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MEMORTA DESCRIPTIVA

El presente invento se refiere a un procedimien~

to para la preparacién de didxido de cromo ferromagnético.

Oomo se sabe egte producto seuwiliza en diversos
campos del registro magnético oomo, por ejemplos cintas
magnéticas para registro audio y video y para computadoras
electrbénicas. '

En vista de estas aplicaciones se requiere que
el diéxido de oromo ferromagnético posea una magneﬁizéoi6n
de saturacién'z)s tan elevada como sea pogible. En vistza
de las mismas aplicaciones se reguierc también que el pro=
ducto exhiba una buena fuerza coeroitivae asi como buepas
caracteristicas granulométricas; o sea, el producto s; debe
presentar en forma de peguefias partioulas aciculares 6
uniformes.

Sin embargo, no resulta £éoil conciliar estas
distintas exigencias. ?

El dibéxido de cromo ferromagnético puede prepa ~
rarse mediante descomposicifn té:mica de 0104 2 elevaﬁas
temperaturas y elevadas presioness; el producto asi obtenido
es puro, o soa esth exento de otros Sxidos de cromo, pero
sus caracteristicas magnéticas y de granulometria son in-
sufioienteg para su embleo en los campos de aplicacidn an-
tes citados: mientras la magnetizaoidn de saturacidén (que
es una propiedad intrinseca del producto) es elevada, la
fuerza ooerciliiva, inferior a 200 Oersted, es excesivamen—
te baja; ademés las caracteristicas de granulometria del
producto gon inferiores: en efectos se obtienep partioulas

grandess; no homogéneas y poco alargadas.
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El dibdxido de cromo caractérizado por superiores
valores de fuerza ooercitiva y por particulas mds pequeiias
y més aciculares se obtiene, por el combrarios calentando
bajo presidn anhidrido crdémico en presencie de ciertos
elementos modificadores o sus compuestos, en particulay
rutenios telurio, antimonio y estaliv. Bstos elementos pe~
netran en la reticula cristelina del dibxido de cromo. Sin
embargos los productos asi obtenidos exhiben une magnetiza-
oién de saturacidén sustancialmente inferior que la del did
xido de cromo no modificado.

Ie patente italiana ne 922.283 de la peticiona —
ria desordbe un procedimiento para la preparacidén de dibxi-
do de cromo a partir de cromato de oromo (III) hidrathdo
que tiene la f£érmula Cr2(0r04)3.nH20, en donde n tieés un
valor comprendido entre 1 y 8. Egte cromato de cromo -hidra~
tado se descompone & 0102 a temperaturas comprendida% en-
tre 2500C y 5000C y bajo presioneé oomprendidas entré 80 y
1000 atmésferas. |

Bl producto resultente exhibe bienas caracteris-
ticas magnéticas y grenulométricas. En efecto, la fuerza
cosrcltiva puede alcanzar 350 Oersted, mientras que las
pertioulas son pequefias, alargadasry de dimensiones muy
uniformes. Los mejores resultados se obtienen cuando n es~
té ocomprendido entre 2 y 4.

Cuando n tiene un valor superior a 4 tiende & e~
peorar la fuerza coercitivae a medida que aumenta el valor
de n. Ouando n excede de 8 el producto resultante es impuro
debido & la pregencia de crooH; vajo egtas oondiciones tam=~

bidn deordoe congiderablemente la magnetizacidn de satura-
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La patente italiana n? 956,230 de la peticioma ~
ria, relativa a nuevas composioiones ferromagnéticas aiban
se de Cr0, modificado con lantanioy itrio, bario o est?onr
oio, muestra que la adicifn de estos elementos o sus oom -
puestos permite obteners utilizande ol mismo prooedimiento.
de la patonte precedente, productos con fuerza ooerciﬁiva
ain superior (hagsta unos 440 Oersted) y una magnetizacidn
de saturacién poco inferior a la del didxido de cromo no
modificado.

También en este caso el mejor valor de n e%té
comprendido entre 2 y 4 y cuando n es superior a 8 ei Pro-—
ducto cs dmpuro debido & la presencia de CrOOH.

. El cromato de cromo (III) hidratado se prepara
& pertir de una solucién acwosa de cromato ‘de cromo éue
debe evaporarse hagte obitener una pasta, gue luegp sé dgs—
hidrata hasta alecanzar el valor de n requerido, que ésté
comprendido, por lo general, entre 2 y 4. Este proeeéo do
deshidratacién resulta bastante costoso.

