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MEMORIA DESCRIPTIVA

Bl presente invento se refiere a di&iido de =
cromo fervromagnédtico establilizado y a un procedimiento para
su obtencién,

El diéxido de cromo es un material de eleva~
das éaracteristicas magnéticas que encuentra su aplicacién
prevalente en el campo del registro de cinta magnética.

Presenta cierta reactividad quifmica frente al
agua y ciertas substancias orgfnicas, particularmente fren
te a las que contienen grupos funcionales facilmernte oxida
bles tales como, por ejemplo, grupos hidroxilicos o amfni-
cos. Estos grupos funcionales estin presentes, frecuente-

mente, en las resinas utilizadas en las formulaciones para

- cintas de registro magnético, em donde las partfculas de =

CrOz incorporadas'eg la cinta pueden oxidar dichos grupos
funcionales, reduciéndose ,. por lo menos superficialmente,

a compuestos de cromo de uma valencia inferior, t?l conmo -~
CrO00H, que no son ferromagnéticos y como consecuencia com el
tiempo puede descender la magnetizacién residual do la cin~
ta magnética.

Se obticne que la cinta sobre la-que se ha efectuado una era
bacién puede presentar, después de cierto periodo de tiempo,
una reduccifn del nivel de rendimiento. '

. Se conoce estabilizar el CrO2 sometiendo la su
perficie de sus partfculas a un tratamiento reductor, hacien
dolo reaccionar, por ejemplo, con H,S o con bisulfitos alca-
linos. Bste tratamiento tiene no obstante el inconveniente
de consumir, a través de la reaccién de reduccidn, una canti
dad considerable del.CrO2 tratado (hasta airededor del 30%).

Se ha sugerido estabilizar el Cr0, ~revistiendo

2
sus partfculas con diversas substancias acuoinsolubles, como



10

15

20

25

30

por ejemplo, uio o A1203" Sin embargo, no puede obtenerse
un efecto estabilizante apreciable con estos revestimientos:
si bien las partfculas de Cro,, dispersadas en agua despuds
del tratamiento, muestran una reduccibn considerable de su
reactividad cdn agua, no puede detectarse ninguna mejora apre
ciable cuando se evalua la estabilidad del C::-O2 en las cintas,
Asi pues, un objeto de este invento consiste en
proporcionar un didxido de eromo que exhiba una elevada esta

bilidad qufmdica frente al agua y las substancias organicas

- oxidables, y por consiguiente que exhiba una elevada estabi

lidad qufmica en las cintas magnéticas en que se emplea,

Todavfa otro objeto de este invento consite en
obtener este resultado por medio de un revestimiento simple,
evitando as{ el consumir parte del Cr0, durante el tratamicn
to para la estabilizacidn,

Otro objeto del invenfo es el de proporcionar un
procedimiento para la obtencidn de dicho CrO2 estabilizado,

Todos estos objetos, asf como todavfa otros se
obtienen con un diéxido de cromo ferromagnético estabilizado
mediante un févestimiento sobre sus partfculas de una substan
cia estabilizante que, de confornidad con este invento, es un
polifosfato de zinc un polifosfato de aluminic o un polifosfa
to de cromo (III), que tiene una elevada relacién molar f£ésfo
ro/metal y que tiene, dependiendo del metal, la férmula sie-
guiente:

P205.nZnO.mH 0 en donde "n" est4§ comprendido, por lo general
entre 0,286 y 0,667, y en donde ™m" en general esti comprendi

do entre 0 y 2,570 o
P Os.nAl 0 .mHéO en donde "n! esti comprendido, en general,

entre 0,225 y 0,500 mientras que ™" en general esti compren—

dido entre 0 ¥y 2,68 o
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2 SknCr 0 'mHZO en donde nnt, en general, esti comprendido
entre 0,143 y 0,333, mientras que "m", en general, estd cou=
prendido emtre 0,002 y 2,46, La relacién molar fosforo/metal
en dichos polifosfatos estf comprendida por tanto, en general,
entre 3y 7 en el caso de zinc, entre 2 y 4,5 en el caso de -
aluminio v entre 3y 7 en el caso de cromo, Estos polifosfa-
tos con una elevada relacién molar fosforg/metal son substancias
poliméricas de por si conocidas y se han descrito, por‘gjemplo
en la plgina 494 y siguicntes del tratado de H.J. Meleus & J.
S. Anderson: "Moderni aspetti della chimica inorganica®, Edi-
zioni Feltrinelli, Milan 1965 (raduccidndel texto original -
Modern aspects of inorganic chemistry", editado por Routledge
and Kegan Paul Ltd,, 1960).

