracidén similar a un cepillo. Se pone en coﬁtacto este
"cepillo magnético” con la superficie portadoré de imagen
electrostidtica y las particulas de matizador son atraidas
desde el'cepillo hacia la imagen latente por atraccién elec
trostédtica. Por lo tanto, se puede proveer una meécla reve
ladora que comprende un material matizador y un material
portador que consiste en.part‘iculas que son magnéticamente
atraibles. Por consiguiente, han sido utilizados péteriales
de hierro y de ferrita magnética como material portador en
las técnicas electrostatogrificas. )

- En general, en la revelacidén en cascada o con
cepillo magnético, los materiales de nlicleo portadores ti-
picos incluye cloruroc de sodio, cloruro de.amonio, cloruro
de aluminio y potasio, sai de»Roéhelle; nitrato de sodio,
clorato de potasio, ciréén granulado 4 silicio granulado,
metacrilato de metilo, vidrio, bibxido de silicio, municidn
de pedernal, hierro, acero, ferrita, niquel, carborundo y
mezclas de los mismos. Muchos de éstos y otros portadores
tipicos estén descritos por L.E. Waikup en la patente nor-
teesmericana n? 2.618.551, L,E., Walkup y otros en la paten-
te norteamericana n® 2.638.416 y E.N. Wise en la patente
norteamericana ne 2.618.552, En general, se prefiere un -

didmetro término medio de las particulas portadoras com-

prendido aproximadamente entre 30 y 1000 micrones pera uso
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electrbstatogréfico,'dgbido a que en tal caso las particu-

las portadoras tendrén suficiente densidad e inercia para
evitar su adheréﬁcia a 1asiimégéhes latentes electrostati-~
cas durante el'pfoceso‘ae revelacidn én cascada., En la re
velacién con cepillo magnético, los materisles portadores
de ferrita son particulas en éeneral homogéneas, redondea-
das o de conformacién irreguiar qué tienen faméﬁos nomiﬁa—
les de particulas menores de aproximadsmente 300 micrones ¥
més preferiblemente entre aproximadamente 50 y 200 micrones
puesto que esta Ultima gama de tamafios provee optima cali-
dad de la imagen durante uéo prolongsdo. ' ‘

En el pasado, los materiales de ferrita han si-
do en general ﬁ:gpafadoshmediante nétodos en seco y en hi-
medo. E1 método en seco involucra el mezclado intimd ge .
éxidos puros o carbonatos de los constituyentes metalicos
deseﬁdos, Yy haciendo que la mezcla.reaccioné é temperatu-~
ras elevadas de modq que forme la eéfructura deseé&a. Este

método wmquiere intensa molienda con bolillas de los éxidos

o carbonatos, comunmente dispersados en un liquido, hasta

que se obtiene un grado eficaz de mezclado. Comunmente se

seca, 8¢ granulé ¥ Be preconcréciona entonces la mezcla de
modo que forme la estructura deseads, se vuelve a moler ra

ra iogfar una distribucién apropiada de tamailo de las par~
ticulas,-se prensa © séfcompécta con un maﬁerial églomerag
te y finalmente se concreciona‘o vuelve a hornear a tempe-
raturas superiores a la temperatura de preconcrecibn. Este
método resulta indeseable debido a que da'por resﬁltado un
material de ferrita ﬁe'un tanafio grande de los cristalitos
0 grancs, teniendo-uﬁ alto coeficiente térmico de permea-

bilidad o baja estabilidad témmica. El método en himedo ip




10

15

20

25

30

s

404423

volucra por lo general la formacibén de una mezcla intima

de los componentes deseados por coprecipitacién en solucién

Por lo general, se disuelve log componentes bajo la forma
de nwrétos y se los coprecipita como hidréxidos, carbonatos

u oxalatos. Al producto, después de filtracién y lavado,

se le prehornea, se le vuelve a moler, se le dimensiona, se

le compacta con un aglomerante y finalmente se le concre-

cima o rehornea a temperaturas superiores a lé.temperatura
de preconcrecidn. Este método tiene también la desventaja

de que da por resultado materiales de ferrita de tamafio

grande de los cristalitos o granos, que tiene alto coefi~

ciente térmico de permeabilidad o menor estabilidad térmi-

ca. Ambos métodos en seco Yy en himedo tienen la desvenbtaja
adicional de queé fequierén compactacidén del producto con
un aglomerénte antes del hormeado final, que es una ebaps
costosa que requiere ﬁiempo Y que limita la temperatﬁra
de horneado y causa tambien la aglomeracién entre perlas
Y la adherencia de las perlas a superficies del equipo de
concrecidn.

Se conocen otraé técnicas para producir poivo
magnético, como por ejemplo preparar una aleacidén en polvo

Yy desintegrar mecanicamente la aleacidn.hasta formar par-

ticulas magnéticas y soplar las particulas magnéticas a tral

vés de una llama de un gas reductor a una temperahira su-
ficiente pare fundir las particulas en forma esférica, y
enfriar y recoger entonces las particulas asi obtenidas,
de acuerdo con lo descrito emn la patenté norteamericena ne
2.186.659. Aunque esta técnica permite producir perticulas
esféricas, se requieré por lo general una corriente de gas

protector, tal'como hidrbégeno o nitrdgeno para evitar reac

P
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ciones indeseadas tales como la oxidacién de las particu~

las. Ademéds, el producto que proviene de la molienda con

’bolas»debe ser formado en bolillas en una llama de gas com-

primido ¥y afrébar el material en bolillas en un:BaﬁO'liqq;
do. Adem 8, el materiasl formedo en bolillas, asi producido,'

debe ser en general mezclado en una méquina amasadora con

un medio aglomerante, tal como una resina artificial, que

puede solidificarsé..Después del®secado, se debe comprimir
el material en una manersa apropiada;

Ean'sidoqaescritos diversos métodos para prepa=-
rar una maganeso-cinc-ferrita. Por é&emplo, en ls patente
norteamericana no 3a567.64i se prepara una mezcla de d6xi-
dos, se preancreciona la mezcla aproximadamente ehtre 700
v 9002C. durante aproximadamen%e una ho:a,'ée muele en hi-
medo la meécla precoﬁcrecionada con Ca0, se prensa el mate
rial a la forma deseada y se le concreciona entre 1160 y
13002C durante 1 a 4 horas en una atmésfera de bajo conte-
nido de oxigeno, después de 16 cual se le enfria en una ab-
mbsfera neuﬁra susﬁancialmenté‘pﬁra,ta} como nitroégeno.

En la pdtenté norteamericana ne 3%.565.806 se produce el ma-|
tefial de ferrita proveyendo una mezcla de lés bxidos, for
mando piezas en bruto de ferrita con digga mezcla de Oxi-
dos, concrecionando las piezas en biuto de ferritg eptfe
1200 y 13009C durante aproximadsmente 4 a 20 horas, y durég
te la Altima mitad del periodo dgigqpcrecién‘se.pféducé
esta dltima en una atmésfera de gas inerte'que contiene me
nos de 0,2% en volumen de oxigeno, y enfriando entonces las
piezas en bruto de fe?rita, aei concreciohadas, hasta una.

temperatura de aproximadamente 3002C en la misma atmdsfera

inerte. Sin embargo, ambos procedimientos adolecen de di-
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versas desventajas. Por ejemplo, en la patente norteamerica

né ne 3.567.641, el procedimiento requiere qﬁe el material
sea preconcrecionado y luego molido en un hﬁmedo,‘despues.
de lo cual se debe prensar en la forma deseada y tambien
enfriarlo en una atmésfera neutra sustencialmente pura. En
una manera similar, en la patente norteamericana n2 3,565.8
es necesario formar piezas en bruto de ferrita con la mez-
cla de 6xido-y tambien es necesario enfriar las piezas en
bruto de ferrita, asi concrecionadas, en la misma atmdsfe-
ra inerte. Puesto que los procedimientos antériormente co-
nocidos para la preparacibén de ferrita son deficientes en
uno o mas aspectos,~con£inua existiendo una necesidad de
un procedimiento mejorado para la produccidn de ferrita. °

Resumen de la invencidn

Por consiguiente, una de las finalidades de la
presente invencidn es proveer un procedimiento para-ia pro-
duccidén de ferrita y los resultantes productos, que permi-
te evitar las deficienciss mencionadas mas arriba.