Asi pues, un objeto del presente invento consise '
te en proporoionar un ﬁrocedimiento simple y coondmico pam
re la preparaoién de didxido de oromo modificado.

Otro objeto de este lnvento consiste en Propor-
cionar un procedimiento que permita obtener una buené fuer
z8 oéercitiva sin reduciry, en un grado apreciable, la mag-
netizaoidn de saturacidén del producto.

Otro objeto counsiste en proporcionar un pr&oedi~
miento que permita obtener un producto que exhiba buenas

caracteristicas de granulometria, o sea oonstituido por



pequefias particulas aciculares y uniformes.
Estoas y todavia otros objetos pucden obtenerse
con el procedimiento del prosente lnvento segin el cual
se produce didéxido dec oromo ferromegnético mediante la
5e descomposgicidn térmica de cromato de cromo (III) nidratado

bajo elevadas presiones, operando como sigue: preparando
una mezcla de Gr2(0r04)3,nH20, en donde n tiene un valor
comprendido entre 8 y 12, con pequefias cantidades de rute-
nio o telurio o un compuesto de éstos, y calentando la mez~

10. cla a una tompgratura oomprendlda entre 2500C y 5002C, a
una presién de, por lo menos, 80 atmbsferas.

_ La peticionaria ha descubierto, prinoipalmente;
que, utilizendo on presencia dg rutenio o telurio, valores
de n comprencidos entre 8 y 12, no solo no se forma GrOOH;

15. gino que se obtiencn productos que tlenen excelentes propie-
dades magnéticast en efceto exhiben una bucna fuerza coer-
citiva Jjunto con una magnetizacidén de gsaturacidén paxrticu~
larmente elevada, o sea muy poco por debajo de la del did-
xido de cromo no modificado.

Adomis sc ha Gescubierto que, de conformidad con

20.
el procodimiento de este invento, son suficientes cantida-
des particularmente pequeflas de rutenio o telurio para ob-
tonor productos excelentes: por ejemplo 0;2% en peso calw-
culado como se oxplicard mas adelantc. De preferencic se
25, utiliza telurio o un compuesto de dstec.

Lg cantidad de rutenio o %telurio o de su compucs~
to, calculada como elemento, con respecto al Cr2(0r04 3 an-
hidro, estd coumprendida, por 1o general, entre 0,05% y 1%

en peso. Do cantidad preferentemente utilizada oscila, de
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preferencia, entre alrededor de 0,1 % en peso y alrededor
de 0,8%. Més preforentemente s¢ wtilizan cantidades oom -~
prendidas entre alrededor de 0,1% y alrededor de 0,5%. En
el cago del telurio se obtienens por lo general, majorqs
resultados oon cantidades comprendidas entre alrededor de
0,1% y alrededor de 0,2%

Ademds del rutenio metdlioo es posible utilizar
diversos oompuestos de rutenio, tales ocomo, por ejemplo 3
Rug, Ru(OH)3s RuGly, RuGl,, RuPg, RuBry, Rulys RuSp ¥
Ru(0H)Cly. De proferencia se utiliza Ru0,.

Ademés del telurio motdlico es posidble utilizar
diversous compuestos de telurio, tales oomo, por ejemploy
Te0ys TeOS: HgPeOgs TeClys TeBr4 ¥y TeS, De prefercnoia se
utiliza TeOz.

El grado de hidrataocidén del oromato de cro@o: °
sea; el nfimexo de moles de H,0 por mol de Cr2(0r04)3€ esth
comprondido entre 8 y 12, corrcspondicnie al 24,2 ¥ %2:3%
en pesgo de H20 calculado con respecto al ecrometo de é:omo
anhidro.

Debido a que el cromato de cromo hidratado pe .