' Los polifosfatos de conformidad con este invento
demuestran ser amorfos bajo los andlisis difractométricos de
rayos X, Los polifosfatos de zinc, que se prefieremn, tienen por
lo general un valor de "n" comprendido entre 0,286 f 0,500 (co
rrespondiente a una velacién molar P/Zn comprendida entre 4 y
7) v un valor de 'm! comprendido emtrve 0,005 y 0,865. Los po~
lifosfatos de zinc ﬁarticularmente preferidos son aquellos que
tienen un valor de "n'" comprendido entre 0,333 y 0,500 (corres
pondienté a una relacidén molar P/Zn comprendida entre 4'y 8) v
un valor de "m" comprendido entre 0,005y 0,735

Los polifosfatos de zinc de conformidad con el pre
sente invento tienen un fndice de refraccidn AD a 252C compren-
dido, por lo gemeral, entre- 1,450 y 1,520,

Los polifosfatos de aluminio preferidos btienen en
general, un valor de "a'" comprendido entre 0,250 y 0,333 (corrqg
pondiente a una relacién molar P/Al comprendida entre 3 y 4) -

mientras que el valor de "m" esta comprendido entre O y 1,45,
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Los polifosfatos de cromo preferidos tienen; en
general, un valor de "n" comprendido entre 0,200 y 0,250 (co
rrespondiente a una relacidn molar P/Cr comprendida entre 4
y 5) mientras que el valor de "m" estd comprendido entre 0,53
y 1,164

Loz polifosfatos preferidos son los polifosfatos
de zinc y aluminio,.

La cantidad de revestimiento de polifosfato metd
lico esti comprendida, por lo general, entre 1% y 257 on pe
80 ?efepido al CrOZ. En el caso de .polifosfato de zinc la
cantidad preferida estd comprendida en general, eatre 8% y
16%, mientras que se prefieren, particularmente, los valores
comprendicos entre 8 y 127, En el caso de polifosfato de alu
ninio la cantidad preferida estd comprendida en general, entre
4% y 16%, mientras en el caso de polifosfato de cromo la can
tidad preferida estd comprendida, en general, entre 3 y 144,

' El CrO2 estabilizado con polifosfato de zinc, a-
luminio o cromo puede obtenerse, de conformidzd con este inw
vento, por nedio de un procedimiento en donde una primera etg

pa el Cro se disperca en agna y sobre &sta se precipita lug

g0 Zn=, Ai- o Cr-ortofosfato o hidroxido.

E1 Cr0,, revestido con el ortofosfato o hidréxido se separa
luego del agua y 8o trata en una segunda etapa con HSP°4 to=
mado en canticdad tal quoe la relacién molar entre el 2Zn0 inirg
duéido en la péimera etapa & el PZOS introducido en ambas eta
pas esté comprendida en general entre 0,286 y 0,667 o que la

relacién-Alzo /B.0_ correspondiente esté comprendida , en ge

3 23
neral, entre 0,225 y 0,500 o que la relacidén correspondiente
Cr203/P 05 esté comprendida en general, entre 0,143 y 0,333,

En una tercera etapa el producto intermediario ~

asf obtenido se trata a temperaturas comprondidas entre 100€



¥y 3509C cuando se parte de ortofosfato o hidréxido de zine
¥ comprendida cntre 2752 y 3502C cuando se parte de optofos
fato o hidroxfdo de Al o Cr, h
En el caso de polifosfato de zine, se utiliza, de Preferen
cia, una temperatura comprendida entre 1802C y 3502¢, mien
tras que la temperatura mas preferida estf comprendida en-
tre 3002 y 3502cC,