Otra finalidad de 1a'presente invencién es pro-
veer un procedimiento para la poduccidn de ferrita, que

acidn mutua entre |

L

permite evitar los problemas de aglomer
las perlas de ferrita. ' .

Otra finalidad de la presente invencidén.es pro-
veer un procedimiento para ia produceidn de ferrita que
evita la adherencia de las perlas de ferrita a superficies
del equipo concrecionador.

Otra finalidad de la presente invencién es pro-
veer un procedimiento para la woduccién de ferrita gque pro
vee mejores particulaé de ferrita, de un tamafio deseado,

y de una distribucién controlada de tamafios.
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N Otra finalidad de la presente invencién es pro-
veer un procedimiento para la produccién de ferrita que
provee mejores particulas portadoras de ferrita que tienen
propiedades electrostaﬁogréficaS‘més ést&bles. | -

Otra flnalldad de la presenxe 1nvencién es pro~
veer un procedlmlento para 1a producclon de ferrita, en
gue se evita la compactacl6n 0 prensado indeseables de las
particulas de perlas secadas por pulverizaciéﬁ, con ante-
rioridad a la etapa de conﬁrecién. b

Otra finalidad dé.fa presente invencién es pro;
veer un procedimiento para la produccién de ferrita, en
que se puede preparar los materiales pbrtadores, que tie~

nen una forma sustancialmente esferoidal, sin el uso de un

A -

-material sglomerante. . ' oL -

Otra finalidad de la fresente invencién es pro- .
veer un procedimiento para la produccién de ferrita que es
superior a los procedimisntos conocidos para la fabrica-
cién de ferrita. : : |

Se logran estes y otras final idades, en términos
generales, mediante un procedlmlento que comprende prepa—
rar una lechada de 6xidos de metal formadores de ferrita
en un liquido, secar por pulverlzacléqM}a 1echada de oxm—ﬁ
dos de metal de modo que formen perlas de éxido de metal
sustancialmente esféricas qﬁe soh significativamente mas
grandes que el tamaiio de los materiales de partida de Oxi-
do de metal, y concrecionar 1a$ perias de 6xido.de netal
sustancialmente esféricas de modo gue formen perlas de fe-
rrita bajo condiciones -que mantienen la forma y la naturgv
leza en particulas de dichas perlas.

Se puede elegir lus materiales de 6xido de metal

)
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deseados, primeramente en base a 1ss propledades de la fe-
rrita deseada. En una forma preferida de poner en préctica
la présente invencién utilizando un mezclador de alta ve
locidad, se agiega lentamente los materiales de partida de
bxido deimetal a un tanque de reserva, mientras se agrega
un desfchulante de modo que los sélidos esten continuamen
te humedecidos. Por lo general, se forma una lechada homo-
génea y suave después de aproximadamente 10 ninutos de agi
tacidn, de acuerdo con la capacidad del equipo y el tamaiio
de la taﬁda preparada. Si la ferrita terminada debe estar
compuesta por varios componentes para el uso como particu-
las portadoras, resulta por lo general deseable lograr una
mezcla Iintima de los nateriales de partida de 6xido de me-
tal mediente este procedimiento de preparacidn de la lechg
da. Se puede controlar el grado vgrdadéro de mezclado, asi
alcenzado, mediante la eleccién'del equipo utilizado:y la
seleccién de los parémetros operativos especificos del -
equipo y/o de las condiciones de lg lechada, tales como ve
locidad de mezclado, tiempo de mezclado, viscosidéd y ten~

peratura. Cuando se desea obtener una reduccidén controlada

del tamafio de las particulas durante la operaci6n de mezdlg

e

do entonces dominarid por lo general la eleccidén del equipo.
Se puede mezclar los materiales de partida de 6xido de me-
tal en forma de una lechada en uno cualquiera de ios si-
guientes tipos de equipo, tales como molienda con bolas,
molino de guijarros vibrante, agitador de alta velocidad
con rotor y paletas contrarrotativas, mezclador de hélice,
dispérsador de alta velocidad, y otros equipos mezcladores
convencionales. Como alternatnva, se puede mezclar en seco

los matcrlales ‘de partida de 6xido de metal y combinar la

.A.s.
E R
TS 1T S
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mezéla'seca, en un momento posteﬁior; por un medio liquido.
Déspués de la operacién de formacién de la lechada, se pre
fiere por lo general tamizar las lechadas antes del secado
por pulverizacién, de modo que elimine cualqﬁier particuls
s6lida grande que pudiera estar presente y que podria tapo-
nar el pulverizador. . o

Para secar la lechada de 109 materlales de parti-
da de 6xido de metal se puede utiligzar un secador por pul-

verizacién que esté proyectado ya sea para atomizacién con

pico pulverizador o atomizacidn con disco de pulverizacién |
o equivalente. Un tipo de méquina pulverizadora particular

nmente deseable, es la que constituye esencialmente una hé- |

lice de bombas‘cerrada que es impulgada por una impulsiodn

~de velocidad variable y que normalmente se denomina atomi-

zador, disco o rueda rotativos. E1 sistema total consiste
en general en un pupitre de control de energia-refriéeran-r
te~lubricacidn, cables de alimentacidn, mangueras ﬁara -
transporte de fluido, ¥y una impulsién de motor de veloci-
dad variable con hélice cerrada. La hélice de alta veloci-
dad utiliza la energia de la fuerza centrlfuga pars atoml-
zar la lechada. En general es estreda la distribucibn de
tamefios de particula que se obtiene con‘;sta maquina pul-
verizadora. Ademés, se puede variar las caracteristicas del
producto mediante el proyecto del atomizador rotativo, su
velocidad y su posicién en la cémarg con relacidén a la en~
trada de aire. De preferencia, cuando se utiliza el atomi-
zador rotativo, el secador por pﬂwerizaﬁién deberd tener
una confiéuracién de  didmetro grande para evitar la adheren

cis de las particulas de éxido de metal atomizadas sobre

las paredes de la cémara del secador. Se puede stomizar le

e A
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chadas de éxidos de metal utilizandokﬁiﬁos'para dos flui-
dos, en qe la fuerza de atomizacién es aire bajo presién,
picos a presién para un solo fluido en que la fuerza de -
atomizacién es” la presidén de la lechada misma’arrojada a
través de un orificio, y atomizecidn centrifuga medlante
una ruedL rotativa u otro método apropiado de atomlzaclon.
Las presiones de atomizacibén, o la velocidad de rotaclon

en-el caso de atomizacidn con rueda, asi como los regimenes

de alimentacién de lechada, pueden variarse como control paf

cial del tamsfio de las particulas, También es posidble con-
trolar el temafio de las particulas de las perlas de 6xido _
de metal secadas por pulverizacidn, varismdo el porcentaje
de sélidos‘en la lechada'de alimentacibén. Se debera ajustar
la fuerza de atomizaciép-y el régimen de alimentacﬁén de .
acuerdo con la configuracidn, tamafio y cirulacién volumé-
trica de aire de una determinada cémara de secado a @indb'