_prepare evaporando una solwoibén de oromato de cromo (ILI)

¥ secahdo sucesivamente la pasta hagta obltencr un coqtani~
do residual determinado de agua de hidratacidn, el nﬁmero
de moles do Hy,0 por mol de Gr2(0r04)5 en la masa seca esg
evidentemente, un valor medio, que puecde o no corresponder
e un anfmerc entero., Por valores comprondidos entre 8 y 12
se ontienden, por consiguiento, los niimeros enteros 8; 9

10y 11 y 12 y cuwalquier valor intcrmedio entre dstos nlmeo-

ros entoros.
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Por lo general se utiliza un grado de hidrai;a -
oién comprondido entre 8,1 y 125 oscilando los valoreé
proferidos cnire 9 y 12. En el ocago del telurio los mé_ajo—-
res regultados se obticnen normalmentie con valores coélpreg
didos entre 10 y 11l. Ia temperatura a que se calienta la
mezcla de partida oscila entre 2508C y 5002C. Esta mezola
se calicntay de prefercncia, a tomperaturas comprendidas
entre 3202 y 4002C. '

El periodo de tiempo dd calentamiento prelimi -
nar utilizado para llevar la mezecla de partida a lag tem-
peraturas de recaocidn antcs citadas no es critico: J:;o mig~
mo es aplicable al enfriamiento del Or0, al t8rmino do la
reacoidn. El tiempo utilizado para cstas oporacioncs se
ajusta gencralmontes por consiguicnic, como una funéic')n
de las caraotoristicas de los aparatos de que se digpone.

Bl tiempo minimo de rosidoncia de la mezcé_a a
las temporaturas de reaccidn antes citadag, nocesaré.o Pam~
ra oonoluir la reaccién, disminuye como funcidn de f!.a tom—
peratura; sin embargos no se origina ningin problemef. con
la prolongaocidn del calentamionto sobre cste periodo de
tiempo minimo. En general se wbilizan tiempos de regiden—
cia a lag temperaturas de reaccibn oomprendidos ent:}e 30
minutos y 2 horas. :

Ia presién con que se lleva & cabo la reacciba
significa la presidn oxistentc cn el medio de reaceibn al
téxmino do la roaoccibén. Debe fonerse en ocuenta gue la des-
composicidn del cromato de cromo a O0x0, implica una gene-
racifn de 0, quos en ausencia de un dispositive de desoar-

gn; produce una olevaocién de la presibén on la autoeclave
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en donde se produce la recaccidn. Egtas presiones finales
de reaccifn estdn comprendidas,; por lo general, segin el
presente invento, ontre 80 y 1000 atmbsforas. Ias presio-
nes superiorcs a 1000 atmésferas permiten obtener resuliae~
dog igralmente buenos, pero s\ empleo rogulta excesivaqenp
te costoso. So operay de profercncia, & presioncs compren-—
dides entre 200 y 500 atmbsferas.

Por oonsiguiente, cuando presuriza la autooiave
antes del calonftamiento es mnecesario, para alecanzar ep oa-
liente la presifn £inal doseada; tonur en cuenta no sblo
la expansidn térmica del gas de preswrizacidn, sino tam ~
bién el O2 que sc libere oomo conseocuencia de la reaépi6n
¥ que genere de por si una presifn quo es obviamente %upo—
rior contra mayor es la rclacidn entre el volumen de la
mezcla de roaceidn y el volumen total de la autoclave; os
necesario teoncr en cuenta tambidn la presién que 80 “crea
en la autoclave debido & la evaporaocibén en caliente éel
agua provinente de la mezcla reaccional, en la que sé ha
introdueido por ¢l agua de hidratacidn del cromato dé 0X0-
no. ';

Ie presurizacidén en f£rio puode llevarse a oabo
por medio de un gas: por ejemplo oxigeno, aire o nitrdgono.

Opclonalmente pucde intruducirse agua en el‘espa—
cio hucoo entre el matraz que oontiche la mezcla de pprti~
da y la parcd dc la autoclave: de cste modo la presiéﬁ do
agua obtenida en condiciones calicntos so derivas prova-
lentemonte; do la ovaporacién dol H,0 asi adicionada en
lugar do la oveporacidén del agwa de hidratacidn @él oroma-

to0 de oromo. Esta forma de proocdor no modifica el desaryo=



1lo do la reamcoiln ni los resultados obtenidos.

Ademds del telurio o rutonio pueden introducirso
on la mczela de partida ofros olementos oconocidos como ho~
dificadoros para el didxido de cromo, por ejemplo hiorro

5. en el oaso del rutenio, y hierro, itrio y cobre en el oaso
del telurio. De preferencia se utiliza el hierro. Estos
modirficadores adicionales pueden introducirse en forma,de
elomontos 0 de un compucsto de Sstos; su cantidad pucde
ogeilay, por ojcmplo, entre 0,1 a 1% on pego caleoulados

10. como olcmento, con respecto al Cr2(0104)3 anhidro.