BEn el caso de polifosfato de Al o Cr,
la temperatura preferida estd comprendida entre 300¢ y
3502C, |
El empleo de temperaturas comprendidas entre 3002 y 350e¢
nejora la resistencia mecdnica del revestimiento que sopor
ta mejor la operacién de molturacién a la que se somete el
polvo de C::~Oz durante la fabricacién de 1la cinta, aseguran~
do asf{ una mayor estabilidad del polvo en la cinta,

Como Cro0, de partida puede utilizarse
cualquier tipo de didrido de cromo ferromagnético,

Se puede utilizar Cr0, libre de modificaciones, asf como
Cr0, modificado con cualquier elemento modificador de Cro0,,
tal como, por ejemplo: Sb, Te, Fe; La y Ru, o com cualguier
combina'cién de elementos modificadores,- como por ej emplo
SbiFe; SbiTe; LatFej TetiFe; SbiletFe, eto.

El dié:’:l.c.o de cromo modificado con un
elemen'bo modificador o combinac:.én de elementos modificado
res se describe en nunerosas patentes, tal como, por ejem-
plo en las patentes estadounidenses siguientes:

2,8854365; 24923.683; 2,923,68435 3.034.988;5 3,068.176;
3437140433 34640.871; 3.687.851§ Y 38744923,
El mayor beneficio se obtiene obviamente

cuando el C:-O2 de partida tiene caracteristicas apropiadas parasu



- 10

15

20

25

30

~7~

enpleo eﬁ“ciatas de registro magnéticas, o sea, cusndo tie~
ne: una fuerzé'coercitiVa de, por lo ménos, 450 ocersted y una
macnetlgacléu residual de, por lo mexnos 1500 gauss, una lon-
gi tud Jecia de las particulag no superdor a 0,5 nicras y una

relaqiéqiaz11 (longitud/anchura)de las partfculas de alrede

- dor de 30, .-

. La mejor estabilidad se obtiene, en general, =

cuando'sé:diSEfegan‘apropiadawente las partfculas c’.e’CrO2 de

rpértidé,:para ilevar el tanafio medio de los aglomerados por

debajo délivalor de 50 micras y, cde preferencia, a un valor

no sunerlor a 10 micras.
Este estado cGe Glpgr9336161 de 1as particulas
o oo
pueae obte1erse medlante olturacléu en hﬁnedo o en seco.
Partzcuéarmente conveniente parece ser la molturacibn en hi-
medo, por ejemplo en um vaso giratorio conteniendo maberial

de mo1turacién aproniauo por ejemplo bolas de es egtlta, o

_en un nollqo ée micro~bolas con microbolas obtenida s, por

ejempl o, ae acero inoxicdable,
: La molturacién en himedo se lleva a cabo, en -

general; enx agna con una counecentracidén de CrO2 comprendida

“entre 100 y 500 g/l, de suspensién, pero de preferencia a

concentraciones conmprendidas entre 250 y 350 g/1.

" La primera etapa del trataniento se efectia, en
general;icoﬁ una concentracién de 50 a 300 g de CrOz, por
litro de suspen516n. La precipitacién del ortofosfato de
Zn, Al o Cr puede obternerse haciendo reaccionar una sal hi~
crosoluble del metal com ortofosfato alcalino. En calidad
dg_salesiéoldbles pueden utilizarse, quhgjemplqi'sulféto de
ziné,'clbruro de zinc o nitratovée zinc} sulfsto, cloruro o
nitrato de alumlnlo, o cloruro, nitrato o acetato de Cr(III).

En calidad de ortofosfatos alcalinos pueden utilizarse, por
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ejemplo, -NaH, PO g Na, PO, KHPO, y K HPO,; Al medic reac-

cional se adiciona un hidrd¥ido alcalino ?ﬁor ejemplo NaOH)

o amonfaco de modo que se lleve el pH a los valores mas apro
piados para la precipitacién del fosfato deseado, o sea a va
lores comprendidos enfre 5 y 7 para el ortofosfato de zinc,
entre 7,5 y 8,5 para el ortofosfato de aluminio y entre 7 y

8 para el ortofosfato de cromo..

El ortofosfato alcalino y la sal metilica se
adicionan por separado o conjuntamente, mientras que el hi-
dréxido alcalino o el amonfaco se adicionan, usualmente, al
£inal. Cuando el fosfato aicalino y la sal metflica se adi-
cionan por separado uno de estos dos reactivos puede introdu
cirse en la etapa de molturaciéa en hémedo.