que les particulas atomizadas no tomen contacto con las su

perficies de la camara de secado cuando todavie estan hi-

medas. De acﬁerdo con el procedimiento de la presénte ine
vencidn,se puede variar el porcentaje dp sb6lidos en la - _
lechada de alimentacidn entre aproximadamente 15,0 y 80,0%
en peso de 6xidos que forman lechada envéi medio liquido.
Si se agrega un material desfloculante a 1la lechada de oxi
do de metal, se puede variar la concentracién del'desflo—
culante entre aproximadamentevo,OI Yy 2,0% en peso de los
s6lidos de éxido. Aunque -existe una considerable libertad
con respecto a los temaﬁés de las particulas de dxido de

metal que se utilizan para la lechada, se prefiere las par

ticulas de 6xido de metal que tienen un tomafio término me-

dio de las particulas que es menos de aproximadamente 25 mi

£
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crones, para evitar elevados regimenes de sedimentacién en

la lechada. Se ha comprobado que no es necesario agregar

. material aglomerador a la lechada de alimentacibén para pode

mantener la forma e integridad de lasvperlas de éxido deAmg
tal atomizadas que se formsn durante las etapas de secado
por pulverizaciéﬁ y de recoleccidn del procedimiento de lg
preéente invencién. Se ha comprobado que‘la‘eliminacién de.
un material aglomerénté en la formscién de las perlas de
6xido de metal secédas por.pulverizacién, permite- lograr un
material de ferrita méé'déngo}y_més fuerte después de la

concrecién de las perlas secadas por pulverigzacidn. La eli:

" minacién del material aglomerante de las perlas de 6xido

de metal secadas por pulverlvaclon, resulta preferible de.

v

“bide a que se ha comprobado que el materlal aglomerante ’

favorece la aglomeracidén entre perlas o la adherencia de
las mismas durante la etapa de concrecidn. Se puek recoger
las perlas de éxido de metal secadas por pulverizacibn en
cémaras secadoras de btamafio apropiado. Se ha recogido per-
las de 6xido de metal secadas por pulverizacién en una cé-
mara de un diadmetro de 76 2 cm. y una altura de 1.8 m, -
con una circulacién volumétrica de aire de 7. 08 m3/min, Conl
un gistema de este tipo se puede mantgngr un régimen de re
coleccién de producto de aproximadsmente 13,6 kg/hora. Se
puede secar la misma lechada de 6xido de metal en una cé-
mara de un didmetro de 3,66 m y 9,07 m de altura, con una
circulacibén volumétrica de aife de éproximadaménte 340 m3/
min. Cuando se utiliza este Gltimo sistema, se puede mante
ner un régimen de recoleccién de preducto de aproximadsmen-
te 181 kg/hora de material de 6xido de metsl secado por

pulverizacién. Se ha comprobado que ambos tipos de sistemas
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por lo general prolongadoségaempos de permanencia. El tipo

de horno rotativo, como horno de concrecién, proveerad por
lo general una reaccién uniforme del producto, un tiempo de
permanencia compatible y alta capacidad de salida. Cuando
se emplea un horno de concrecién del tipo rotativo, se pue
de agregar medioé especiales,'tales como un ingrediente ac-
tivador de la fluidez, por ejemplo éxido de aluminio, éxi-
do de circonio u otros materiales en combinaciém con las
perlas de 6xido de metal, ﬁara reducir al minimo o evitar
la aglomeracidén entre perlas y la adherencia de las per-
‘las a la pared del horno. De preferencia, el ingfediente ac,
tivador de la fluidez tendré sproximadamente el mismo temafio
que las perlas de 6xido de metal secadas por pulverizacién,.
debido a gque se elimina suséancialmente la aglomegacién en-
tre perlaé'y la adhereﬁcia de las perlas a la pared del ~
horno. Por lo tanto, si las perlas secadas con pulve;iéa-
cién tienen aproximasdamente 100 micrones, el ingrediente ag]
tivador de fluidez deberd tener tambien aproximadamente 100
micrones. Ademés, este ingrediente.activador de fluidez
podra influenciar tembien las propiedades electrbstaﬁogra~
ficas del material portador de ferrita. gdemés, para evitar
més todavia o reducir al minimo la adheféncia de las per-
les de 6xido de metal a las paredes del horno rotativo, se
podrd emplear un disposipivo raspador individualménte 0 en
combinacibén con el ingrediente activador de fluidez. En -
cualquier caso, la concreciénAde peflas de 6xido de metal
debera tener lugar bajo condiciones controladas de modo que
preserve la forma y la nduraleza en particulas de las per-
las, mientras se ﬁrovée tambien un tiempo uniforme de per-

manencia en el horno de modo que produzca méxima uniformi-
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dad de las perlas y las propiedades deseadas.

E1l horneado de las perlas de 6xido de metal ae-

‘cadss por pulverizacién, a temperaturas elevadas para in-

ducir la reaccién de los compongntes de ferrita, se lleva
por lo general a cgbo entre 1}56 y 16002C. En la prictica
se pdrd utiligzar temperé%uras nés bajas o'més altas, lo
cugl estaréd determipado por el tiehpo de trataﬁienté, los
materiales de construccién del horno en general disponibles
la formulacién de la ferrita y la resistencia resultante

de la perla horneada. Eﬁ general, si se hornea a 116090

un material portador dé ferrita de niquel-cinc durante me- .
nos de 1 hora, el material portador podri carecer de>resig .

tencia mecénica y de suficiente permesbilidad magnética. -

"Por otra parte,.el horneo sproximadsmente a 16002C aplicér 3

ré por lo genersl demandas indeseables al equipo de produc
cibén. Si se elige una baja temperatura de hormeado, ﬁor
ejemplo 9002C se requiere por lo general un tiempo ﬁas pTo
longado de horneo para lograr suficiente reaccién en es-
tado sbdlido en comparaciég con la eleccidn de horneo‘a una
temperaﬁura més alta, porAejemplo 1400 g 15002C, Esto re-
sulta~particularmente imﬁortante con regpecto.a la resis-
tencia mecénica resultente del materialj;ortador. Para lo- |
grar la respuesta electrostatogréfica deseada, que se basa
en el horneo, esVimportante la relacidén entre tiempo de
horneo y temperatura para establéce: las minimgs condicio-
nes & horneo con relacidén a la resistencia de la perla. Se
obtiene éptimas propiedades del portador de ferrita elec-
trostatogréfico, con temperaturas de concrecién comprendi-
das aproximadamente ehtre 13500 a 14002C con un tiempo de

permanencis ¢ aproximademente 10 a 60 minutos. La gama pre
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ferida de temperaturas de concrecién eé.aproximadamente

1150 a 15009C con un tiempo de permanencia de aproximadamen

te 10 a 180 minutos, debido a que loa materiales de ferri-
ta son magnéticos, tienen una estructura de espinela poli--
cristalina, son altsmente resistivos,.y proveen la néxima
respuestsa electrostatogréfica.‘Se obtienen tambien propie-
dades satisfactorias del portador de ferrita electréstato-
gréfico a temperatﬁras de concrecidén comprendidas aproximg
damente entre 900 y 16002C con ﬁn tiempo de permanencia de
aproximadanente 5 minutos a 5 horas. En cualquier caso, las
condiciones de concrecidén deberén ser suficientes para pro
veer la estructura deseada de ferrita de espinela policrig
talina. , '

- La atmosfera de horneado utilizada es fambienj ‘
importante.en el sentido de que influencia el contenido de
oxigeno y por lo tanto el estado de oxidacibn de los. iones
de metal que estén presentes en la estructura de.cristal
en formacién. Tembién en este caso la conductividad del -
portador de ferrita se ve influenciada por una atmésfera
rica en oxigeno o bien deficiente eﬁ oxigeno. Un ejemplo
de la influencia de la atmdésfera de horneado queda clara-
mente demostrado por la preparacién de H;a ferrita ferrosa-
férrica a partir, de éxido férrico. Cuando se hornea el ma-
terial en una stmésfera oxidante, se obtiene propiedades
magnéticas inferiores mientras que el horneado en una abt-
mésfera reductora apropiada provee propiededes magnéticas
aceptables.