Bl oromato de cromo (III)hidratado utilizado oo~
mo material de partida; de conformidad con el prescnté ine~
vento, cs un compucsto de‘tipo.salino. Es soluble en agua
¥ rosulta amorfo bajo los rayos X. ,

15, " Puode obtencrse mediantec roacciones quimioa? sim-
plesy descritas desde hace tlempo on la literature (péra
una lista completa véase, por ojemplo Gmelins Handbuoh dor
anorganischen Chemie, Verlag Chemie (1962), 8. Auflagé_-chrom,
Toil By phgs. 104-105). '

20. Un método ventajoso para su obtencién consigte
en reduolr Cro3 disuelto en agua ocon aloohol metilico:en
centidad ostequiombtrica sogin la reascidn

5 €103 + OHIOH —mmemey Ory(020,) 5 + 20,0 + 00,

Luego se evapora la solucidn y se seca la pasta

25. resultante hasta alcanzar el grado do hidratacidn deseado.
El secado se produce, por ejemplo, & 110-16020, bajo vaoio.

El rutenio o el telurio y los otros modificado -
regs; de exlstir, pueden combinarse oon el cromato de cromo

utilizando las téenicas de mezolado usuales.
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El cromato de cromo hidratados por ejemplos pucw
de molturarse en un mortero agata, junto con los modifios-
dores. Se ha cnoontrado que es particularmente ventajoso
adioionar los modificadores, bajo agitaoibén, a la solu -
cidn aouosa de cromato de cromo antes de obtener de ésta
el cromato de cromo s6lid0: esto procedimiento permite,
entre otros, obtencr productos con fuerzas coercitivag
superiores. -

A titulo de ejemplo sc describe a conbinuacidn

un aparato apropiado para llevar a ocabo la reaccidn: la

’autoclave, de acero inoxidable u otro material aprop;ado,

se equipa con una primera vélvula que permite crear; an-
tes del inioio de la reaceidn, uma presidén inicial deter-~
minade a través de uma fuentc do gas externa. Una segunda
vélvula pormite descargar el gas uma voz oompletadahga
reaccidn, después»del enfriamionto de la auntoclave. §
 Ia eutoolave contione un manbmetro para medir
le presibn. Una teormocuple , dispuesta en la masa dejreao—
oién, pormiie seguir, sobre un dispositivo de registio,
el curso de la tomperatura intorna en funcidn del tiémpo.'
Ia autoclave se calienta en un horno eléetyico
de dimensiones apropiadas o en un2 cémare de circula%ién
de gas oalionic o por medio de sistemas andlogos.
Ia caracterizacién de los productos obtenidos
se lleva a oabo oomo sigue: '
- por medio de un difractdémetro dc rayos X, por ocuanto
el Gr02 oxhlbe, como se sabes, un espectiro de difréo -
oibn ocaracteristicos; |

~ a travds de un microcoscopio elootrénico, por ejemplo
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50,000 aumentos, que permite dofinir las dimensionos,
forma y digtPibucidn granulombirica de las particulas
obtenidas;
~ medianto oveluacifn de las caraotoristicas magnéticss
siguientos: magnetizaocidn de saturacidn (é; )+ magnoti~
zaoidn residual (45 p) ¥ fuerza coorcitiva intrinseoca
(Hoi)s rospectivamente exprcsade en unidades eloot£o~
magndticas/g las dos primeras y en Ocrsted le teroéra.
Log productos obtenidos utilizando el procédi -
mniento de conformidad con el presonto invento exhibeﬂ'el
mismo ‘diagrams de difraccidén a los rayos X que el Croé 1o
modificado. Bstos estdn compuostos por particulas aoi&ula—
rog y unifurmes, ouya longitud og inforicr a 1 miera.f
Ia magnetizacidn de satwracidn de los produbtos
obtenldos se oncuentra muy poco por debajo de la del di0xi-~
do de orxomo no modificado. Ios productos preparados afpar~
tir de una mczela de partida quce contlene cantidades do
rutenio o tolurio no superiorcs al 0,5% en pesv con respCo~
t0 al cromato de cromo anhidro, oxhiben un,&g gencralmente
supcerior a 86 unidades olcctromagnétieaa/g ¥y pueden alcan~
zar o exceder las 88 unidades clcotromagnbticas/g.

. Ia fuorzae oocreitiva de los productos obtonidos
es buena: para ol telwmrio puede alocanzar o oxceder valores
de 500 Oersted y la adicién de un modificador adicional pue
do elevarla, por ejemplo, hagta 600 Oersted.