La relacisn entre los iones met&licos y PO4
es, en general, estequiométrica. Sin embargo, es también po
sible ubilizar la sal metflica en excesoj en este caso, jumto
con el ortofosfato, precipita también el hidr6xido.{ Lla reac
cién se lleva a cabo, en general, a la temperatura del ambien
te. '

. Pueden utilizarse otros métodos para producir
la precipitacidn del ortofosfato metélico-sobge las partfcu~
las de croz; asi pues, por ejemplo, el oétofosfato de Cr(III)
puede precipitarse del modo siguiente:

Se reduce Cr03 (disuelto en una-dispersién acuosa de CQOZ) a
Cr+++ por medio de un compuesto reductor, tal como, por ejem
plo SOZ’ NaHSO3 o Hazszos\en presencia de HSPOA'

La suspensién as{ obtenida al final de la pri

mera etapa, y constitulda por Cr0_, revestido con fosfato me-

2
t4lico, se separa del agua, por ejemplo mediante filtracidn,
y luego se lava el producto con agua para separar las sales

solubles que se forman durante la reaccién de la sal metdli-
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ca con el fosfato alcalino,

Bs conveniente eliminar una mayor parte del agua
de embebicién de la torta hasta obtener una torta que conten
ga, por ejemplo, del 40% 51 607 de agna; esto puede obtener-
se, por ejemplo, mediante succién bajo vacfo o en una prensa
de filtro.- Luego se adiciona a la torta Acido fosférico to-
mado en cantidades tales que se ajusten a las relaciones mo-
lares de. 6xido metélico frente a PZOS definidas anteriormente,
Para esta finalidad es preferible utilizar unz solucibn acug
sa de H,PO,.

La torta que se ha adicionado con #cido fosférico
se agita luego vigorosamente, por ejemplo durante 10~60 minu
tos. La sepunda etapa se lleva a cabo, usualmente, a la tem
peratura del ambiente. La primera y sobre todo, la segunda
etapa, 8¢ llevan a cabo bajo vigorosa agitacién de modo que
se asegure una distribucibn uniforme, especialmente en la se
gunda etapa, de los reactivos en la masa del dibxido de cromo.
A continuacién se calienta la torta en la tercera etapa a las
températuras previamente definidas,

La duracién del calentamiento es tal, en general,
que aségure que el producto permanezca a la teamperatura ele-
gida durante un perfodo de tiempo superior a 2 horas, pero
de preferencia durante un perfiodo de tiempo comprendido entre
5 horas y 10 horas. El calentamiento puede llevarse a cabo,
por ejemplo, en corriente de aire caliente o er un hormo gi
ratorio,

Durante el tratamiento térmico, sobre las partfculas de Croz
se forma el revestimiento de polifosfato. EL valor de "m"
decrece con la elevacién de la temperatura de tratamiento;
a igual temperatura la diminucién de "m" es mayor para los

productos que tienen un elevado valor de "n',

g



Los polifosfatos dé zine preferidos en doande
" esti comprendido entre O;Zéé y 0,500 y "m" esté com~
prendido entre 0,065 y.0,865, se obtiemen utilizando una
relacién nmolar entre el Zn0 introducido en la primera eta
pay el P205 introducido en la primera y segunda etapa, =
comprendida entre 0,286 y 0,500 y tratando luego el produg
to intermediario a temperaturas comprendidas entre 3002 y
3502C., Los polifosfatos de zinc que son mas preféridps,
en donde "n! esti comprendido entre 0,333 y 0,500 y 'm"
esti comprendido‘entre 0,005 y 0,735, se obtienen com una
relaciédn molar ZnO/PZOS comprendida entre 0,333 y 0,500 y
tratando el producto intermed¢ario a temperaturas compren
didas entre 3002 y'35090.