Se puede utilizar un horno de concrecidn de cual-
quier tamafio spropiado en la etapa de concrecidém del pro-

cediniento de la presente. invencién. Se prefiere los hor-
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" un horno rotativo tubular de un diametro de 12,7 cm. Se pue

h04e3,

nos rotativos debido a que en general proveen un tiempo de

residencia repetible, unifofmid#d de la reaccién del produc

con éxito muestras de 100 g de perlas.de 6xido de metal se-

cadas por pulverizacidén, de acuerdo con el procedimiento de

la presente invencidén, en un horno rotativo tubular de 7,62A

%
g

cm, de tamefio de laboratorio. Se puede preconcrecionar --

muestras de varios kilogramos a temperaturas menores y con-

crecionarlas con éxito en una planta piloto constituida por

de tratar lotes de tonéladés en un horno rotativo encendi-

do con gas de un didmetro de 30,5 cm. a regimenes de aproxil
madamente ll,B’kg/hora de producto y. a mayoresrregimenes "

de salida. Si es deseable la preconcrecién, las copdiciones|

prefefidas'consisten en preconcrecionar las perias de “oxi-
do de metal secadas por pulverizacidén en un horno -rotativo
aproximadamente entre 900 y IBOOQC con un tiempo’delperma-
nencia de asproximadsmente 10 a 15 minutos, debido a que es-
tas condiciones proveen refuerzo y densificacién de las -
perlaé, lo cual facilita ﬁantener la forma de las perlas,

¥ su integridad durante la etapa de concrecién final. Este
procedimiento de concrecidn provee'sufigzénte tiempo de rea
cidn para asegurar las prgiedades electrostatogréficas y -
magnéticas deseadas del mateiial portador de ferrita. Des-
pués de la concrecién, un enfriamiento rotativo con un tiem
po de permanencia de aproximadamente 5 & 10 minutos provee
por lo genersl agitacidén continua de 1&5 perlas de ferrita

durante su transicién désde la temperatura de horneado has

ta la de enfriamiento final. Este pétodo de enfiriamiento

reduce al minimo la aglomerazcidén de las perlas y permite

h

(334
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nés todavia una descarga uniforme de polvo libremente flui-
do. Las propiedades electrostatogrificas deseadas de los

materiales portadores de ferrita se ven tambien influencia-

Se puede variar la permeabilidad magnética, conductividad
eléctrica y triboeleétricidad variando el regimen de enfrig
miento. Por ejemplo, la resistividad eléctricavdisminuye

en 2 a 3 6rdenes de magnitud medisnte el enfriamiento ragi
do, como por ejemplo un breve periodo de 2 a 3 minutos.

Se ha comprobado sorprendentemente que es'inne-
cesario mezclar materiél aglomerante o aditivos,.fuera de
un desfloculante, con la lechada de alimentacidén de los mg
teriales de paftida de 6xido de metal. Las perlas de 6xido
de metal esféricas secadas por pulverizacién, formadas sin
aglomeranté, inesperadamente mantienen su forma e integﬁi.
dad durante las etapas de secedo por pulverizacién, éecolqg
ci6h, clasificacidén y concrecidn. La ausencia de méterial
aglomerante favorece el procedimiento en el sentido de que
la lechada es menos apta a taponar orificios de picog bajo
presidén y ademds, lo cual es igualmente importante, lavtem-
peratures de secado no se ve iimitada. Es decir, cuando es-
ta presente un material aglomerante, la:;emperatura de se-
cado se ve por lo general limitada para impedir la pérdida
del aglomerante por oxidacidén., Ademés, el uso de temperatu-
ras més altas de secado permite un aumento del régimen de
alimentacién de la lechada al secador por pulverizacidm.
Sin embargo, si se emplea un aglomeranté, puede comprender
cualquier material filmbégeno fugitivo apropiado. Los aglo~
merantesrfilmégenos fugitivos tipicos incluyen alcohol po-

livinilico, dextrina, lignosulfonatos y metil celulosa.
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De acuerdo con el procedimiento de 1a'presenté
invencién se ha comprobado que es favorsble el uso de un
‘desfloculante con la lechada de 6xido de metal. Se puede
utilizar cualqhier desfloculante apropiado. Los desflocu-
lantes tipicos incluyen la sal de emonio o de sodio de éci
do polimetaerilico, &cido pirogalico, écido_ténnico‘y dci-
do himico; y las sales de amonio o de sodio dgjtripolifos—
fato y hexsmetafosfato. Un desfloculente tal como Darvan 7 .
que es la sal de sodio de Acido pollmetacrlllco y que es ob
tenible de R. T Vanderbllt Company, en general actlva la -
—preparaclén de una lechadg concentrada de 6xido de metal
que tiene un contenido de sélidos de hasta aprbximédamente
80% en peso de‘agua, en ?ase'al peso total de la lechada.’
Ademés, a pesar de este contenido s61ido notsblemente ele
vado, se pﬁede bombear la lechada delalimentacién de 6xi-
do de metal hacia el secador por pulverizacién y atoﬁizar«
la sin taponamientos en un atomizador con pico de pﬁesién
o con rueda. Ademéé, cuando son deseables perlas de aproxi-
medamente 50 a 500'microngs; el.elevado contenido de séli-
dos de 1a lechada de 6xido de metal contribuye a lograr
estos tamaﬁ&s de particulas. Ademés la elevada concentra~
cién de Oxidos reduce los requisitos defgquipo y de ener-
gia que son mresarios pafa formar las particulas‘.

Se puede utilizar cualquier material matizador
electroécépico pigmentado o tefiido, que sea apropiado, con
los materiasles portadores de ferrita producidos de acuerdo
con el procedimiento de la presente invencidn. Materiales
métizadores tipicos incluyen: goma de copalco, goma de San
daraca, colofonia,‘reéina de cumaronaindeno, alfalto, gil-

sonita, resinas de fenolformaldehido, resinas de fenolfor
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maldehido modificadas con colofonia, resinas metacrilicas

resinas de poliestireno, resinas de polipropileno, resinas
de epoxi, resinas de polietileno y mezclas de las mismas.
El material mé%izadbr perticular que se debe emplear depen
de evidentemente de la separacibén de las particulas de ma-
tizador con respecto a los matériales portadores de ferri-
ta en la serie triboeléctrica. Segin es sabido en esta -
técnica, debe existir suficiente separacibén para permitir
que el matizador se adhiera electrostéticamente a la super .
ficie dei portador. Entre las patentes que describen compo
siciones de matizador electroscépico, se encuentran las
patentes norteamericanas n? 2.659.670 de Copley; 2.753.305
de Landrigan; 3.079.342 de Insalaco, patente'nofteamerica-
na reconcedida 25.136 de Carlson y patente norteamericéna
ne 2.788.288 de Reinfrénk y otros. En general, estos mate-
riales matizadores tiemn un didmetro término medio d§ las
particulas comprendido aproximadamente entre 1 y-30 micro-
nes. En términos generales, se obtiene resultados satisfac
torios amndo se emplea aproximadamente 1 parte de'matiza—
dor con‘sproximadamente 10 a 200 partes en peso de porta- .

dor.

o B

Se prefiere materiales portadores de ferrita de
niquel-cinc y de manganeso-cinc, producidos de acuerdo con
el procedimiento de la presente inveacidn, debido'a qQue -
tienen propiedades‘triboeléctricas que varian entre 8 ¥
40 microcoulombs/g. de matizador de acuerdo con el matiza
dor especifico utilizado. En géneralq el valor triboeléc-~
trico de los portadores de ferrita disminuye a medida que
eumenta la cantidad de 6xido de hierro que esta presente.