Ias ventajas principales del presente invento
puoden resumirse ocomo sigue:

-~ o8 posible preparar didxido de eromo modificado con uma
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buena fuerze coercitiva y buenas caracteristicas gra-
nulométricas sin perjudicar apreciablemente su magne—
tizacién de saturacibn;

~ estos resultados se obtienen utilizando cantidades muy
reducidas de modificador, por lo que se alteran muy
poco las propicdades del didxido de cromo; ‘

~- el procedimiento es simple y econdmico. En comparacidn

con el método de preparar Cr0,. puro o adicionado con

La, ¥, Br o Ba, tal como se discribo en la patente
italiana n8 922 283 y ne 956; 230; se obtiene wna ven—
taja considerable: el cromato de cromo debe deshidra=-
tarse hagta un grado de hidratacidén de alrededor de

10 (o sea hasta un contenido de azua de alrededor del
28,5% én peso) en lugar de alrededor de 3 (9 sea hag-
ta un conicnido de agua de alrcdedor del 10,67% en
peso); por consiguiente se gimplifica considerablemen-
te la operacidn dc deshidratacién,

log cjemplos que siguen se ofrecen para ilustrar
mejor la idea inventiva del presente invento,.

_BIBPI0 1

El cromato de cromo (III); gue he de wiilizarse
como matorial de partida, se propara como siguc: ’

Se disuelven 2000 g de crO3 en aggua destilada,
llevando el volumen de la solucidn a 4 litros.

Se introduce la solucidn on un matraz deo cuatro
ouellos con una capacidad de 10 litros, equipado con ogi-
tador, refrigerador de reflujo y termémetro

Se instilen ;28 g de GH3OH vy se calienta el con-

Junto hasta ebullieidn, dejando que hierva durante unas 15
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horas; hasta la completa peacoifn del alaohel, que se
transforma en C0,. Se extraen 10 oc de la golucidn sobre
los gque se deternina la relacidn Orsf/cp3+ mediante titu~
laoidén yodométrica de cromo hexavalente ¥ determinacidn
del cromo total después de oxidacibn de Nazoa.

La relacién asl determinada resulta iguel a
L1s5.

Se determina tambibn la concenmtracién del.;ro-
mato de oromo anhidro en la solucidniresulta igual & 478
g/l de 0r2(0x04 3* |

Se introducen 104,6 oo de solucifn, corregpon~
diento a 50 g'de Ory(C10,), anhidro, en un recipiente de
vidrio y se oombina, bajo intense agitacién, con 0,1316 g

de Rud,: la oantidad mezclade resulta igual a 0,2% en pe-

2t
g0 de Ru oon respecto al cromato de cromo anhidro.

El recipiente; en el que se mantiene oonstante
le agitaoibéns se calienta luego en bafio de aguas para he—
cer que se evapore el agua en exoeso y obtener una pasta
suficientemente espesa,; que se seca a ocontinuacién en uma
estufa & 1602C bajo vacio, hasta obbener el cromato de
cromo (III) s6lido con 10 moléoulas de HLO de hidra?aoi6n._

Después de cuidadesa molturacién en un mo}tero
agata se introduce el sblido en un matraz de titanio de
130 oc gue so dispone en una auboclave del tipo anterior—
mente descrito, ocongtruida en acerv inoxidable y coﬁ un
volumen intermo de 20’ oc.

BEn el espacio hueco entre el matraz.y la pared
de la autoclave se introducen 200 oc de ague destilada.

Se ocalienta la autoclave en una cdmera de oirw
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oulacidn de gases calientes. Por medio de una botella; ds
oxigeno se orea en el interior de la autoclave una pre -
sién de 125 atmdsferes al inicio de la prueba. -

Inego, durante el calentamiento, se eleva la
pregidén en el interior de la autoclaves por efecto del
oxigeno que se forma, del agua que se evapora y de la,
expansién térmica de los gases. Al cabo de 3 horas la temw
peratura en el interior de la autoclave alcanza 34096 N
ge ﬁanjbiene a esta temperatura durante 120 minutog; la
presibn finsl es de 350 atmbsferas.

Dospuds del enfriamiento se descarge la presidn
y se abre la autoclave. En el reoipicnte se forma wn pol-
Vo negro gue se muele luego en un molino de bolas, se la-
ve oon 'agua hasta que el agua de lavado es limpida ¥ se
gseca en una estufa. .