El sumento del contenido de hierro més allad de la cantidad
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estequiométrica de 2 moles por cada mol de metal bivalente 3

v el horneado a temperaturas superiores a 12009C incluye

"~ 1a formacidén de hierro bivalente. La presentia de hierro

bivalente y trivalente produce un aumento de la caducetivi-
dad eléctrida de los maferiales de ferrita. Por lo tanto,
se puede'controlar dentro de amplios limites la cantidad

de hierro bivalente queAse forma y la conductividad de la
ferrita asi como el fondo deseado de la imagen latente elec

trostédtica revelada resultante. Por lo tanto, un material

portador'de ferrita que tiene alta conductividad eléctrica

provee'por lo general una imagen latente electrostéatica
revelada que tienen baao fondo. o

Fn general, la capacldad de mantener magnetlcamen
te un materlal portador de ferrlta, del tlpo de ferrita
de niquel-~cinc, en una configuracién de cepillo magnéplco, 5
aisminu&e a medida que disminuye la relacidén entre niquel §:
cinc en la composicién. Para las diversas condiciones de
horneado se observa una significativa pérdidé dé la permeg
bilidad magnética para relaciones entre niquel y cinc meno
res de sproximadamente 0,3. En evaluaciones de méquinas -
electrostatogréficas, se comprueba que el material porta-
dor de ferrita de niquel-cinc provee Sptima respuesta eleg
trostatogréfica cuando en las formulaciones de la ferrita

estd presente una relacidén molar entre niquel y cinc de

aproximadamente 0,3 o mayor. Ademés, las ferritas represen

tadas por M1M2Fex041 preparadas de acuerdc con el procedi~
miento de la'presente invencidn, tienen satisfactorias pro
piedades electrostatograficas cuando se laé emplea como -

portadores para reveladores electrostatograficos cuando Hl

y N2 comprenden aproximadamente 0,1 a 0,9 mol de 6xido de
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metal, segin se ha descrito méas arriba, y I, 7 M, totali-

zan 1,0, mientras que x comprende aproximadsmente 1,4 a
4,0 moles de hierro., Todos los portadores de ferrita mani-
fiestan permesbilidad magnética apropiada para func%onamieg
to con cepillo magnéfibo cuando se los concreciona durante
aproximadamente 5 minutos a 5 horas a temperaturas compren-
didas entre aproximadamente 900 y "16002C.

De acuerdo con el procedimiento de la presemte -

invencidén, es posible formar perlas de 6xido de metal de -~

forma esférica secadas por pulverizacién, atomizando ¥ se-

cando una lechada de materiales de partida de.éxido de me-
tﬁl sin la adicidén de un material aglomerante. Por consi- '
guiente, este procedimiento evita el requisito convencional
de mezclar un material aglomerante, tal como una‘pesina ar
tificial con una lechada de 6xido de metal para formar per
las de &xido de metal que retienen s forma de particulas y
su integridad después del secado por pulverizacidn, antes
de la concrecidn, 'y tambien durante la concrecidn de las -
perlas de 6xido de metal secadas por pulverizacién, para
convertirlas a ferritas. Ademés, este procedimiento evita
la etdpa de prensar.o compactar lasAmezclas de 6xido de ﬁg
tal antes de la concrecién. Ademés, se Bﬂede utilizar tem-
peraturas de horneado comprendidas aproximedamente entre
900 y 16002C al concrecionar las perlas de 6xido de metal
secadas por pulverizacién sin sustencial aglomeracidn entre
perlas, puesto que no se emplea material aglomerante. Este
procedimiento permite tambien el almacenamiento de las-per
las de 6xido de metal secadas por pulverizacidn sntes de -
su concrecién sin”préblamas de aglutinacidn, fractura de

perlas, o perdida significativa-de propiedades fisicas, quil

»
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micas y mecénicas. Ademds se evita sustancialmente la adhe ;

rencia de perlas a las superficies del equipo de concre-

- ¢ibn. Los materiales de ferrita producidos de acuerdo con

este procedimiento han demostrado poseer mejor uniformidad
del tamafio de las particulas y mejJor distribucidén de los
temafios de las particulas. Sé ha'cqmprobado que la unifor-
middd de los tamsfios de las particulas, que se'pueden obte
ner mediante el procedimiento ée la presénte invencidn, -
provee materiales portadores de ferrita que poseen prapie—
dades que son extremadamente desesbles cuando se los utilis
za en procedimientos de mielacidn electrostatogréfica. s~
te provee ademés rendimiento econémico y simplicidad en
la produccidn ée mgteriales de ferrita. Este procedimien-
to evita .los problemas de aglomeraciéﬁ Yy dé‘taponamiento

en equipos.de tratamiento, que son cdmunes en el caso de -~ |
métodos convencionaies para preparar materiales de ferrita.|
También elimina restricciones impuestas a métodos conven-
cimales para preparar mateiiales de ferrita. Es capaz de -
producir materiales_de ferrita de un temaifio extremadamente
pequeﬁo de las particulag.y materiales de ferrita de un
tamafio deseado. Este procedimiento resulta particularmente
ventajoso para preparar materiales de"fggrita comprendidos
aproximademente entre 50 y 500 micrones. Finalmmte, se pue-
de emplear este procedimienfo para fonmér‘materiaies de fe-

rrita de diversas composiciones y caracteristicas.

Descripeién de las formas preferidas de llevar a la prac-

---------

tica la presente invencidn

Los siguiehtes ejemplos definen, describen ¥
comparan méjor métodos, que sirven de ejemplo, para prepa-

rar materiales de ferrita.de acuerdo con el procedimiento

A3
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de la presente invencidén. Las partes y porcentajes son en
péso a menos que se indique lo contrario. Los ejemplos ex-
cepto los ejemplos testigo, estén destinados a ilustrar las
diversas formas preferidas de poner en préctica la presen-
te invencién. | |

En los siguientes ejémplos, la unidad utilizada
para el secado por pulverizacién es Bowen Tower Laboratory
Spray Dryer producido por Bowen Engineering Incorporated
North Branch, Nueva Jersey. Esta unidad tiene un colector
con cémaia inferior y un solo colector ciclénico. Este co-
lector con cémara tiene un dismetro de 76,2 cm. y la altu-
ra de la cémara vertical es 1,83 m.la atomizacién con picd
tiene lugaer hacis arriba con una maxima altura del trayec-
to vertical de las particulas de aproiimadamente 2,44 m,
Se calienta el gire entrante mediante encendido directo con
gaé. : ;

EJEMPLO 1

Utilizando un dispersador de alta velocidad se

prepara una lechads de alimentacidén de Oxido de metal en

' polvo y ‘4gua, que comprende aproximadamente 4000 g de apro

ximadamente 64,5% de 6xido de hierro férrico, que tiene

un tamafio de particulas de aproximadameﬂge 1 micrdn, apro—A
ximademente 12,8% de éxido de cinme que tiene un tamafio de
particulas de sproximadamente 0,1 micrén, ¥y aproximadamen—
te 22,7% de 6xido de mangamneso que tiene un tamafio de ﬁar-
ticula & aproximadamente 1 micrdn o menos, y aproximadamen~
te 1700 g de agua. Como aglomerante se sgrega a la lechada
de Oxidos eproximadamente 2% en peso de Elvanol 51-05, que

es un alcohol polivinilico obtenible de E. I, DuPont Co. A

la mezcla de lechada de &xidos se agrega sproximadamente
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65 ml de una sclucidn aproxlmadamente al ESA de Darvan 7,

que es la sal sbdica de un 4cido polimetacrilico obtenible

.de R.T. Vanderbilt Company. La mezcla de lechada contiene

aproximadsmente 7O%Aen peso de sblidos. Se tamiza la lecha
da utilizando tamices de 20 mallas. Se alimenta esta lecha
da al seLadOr por pulverizaciéﬁ con un régimen de aliﬁentg
ciéﬁ comprendido aproximadamente entre 145 y 225 ml/minu~

tos, ‘una températuré de entrada del aire de secado de apro~

"I ximademente 2749C, y una temperatura de salida de aproxima-

damente 1602C. El tipo de atomizador es un pico para dos -

fluidos y la fuerza de atomizacidn es aﬁroximadamente 0,984
kg/em2 de presidén de aire., Se obtienen perlas de 6xido de
metal esfé;icas, secadas por pulverizacién que tienen un .
tamafio de particula término~medio dejaproximadameﬁﬁe 100
micrones..Sin embargo, se observa;que se llega a producir
taponamiento de los picos. Se atribuye el taponamien@o de
los picos a la presencia del material aglomerante alcohol
polivinilico en.la lechada de alimentacidén. Ademds, la tem-
peratura de éntrada del aire estéd limitada debido a la Pre
sencia cel méterial_aglomeaﬁte. _
EJEMPLO 2

Utilizendo un dispersador de,gfté velocidad se
prepara una lechada de alimentacidén de dxidos de metal en
polvo y agua, que comprende aproximadamente 4000 é de apro
ximadamente 64,5% de dxido de‘hierro-férrico-que tiene un
tamafio de las particulas de aproximadamente 1 micrén, apro
ximadamente 12,8% de 6xidovdé cinc que tiene un tamafio de
particula de aproximadsmente 0,1 micfén, y aproximadamente
22,7% de dxido de manganeso que tiene un temafio de particu~

la de aproximadamente 1 micrdm o menos, y aproximadsmente
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1700 g. de agua. A la mezcla de lechada de 6xido se agrega
aproximadamente 2% en peso de Elvanol 51-05, que es un al-
cohol polivnilico obtenible de R.T. Vanderbilt Company. La
mezcla de lechada contiene aproximadamente 70% en peso de
s6lidos. Se tamiza la lechada utilizando tamices de 20 ma-
1las. Se alimenta entonces esta lechada al secador por pul
verizacidén a un régimen de slimentacién comprendido aproxi
madamente entre 530 y 640 ml/min. una temperatura de entra
da del aire de secado de aproximadamente 2712C y una ten-
peratura de salida de aproximadamente 1432C. El tipo de ato
mizador es un pico para 2 fluidos y la fuerza de atomiza-
cién es sproximademente 0,844 kg/cm2 de presidén de aire.
Se obtiene perlas de 6xido de metal esféricas secadas por
pulverizacién con un tsmafio termino medio de las particulas|
de 100 micfones. Sin embargo, se observa que se.prodﬁce ta~
ponamiento de los picos. Se atribuye el taponamiento:de los
picos a la presencia ¢l material aglomerante alcohol poli-
vinilico en la lechada de alimentacidn. La temperatura de
entrada del aire estd también limitada debid a la presencial
del material aglomerente a fin de impedir la oxidacidn del
material aglomerante y por lo tanto la superficie del teého
y del nlcleo de la cémara del secador estén himedas y las
perlas estéan insuficientemente secadas. ‘
EJEMPIO %

Se répite el ejemplo 1 con la excepcibén de que se
omite el material aglomerante alcohol polivinilico. Se man-
tienen iguales todes las demés condiciones. Se comprueba
que se obtiene perlas de 6xido de metal esféricas secadas
por pulverizacién de'aproximadamente 100 micrones. Se com-

prueba tembien que los picos no se taponan. Ademas,-en un




10

15

20

28

30

- 29” ‘&{i“\‘:
404 42 3 3 0 T |
subéiguiente ensayo en que se ubtiliza las mlsmas condicio- |
nés que en el presente ejemplo, se aumenta la temperatura
de entrada del aire de secado hasta sproximademente 4822C
permitlendo asi una dlsminuclon del tiempo de tratamiento
mediante! el sumento del réglmen de slimentacién de la le-
chada. '
EJEMPLO 4
Se repite el ejemplo 2, con la excepcidn de que
se omite el material aglomerante alcohol'polivinilico. Se
maﬁtieneh iguales todas las otras condiciones, con la ex~
cepecidn de que se aumenta la temperatura de entrada del ai
re de secado hasta aproximadamente 4829C y la temperatura
de salida hasta aproxima@amente 2042C. Se comprueba que se
obtiene perlas de éxido de metal esféricas Becadas por pul
verizacién de aproximadamente 100 micrones. Se comprueba
tambien que los picos no se taponan e igualmente quejlas
superfiéies de techo y de nicleo se encuentran secas y 1as,;
perlas estén secas. 7 . '
~ EJEMPLIO 5

¥ Con una ferritane.niquel-cinq, preconcrecionads.
a 12002C, se prepara una lechada de alimentacidn de éxidos
de metal en plvo ¥ agua, que comprende ;;>rox1madamen’ce -
3000 g. de aproximadamente 70,3% de éxido dé hierro férri-
co, aproximadamente 9,3% de éxido de cinc y aproximadamen—
te 20,4% de éxido de niquel, y aproximadsmente L000 g de
agua y se muele hasta un tamafio de particulas dé menos de
5 micrones uvtilizando un dispefsador de alta velocidad. A
la mezcla de la lechada de 6xidos se agrega aproximadamen—
te 100 ml de una solu;ién aproximadamente al 25% en peso

de Darvan 7, que es la sal sbédica de un 4cido polimetacri

1
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lico obtenible de R.T. Vanderbilt Company. La mezcla de la
lechada contiene aproximadamente 73% en peso de sdlidos.

Se tamiza la lechada utilizando tamices de 20 mallas. Se
alimenta entonces la lechada al secedor de pulverizacidén

a un régimen de alimentacién comprendido aproximadamente
entre %30 y %80 ml/min. una temperatura de entrada del ai~
re de secado de aproximadamente 5022C y una temperatura de
salida de aproximadémente 20490, E1 tipo de atomizador es
un pico para dos fluidos y la fuerza de atomizacidn es apro
ximadamente 0,844 kxg/cm2 de presidn de aire. Se obtiene per
las de 6xido de metal més ‘densas y mas esféricas, secadas
pbr pulverizacién, que tienen aproximadamente 100 micrones.
Los picos no se taponan. Lag superficies del secador estén
secas. Las perlaé recogiaas en la camara del secador son
un polvo seco libremente fluido.

>

EJEMPLO 6 - y
Con materiales preconcrecionados a 1200 oC y
utilizando un dispersador de alta velocidad, se prepéra
una lechada de alimentacidn de 6xidos de metal en polvo ¥y
agua que comprende aproximadamente S.OQQ g de aproximada-

mente 63%,0% de dxido de hierro férrico que tiene un tama?V

fio de particula de aproximademente 1 micrén, aproximademen

te 26,4% de 6xido de cinc que tiene un tamafio de particu~
la de aproximadamente 0,1 micrén, y aproximadamenfe 10,6%
de 6xido de niquel que tiene un tamafio de particula de hag
ta 10 micrones, y aproximadamente 750 g. de agua. A la mez
cla de la lechada de éxido se agrega asproximadamente 100
ml de una solucién aproximadamente al 25% en peso de Dar- -
van 7, que es la sal sbdica de un Acido polimetacrilico ob

tenible de R.T. Vanderbilt Co. Se tamiza la mezcla de la
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 particula de aproximadamente 1 micrén, aproximsdeamente 9,34

la sal sbdica de un Acido polimetacrilico obtenible de R.T.

lechada empleando tamices de 20 mallas. Se alimenta enton- |
ces la lechada al secador por pulverizacién a un régimen |
de alimentacidén comprendido aproximadamente entre 210 y 240 ;
nl/min. una téﬁperaﬁura’de entrada del aire de secado de
aproximafamente 3%89C y una temperatura de salida de gpro-
ximadamente 1822C. El tipo de ﬁtomizador es un pico para
dos fluidos y la fuerza de atomizacidén es aproximedemente
0,844 kg/cm2 de presién del aire. Se obtiene.perlas de dti=
do de metal més densas y més esféricas, secadas por pulve-
rizacibn, de aproximadaﬁente 100 miecrones. No se obéerva.
taponamiento de los picos}_Las superficies del secador es-
tén secas. Las perlas recogidas en la cémafa de secador son
un polvo seco libremente fluido. _

PR EJEMPLO 7 .