El diagrama de difraccién a los rayos X del pro
ducto obtenido revela que estd c mstituido por Cx0,- Ia
fuerza uoercn.tiva del producto y su relacidn é r/ 6
determina mediante un histeresigrafo de corriente alterna.
gue traba;]a con un campo de alredcdur de 1000 Oersted.
Hoi es de 405 Oersted, mientras que la relacidn 61/ b
es de 0,52: Ia magnetizaoibn de saturcoidn se determina
por medio de un magnetdmetro de mucsira vibrante, del tiw
po Foner, capaz de suministrar un campo méximo de 181000
Oergted. Ia 6 asclende & 875 unidades eleotromagnéti -
cas/g

Ia é g ol didxido de cromo no modificg.do; mee-
dide con el mismo aparato, asciende, por lo general a 88,0

- 8845 unidadés electromagnéticas/g.
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Ia relacidn medis de longitud/anchura de las
partioulas eg de 6:1 , su longitud media es de 0,4 mi-
oras., :

EJENPIOS 2 & 5
Se repite la prueba del ejemplo 1 modifiocando

le cantidad de Ru0, introducida en la solucidén de croma-

to de cromo, para obtener en la mezcle de partida disg-
tintos porcentajes en peso de rutenio oon respecto al oxro-
meto de oromo anhidro. Los resultados se exponen en la

Tabla 1

TABIA I
N % en peso de T —; '
N2 de | it de moles | rutenio oon | - 6
la | de agua de | respecto al | Hoi é 2/ &
prueba | hidratacién | Cro(Cx04)3 S sﬁ
R 7 anhidro 1
2 .10 0,1 345 88,3 0!40
3 10 0:3 | 375 876 0?43
4 10 0,5 330 | 86,6 || 0i39
5 10 048 290 | 85,1 )] 0537
i L. S |
EJEMPIOS 6 ~ 9

Se opera como en el ejemplo 1, excepto con'rese

peoto a lag modalidades siguientes’

- el sgecado en estufa se lleva a ocabo hagta alcanzar gra.-
dos de hidratacidén del cromato de cromo hidratado Aig.

tintos a 10, y mis conorotamente iguales a 8, 9 y 12;

- en la prueba 9 la cantidad de RuO, introducida en la

- golucidn de cromato de oromo es tal que se obtengd
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en la mezcla de partids 0s5 % de rutenio con respeoto

&l cronato de sromo anhidro.

Tos resultados obtenidos se exponen en la Ta-

bla 2.
‘ 5 TAFLA 2
§;~ae la|Ne de moles | % en peso de rutenio N i
prueba |de agua de | con respecto al Hoi b I/ b
) hidebacién | Or,(Cro ).4 arhidro | 8 ’
6 8 0,2 310 |87,9 0337
T 9 0,2 370 88,2 0,44
8 12 0,2 285 88,1 0!38
9 12 045 320 (8647 0}40
_EJEMPIO 10 :
Se opera como en el ejemplo Ll & excepcidn de que'::
- se introduce rutenio en forma de Ru013; en cantidad
tal que el rutenio adicionado sea del 0,2% con respec—
%o al Cr, (cxo R
- el secado en egtufa se lleva 2 oa2bo hasta alcanzar un
grado de hidratacidn de eromato de cromo igual & 9.

El producto obtenido exhibe una fuersza coerciti-

va de 300 Oersted. !
EJEMPIO 11

Se opera como en el ejemplo 1, a excepcién%- de
que & la solucidn de cromato de cromo se le adiciona ade—
mds de RO, también alfa~Fe,0s.

El alfa-Fe 03 se prepara como gigue: se hidroliza
una ssolueibn de Fecl3 con N, hasta un valor de pH de 997

Despus del filtrado se lava la torta con agua

hasta que desaparece el idn C1~. Se dispersa la torta en
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agua y se deja hervir la suspensién durente 1 hore. Se £il-
tra de nuevo y se seca. El producto gflido resultante se
moltura en hiimedo en uma jarra giratoria conteniendo bolas
de porcelana, durante 15 horas. Se filtra de nuevo ¥y se adi
ciona la torte resultante a la golucidén de cromato de cro-
mo en cantidad tal, que la adiocibn, caloulada como hierro,
es igual al 045% en peso con respecto al crometo de c%omo
anhidro. Il producto obtenido exhibe una fuerze ooerc}tiva
de 480 Oersted. '
EJEMPIOS 12 - 26

En'estos ejemplos se utiliza un compuesto de tew-

lurio en vez de un compucsto de rubtenio.