éon un material preconcrecionado a 12002C y uti- |

lizando un dispersador de alta velocidad, se ﬁreparaiuna
lechada de alimentacién de dxido de metal en pol%o ¥ agua
qﬁe comprende aproximadamente 3000 g de aproiimadamente

70,%% de 6xido de hierro férrico que tiene un tamafio de

de 6xido de cinc que tienen un tamafio de partiéula de apro-
ximsdamente 0,1 micron y aﬁroximadament:»20,4% de 6xido'dé
niquel que tiene un tamafio de particula de‘haSta 10 micro-
nes, y aproximadamente 1000'g. de agua. A la mezcia de la
lecheda & 6xido sSe agrega aprqximadamente 100 ml de una-

solucidén sproximadsmente al 25% en peso de Darvan 7 que es

Vanderbilt Company. Ea mezcle de la lechada contiene apro-
ximadamente 73% en peso de sélidos. Se tamiza la lechada

utilizando tamices de 20 malls. Se alimenta entonces esta
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lechada 8l secador por pulverizaciéﬁua—hn régimen de ali-

mentacién comprendide aproximadamente entre 330 y 380 ml/
min. una temperatura de entrada del aire de secado de apro
ximadamente 5022C v una temperatura de salida de aproxima-
damente 2042C, Elltipo del atomizador es un pico para dos
fluidos. Se obtiene perlas de 06xido ‘de metal densas y es-
féricas, secadas por mlverizacion, que tienen aproximada=-
mente 150 micrones. Las ﬁerlas recogidas en la camara del
secador son un polvo seco libremente fluido. Los andliss
de los productos secados por pulverizacidn, de los éjemplos
1l a 7, se llevan a cabo con porciones estadisticémente mues|
treadas. Los andlisis incluyen examen microscopico y anali-|
sis de tamices; Se comprueba que sustancialmente no se pro-
duce rotura de las perla; no concrecionadas en ninguna'dé
las subsigﬁientes operaciones de manipulacién, clasifica-
¢idén, tamizado y alimentacién, aln en ausencia de maferial
aglomerante en las perlas secadas por pulverizacibn. Segin
resulta evidente, estos resultados ejercen un efecto sobre
todas las otras etapas de tratamiento, permitiendo gsi la
reciclacidén de perlas no horneadas secadas por puleEizaf
cidén al secado de pulverizacidbn, y permitiendo una liber-
tad més amplia de condiciones operativa;wen la etapa de hor]
neado.
EJEMPLO 8

Se dispone perlas de 6xido de mdal secadas por
pulverizacién, preparadas de acuerdo con ¢l procedimiento
del ejemplo 1, en un horno rotativo coniencendido directo
por gas, que tiene un didmetro interno de 38,1 cm. y una
longitud de aproximadémente 3,81 m.El régimen de alimenta-

cién al horno retativo es de aproximadamente 45,4 kg/hr.
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- damente 9002C y una temperatufa en el extremo de descarga

‘extremo de descarga del horno rotativo no es en su totali-

se dispone perlas de b6xido de metal secadas por pulveriza-

- 33
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Se intenta la operacidén continua con una temperatura, en

el extremo de alimentacién del horno rotativo de aproxima-~ |

del horno rotativo de aproximadsmente 14009C. Se observa
gue se produce inflamacién de las perlas'y que resulta di-
ficil de mentener durante el horneado las condiciones de
equilibrio, tales como el tiempo deseado de pefmanencia,
de las perlas en el horno rotativo, debido a la adherencia
de las perlas a las paredes del horno; Tambien resulta di-
ficil establecer un lecho continuamente mévil derlaé per-
las en el horno sin disponér una barra raspadora.en el hor

no. Igualmente se observa que el producto de ferrita en el

dad un polvo en particulas libremeate £luids ¥ que preva-

lece agloméracibn entre perlas. Se supone que la oxidacién |
del material sglomerante puede ser la base de la adherencial

de las perlas a las paredes del horno rotativo yhdebla aglo}

neracioén entre perlas.

EJEMPLO 9
~ En el horno rotativo deserito en el ejemplb 8,

cibn, preparadas de acuerde con el proc;aimiento del ejem-
plo 3. Todas las demas condiciones operativas son sustan-
cialmente las mismas. Sé observa que se puede manfener con
més facilidad las condiciones de equilibrio, Se observa
una aglomeracidn entre perlas y adherencia de las perlas
a las paredes del horno, entre pequeﬁas.y modéradas.

' EJEMELO 10

|

En el horno rotativo descrito en el ejemplo 8,

se dispone perias de Oxido de metal secadas por pulveriza-

———— S LD I B £ AR i hE, o s




10

18

20

25

30

ciéh, preparadas de acuerdo con el procedimiento del ejem-
pio 4. Todas las demés condiciones operativas son susten-
cislmente las mismas, con la excepcidn de que al horno ro-
tativo se agrega particulas de 4xido de aluminio que tienen
un diamebro de aproximadamente 19,0 mm. Se observa una aglo
meracién’ entre perlas Yy adhereﬁcia de las perlas a las pa-
redes del horno que son solamente pequeiias. Se puede mante-
ner un lecho de perlas que se mueve sustancialmente en for-
ma continua sin raspaedo sobre las paredes del horno rota-
tivo. La adicidén del éxido de aluminio facilita la circula
cién del lecho de ferrita, impide la aglomeracién entre per
las y la adherencia.de las perlas a las paredes del horno.
EJEMPLO 11

. En el horno fo%ativo descrito eﬁ el ejemblo 8,.'
se dispone'perlas de éxido de metal secadas por pulveriza-
cidén preparadas de acuerdo con el procedimientq del éjemplo
7. Todaes las demés condiciones gerativas son sustencialmen-
te las mismas, con la eicepcién de que con las perlas de
6xido de metal se incluye particulas de O6xido de éluminio
que tienén un diémetro de sproximadamente 100 a 130 micro-
nes. Se comgrueba que se puede mantener sustancialmente las|
condiciones de equilibrio. Se observa ugg aglomeracién en~
tre perlas y adherencia de las perlas a las paredes del hox
no que son solamente pequeilas. Se puede mantener un lecho
de perlas que se mueve sustancialmente en forma continua
sin raspado de las paredes del hormo rotativo. Se deduce
de ésto que la adicién del éxido de aluminio facilita la
circulacién del lecho de ferrita, imﬁide la aglomeracién
entre perlaes y la adﬁerencia de perlas a las paredes del

horno.
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| las de bxido de metal se incluye particulas de 6xido de -

Se observa que la adicién'del 6xido de aluminio
de un tamafio de'particulé menor reduce tembien al minimo
la fractura de perlas de ferrita.
T EJEMPLO 12

! En el hbrno rotativo descrito en el ejemplo 7,
se dispone perlas de 6xido de ﬁetal secadss por pulveriza-
cidén, preparadas de acuerdo con el proéedimiento del ejem-

plo 7. Todas las demés condiciones operativas son sustan-

cialmente las mismas, con la excepcién de que con las per-

circonio que tienen un digmetro de aproximadamente 100 a
130 micrones. Se comprueba que se puede mantener sustan-
cialmente condiciones de‘eqpilibrio..Se observa aglomera-
ciones de perlas y adherencia de las perlas‘a las paredes
del horno ﬁue“son sélamente'pequeﬁas. Se puede mantener

un lecho de perlas que se muevéJsustancialmente en forma coh‘
tinua sin raspado de las paredes del horno ‘rotativo. De es-|
to se deduce que la adicidén del d4xido de circonio facili-
ta la circulacidén del lecho de ferrita, impide 1a.aglome:g
cién entre perlas, la adherencia de perlas a las paredes
del horno, y reduce 2l minimo la fractura de perlas de fe-
rrita. Ademés, el 6xido de circonio'aungta ventajosamen-
te la conductividad de la ferrita.

Utilizando 1oé valores de las densidadeé de cuer-
po de 1570 kg/m? para las.perlas de dxido de metal no hor-
neadas del ejemplo 7 y de 2499 kg/m3, para las perlas de
6xido de metal horneadas del ejemplo 11, se calcula que el
encogimiento diametral término medio, como resultado del
horneado, es aproxim;damente 14%. Para tamizar las perlas

horneadas se utiliza tamices Rotex de 177 y 77 micrones. No
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- te invencidén. Hay otros materiales de ferrita, golventes,
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se encuentra problemas significativos para tamizar las per-
las horneadas.

Aunque en los precedentes procediﬁienboé para -
producir nateriales de ferrita mediante el procedimiento de
la presente invencién,'que han servido de ejemplo, han sido
mencionados materiales y condiciones especificas, se los -

debe considerar simplemente como ilustratives de la presen

sustituyentes y procedimientos, como los enumerados més
arriba, que se pueden emplear en lugar de los mencionados
en los ejemplos, con resultados simiiares.

. Los entendidos en esta materia podran imaginar
otras modificaciones de la presente invencién,después de -
la lectura de esta descripcidn. Se 1asdebe‘considerar como
incluidas dentro del alcance de la invencibn.

En resumen, la patente de invencién que se 50li~

cita, recaeré sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

" l. Un procedimiento para producir materiales de

- ferrita, que comprende preparar una lechada de éxido de me-

tal formadores de ferrita en un liquido, secar por pulveri-
zacién dicha lechada de dichos 4xidos de metal formadores
deﬁferrita de modo que forme ferlas de 6xido de metal sus-
tancialmente.esférica, y concrecionar dichas pérlas de 6xi-
do de metal sustancialmente esféricas para. formar perlas

de ferrite mientras se mantienen la forma esférica y la’
neturaleze en partibulaé de.las perlas. ' .

2. Un procedimiento de acuerddé con la feivindica—
cidén 1, que incluye.agregar un desfloculante a dicha leche~
da de dichos 6xidos de ﬁgtal formadores de ferrita antes -
de dicho secado por pulverizacién de dich# lechada.

3. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cibn 2, en que se agrega dicho desfloculante a dicha, lecha-
da de dichos 6xidos de metal fofhadores de'ferriéa a una
concentracién de aﬁroximadamente 0,0i a 2,0%>en base al pe
so de dichos dxidos de metal, |

"4, Un procedimiénto de acuerdo con la reivindicg '
cién 3, en que dicho desfloculante es la sal sbdica de dci
do polimetacrilico. L ,;f* .

5. Un procedimiento de acuerdo con la reivindica
cidn 1, en que se agrega uné mezcla seca de dichos dxidos
de metal formadores de femita a dicho liguido en dicha eta
pa de preparar dicha lechada‘de dichos Oxidos de metal for
madores de ferrita; '

6. Un procédimiento de acuerdo con la réivindica—
c¢idén 1, que incluye t;mizar dicha lechada de dichos éxidos

de metal formadores de ferrits antes del secado por pulve-
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‘madamente 10 a 15 minutos.
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rizacién de dicha lechada de dichos éxidos de metal forme-

dores de ferrita.
- 7. Un procedimiento de acuerdo con la feivindicﬁ-
cién 1, en que dicha lechada de dichos 6xidos de metal for
nadores de ferrita tienen contenidos sélidos de aproxima-—
dgmente 15,0 a 80,0% en base al peso total de dicha lecha-’

da.

- -

8. Un procedimiento de acuerdo con la reivindicad
cién 1, en que dichas perlas de éxido de metal sustancial-
mente esféricas tiemen un tamefio término medio de ias par-
ticulas comprendido a?roximadamente entre 50 y 500 micro-
ﬁes.

9., Un procediqieqto de .acuerdo con la reivindibay
cién 1, que incluye suspender dicha lechadd de diéhos'éxi—
dos de metal formadores de ferrita en un gas hasta que di;
cho 1fquido es desprendido por evaporacidn. .

10. Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacibn 1, que'incluye sgregar un ingrediente activadbr ﬁe
la fluidez a dichas perlas de 6xido de metal formadores de
ferrita antes de la ancrecidén de dichas perlas de bxido
de metal. o .

11. Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-|
cacidon 10, en que dicho ingrediente activador de ia flui-
dez es sustancialmente del mismo tamaio que dichaé perlas
de Oxidos de metal formedores de ferrita.

12. Un procedimiento de zcuerdo con la reivindi-
cacidn 1, que incluye preccncrecionar dichas perlés de 6xi
do de metal formadores de ferrita a una temperatura com-

prendida aproximadamente entre 900 y 13002C durante aproxi4
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1%, Un procédimiento de acuerdo con la reivin-

dicacién 1, que incluye concrecionar dichas perlss de éxi-

. do de metal formadores de ferrita a una temperatura com-

prendida sproximadamente entre S00 y.IGOOQC.durante.aprcxi
madamente 5 minutos a 5 horas. o ;
14, Un procedimienfo de acuerdo con la reivindi-
caéién 1, que incluye concrecionai dichas ﬁerlas de Oxido
de-metal formadores de ferrita a una témperafhra compren-
dida aproxlmadamente entre 1150 y 1500°C durante aproxima~

damente 10 a 180 mlnutos.
15. Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

cacién 1, que incluye concrecionar dichas perlas de 6xido

~de metal formadores de ferrita a una temperatura comprén—

dida aproximadamente enfre 1200 y 146090 durante aproxima-
damente iO a 60 minutog. ‘ ’

16. Un procedimiento de acuerdo coh la reivindi-
cacién 1, que incluye concrecionar dichas perlas de 6xido
de metal formadores de ferrita en una atmdésfera reductora.

/17. Un procedimiento de aéuerdo‘con la reivindica
cién 1, que incluye enfriar dichas perlas de ferrité, con
agitacibn continua,‘durante apioximadamente 5 a 10 minutos

18. Un procedimiento de acuerdo con la réivindi-
cacién 1, en que dichas perlss de ferrita comprenden ferri
ta de niguel-cinc, . . .

19. Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacibn 18, en que dicha ferrita dé niquel-cinc compren-
de una relacidon molar entre niquel y cinec de por lo menos
aproximadamente 0,3.. '

20. Un procedimiento de acuerdo con la reivin-

dicacién 18, en que dicha ferrita de niquel-cinc, compren-
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de-aproximadamente C,1 a 0,9 moles de niquel, aproximadamen

te 1 a 0,9 moles de cinc, y aproximadamente 1,4 a 4,0 moles
de hierro.
21l.-Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

cacién 1, en que dichas perlas de ferrite comprenden ferri
ta de ménsaneso~clnc.

' 22. Un procediniento de acuerdo an la reivindica-
cién 21, en que dicha ferrita de manganeso-cinc comprende
aproximadamente 0,1 a 0,9 moles de mangsneso, aproximadameg '

te 0,1 a 0,9'moles de cinc, y aproximadamente 1,4 a 4,0

moles de hierro.

23. Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

cacién 1, en que dicha lechada de 6xidos de metal formado-

res de fgrrita se encueﬁtrén sustancialmente libre de ma-
terial aglomerante.

24, Se reivindics por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la pabente de invencidn que se ;olici;
ta: UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR MATERIALES DE FERRITA.

| Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que conste de cuarenta pa
ginas mecanografiadas.. |

Madrig, 30 aunlo 1.972

BERNARDO UNGRIA
PP
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