Ia solucidn .de cromato de oromo, preparada de
conformidad oon las modalidades del ejemplo 1, se adiciona
con cantidades variablos de TeO,, de modo que la adioibn de
telurio resulta ser, segin la prueba, de 0,1; 0525 0,35 0:47
0s5 0 0,8% en peso con respecto al 0r2(0r04)3 anhidro. '

Le prueba ge prosiguc de conformidad con las mo-
dalidedes del ejemplo 1, aloanzando un grado d°® hidratacidn
de 8, 9, 10, 11 o 12, dependiendo de la prueba.

Los resultados obtenidos se exponen en la Tabla3.

La muestra n® 15 tiene una longitud media de las
partioulas de 0422 micres y uma rolaoifn media de longitud/
anchura de 12:1. El 70% de las partiounlas tienen una longi-
tud comprendida entre 0,15 y 0,32 micras y una relacifn lon
gitudinal/ancho comprendide entre 8:1 y 19:l. ;

Ia prueba ne 15 se repitc por dos veces modiflcan
do la femperatura y presifn finales. Mds concretemente, se
utilizan‘38090 ¥ 340 atmdésferas en la segunda pruebs, mionw
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tras que 32000 y 280 atmdsferas se ubilizan en la tercera

prueba. Ios tres productos exhiben los mismos valores de

Hci,é‘s Ybr/bs

El gontenido de telurio de las muestres 15 y 18

5. se analiza mediante espectrometria de masa: la muestra 15
revela 0,25% on peso de Te con respecto al CrO,» mientras
que l1a muestra 18 revela el 0, 33%.
ZIABLA 3
e E?E;EE‘E:;;:—L;; de|% en p;so de to- =1 o
Prueba |agua de hidre-[lurio con respec | Hol b g 61/ é a
tacidn to al 0r2(03:04)3 {
S anhidro
12 10 0,1 510 | 951 0459
13 11 0,1 495 | - r
14 9 02 480 | - -
15 10 0,2 535 | 87,1 0458
16 1 0,2 535 | - -
17 12 02 520 [ - r
18 10 03 480 | 8714 0455
19 12 0,3 510 | - -
20 S 0+4 415 - -
21 10 0s4 480 | 8413 0,55
22 1L 0,4 455 | = %
23 8 0,5 370 | 8740 0;544
24 10 05 420 | 8651 0351
2 12 05 400 | 8613 0448
26 10 0,8 360 | 83:9 0::4—2
EJEMPIO 27

En egte ejomplo ldé solucidn de cromato de cromo prepara.
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da de conformidad con las modalidades del ejemplo 1 se
adiciona con telurio metdlico en una cantidad de 0,5% en
beso con respecto al Gr2(0r04)3 anhidro.

Se siguen las modalidadcs del ejemplo 1 hasta
elcanzar un grado de hidratacidn de 10. '

El producto obtenido ticne una fuerza coerciti-
va do 330 Oersted.

EJEMPIOS 28 = 30

Se opera como en el ejemplo 15, a excepcidn de
que sc adicionan también otros modificadoress ademds del
TeOys & la solucidn de crometo de oromo.

En la prueba 28 se adioiona alfa-Fezo3; prepaye-
do ocomo se ha descerito en el ejemplo 1l, en una cantidad
tal que se adicione el 0,75% en poso de Fe con respéoto
al cromato de cromo anhidro. '

Bl producto resultantc cxhibe las caracteristi~
cag siguientes:

Hei = 600 Oorsted; l)s = 84,2 unidados electromagnéticas/g;
'br/bs=0:57

In la prueba 29 ge adiciona Y203 en una cgnti—
dad tal quc se adicione el 0,50% en peso de Y con rgspeo-
to &l cromato de cromo anhidro. EL producto asi obtonidv
exhibe las caracteristicas siguientes: E .
Hel = 555 Oersted; Y)S = 86,2 unidades elcctromagnéficas/g:
]3 Y ?Js = 0,39 | _

En la prueba 30 se adicioma Cuo.nHzo en una can-
tided tal que se adicione el 0,50% en peso de Cu cop ros-

pecto al cromato de cromo anhidro. E} productu obtgnido

exhibe las caracteristicas siguicntes:



10.

15.

20

25.

Hei = 560 Oersteds bs = 92,9 unidados eloctromagndbicas/g

bx/bs=0:59

REIVINDICACIONES

Desorito el objeto del presente invento se.de -
claran nuevas y de propia invencidn lag siguientes reivin-
dicaciones oon prioridad de la solicitud de patente.ita—
liana nim. 28915 A/75 del 31 de octubre de 1975.

1.~ Un procedimionto para la preparacifn de
didxido de cromo ferromagnéticos csencialmente modifica—
do mediante descomposicidn térmica de cromato de oromo
(III) hidratado bajo elevada prosidn, caracteriz%do

porque se prepara una composicidén de Gr2(0r04) .nHéO, en

dondeAn'osté comprendido entre O y 12, con peqieﬁaa can-
tidades de rutenio o telurio o un compucsto de &stos ¥
porgue s calien&a la composicidn a temperstiras compron~
didas cntre 25020 y 5002C bajo una presién de por 1o’ mo~
nos 80 atmdsferas. 3

2.~ Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicaoidn 1, caracterizado porgue partioularmente
se whbiliza teluro o un compuesto de éste. '

3.~ Un procedimiento; do oconformidad cén la
reivindicacidn 1 o 2, caracterizado en su reallzaclon
porque la cantidad de rubtenio o teluro o un oompuesto de
éstos, caloulada como elemento, ostéd comprendida eytre
0,05 y 1% en peso con respecto al 0r2(0r0 )3 anhid;o.

" 4.~ Un procedimientos; do conformidad cpn la

reivindicaocidn 35 caracterizado porque especlalmente la

cantidad de rutenio o teluro o un compuosto de é&stos

estd comprendids entre 0,1 y 0:5% en poso.
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5.~ Un procedimionto, de oconformidad con la
reivindicacibn 4, caracterizado porque mis particularmen~
te la cantidad de telurc o de su compuesto egtd comp&en -
dida entrc 0,1 y 0,2% en peso.

6.~ Un procedimiontoy de oonformidad con una
o més de las reivindicacioncs anteriores, caracterizado
porgue n tiene un valor comprondido ontre 9 y 12.

T7.- Un procedimiento, de oonformidad con la
reivindicaoidn 6, caracterizado porque, en el caso éel
telurio o de su compuesto, n tiene un valor comprendido
entre 10 y 11.

8.~ Un procedimientio, de oconformidad con
cualquiora de las reivindicacioncs 1y 3y 4 y 6 ante;iores,
caracterizado porque el compucsto do rutenlo es di6%ido
de rutenio. ;

9.~ Un procedimiecnto, dc conformidad coﬁ une.
o més de las reivindicaqiones la 97, anteriores,; carao—
torizado porque ol compuesto do teluro es didxide db te~
lure. ’ : :

10.- Up procedimientos de vonformidad co? una
o mds de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porque la temperatura estd comprondida entre 3202 yi40090.

11 - Un'procedimienio, de conformided cpn una
o més de lag reivindicaciones antoriores caracteri%ado
porque la presién estd comprendida entre 200 y 500 étm6s—
feras ' ;

1l2.~ Un procedimionto, de conformidad cbn A
o més de las reivindicacionos antorioress ceracterizado

porque so adiciona rutenio o toluro o un compuefto de §a—
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tos @& una slucidn acuosa de cromato de cromo (III)sypor
gue la mezcla de partida se prepara evaporando esta solue~
0ién y secando sucesivamente la paste asi obtenida.

13.~ Un procedimiento, de conformidad con ums
o mds do las reivindicaciones precedontes, caracterizado
pbrque se adiciona & la mezela un elemento modificador
adioional o un compuesto de éste.

14.=  Un procedimiento, de oonformidad con la
reivindicacibn 13, caracterizado porque la cantidad del
otro clemento modificador o de su oompueéto estd compren-

dida entre 0,1 y 1% en pesos caleuladc oomo elemenié, con

~ respecto al Gr2(0r04)3 anhidro.

15.=~  Un procedimiento,; de conformidad con la
reivindicacibn 13 o 14, caractorizado porque el otro clo~
mento modificador es hierro. :

16.- Un procedimicnto pare la preparacifn de
dibxido de oromo ferromagndtico. '

Segin se doscribe y reivindica en la presénte
memoris descriptive que consta de 22 hojas foliadas y es-

orites a mdquina por una sola oara.

#
H
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