Los polifosfatoé de aluminio preferidos, en
donde "n'" esti comprendido entre 0,250 y 0,333 y 'm" esté
comprendido eatre 0 y 1,45; se obtienen utilizando una relg
cién molar entre el Al 03 introducido en la primefa etapa

y el ons introducido en la primera y segunda etapa, com~
prendida entre 0,250 y 0,333 y tratando luego el producto
intermediarioc a temperaturas comprendidas entre 3002 y 3504C,

‘Los polifosfatos de cromo preferidos, en donde
“n" est4 comprendida entre 0,200 y O, 250 y Mm esté compren
dido entre 0,53 y 1,16, se obtienen utilizando una relacidn
molar entre Cr, 03 introducido” en la primera etapa y el

2 5 introducido en la prlmera y segunda etapas, comprendi
da entre 0,200 y 0,250 y tratando el producto intermedia=
rio a temperaturas comprendidas entre 3002 y 3502C,’

Las contidades de compuestos de zinc, aluminio
o cromo y de H3 4 con referencia al CrO2 se calculan, ob-
viamente, -en funcién de la cantidad de revestimiento deseag

dos - Asi pues, por ejemplo, para obtener un revestimiento
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constitufdo por una canticad cémpi'endidasentre 1y 25% en

peso de P,0 .nZnOunHl, 0 (en donde "n" esti comprendido en-

tre 0,286 yso,667 y it est4 compﬁcndido entre O y 2,570)
referddo al Croz, en la primera etapa se utiliza de 0§11
a 6,94% en peso de sal de zinc soluble, calculado como ZnO,
con respecto al Cro2 de partida, y globalmente en la prime
ra y segunda etapa se utiliza del 0,67% al 18,06% en peso
de fosfato alecalino y H3

pecto al CrO2 de partdida,

POA, calculado como P?OS’ con res-

~ El diéxido de cromo revestico con el polifosfa~

to metilico se moltura luego en seco, por ejemplo en un mg

lino de vdstago de impacto con discos de véstago contragi-

ratorios, hasta reducirlo a un tamafio de partfcula inferior
a 50 micras y, de preferencia, no superior a 10 micras.

Tal como ya se ha explicado, en la primera etae

pa, en lugar de ortofosfatos metilicos pueden precipitarse

los hidrézidos metilicos, La precipitacién de Zn(on)z, Al

_ (OH)S’ o Cr(OH)3 en general se obtiene por reaccién, en la

suspensién de Cr0,, de una sal de zinc soluble, sal de alu-
minio soluble o sal de cromo soluble, por ejemplo una de las
definidss previamente, con un hidréxido alcalino (por ejem~
plo HaOH) o amonfaco.

La sal metilica se introduce primero, mientras
que se adiciona sucesivamente el hidréxido alcalino o el =
amonfaco, en cantidaces tales que se lleve el pH a los vae=
lores que sean los mejores para la precipitacién del hidrosxi
do, o sea, a valores comprendidos entre 5y 7 en el caso de
Zn(OH)z, entre 8 y O para Al(OH)S y entre 6 y. 7 para Cr(OH)s.

La disgregacifn prelinminar del CrOz ¥ los otros
detalles de ssta primera etapa son idénticos con los del ‘=

procedimiento en donde se precipita el ortofosfato metélico
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Las otras dos etapas son completamente idénticas a excepcidbn
evidentemente, de la cantidad de H3PO4 adicionada en la sew
gunda ebapa que es mayor para que se ajuste a las relaciones
molares antes indicadas entre el éxido metilico y el PZ 5
Asf pues, por ejemplo, para cbtener un revestiniento conse
tituido por una cantidad comprendida entre 1% v 25% en pe=
so, referida al CrOz, de P S,nZnO.mHZO (en donde "a" esti
comprendido entre 0,286 y 0 5667 ¥ "m" est4 comprendido en-
tre 0 y 2,570, en la primera ctapa se ubtiliza del 0,11 al
6,947 en peso de una sal soluble de Zn, calculado como Zn0,
con respebto al CrO2 de partida, mientras que en la segunda
etapa se utiliza del 0,677 al 18,06% em peso de H,PO, calcu

. 3 4
lado como P,0_ con respecto al CrO de partida.

2 ios productos de conformiaad con este invento
muestran una estabilidad considerable con respecto al agua
y substancias orgénicas oxidables y exhiben, por tanto, una
estabilidad considerable en las c¢intas de registro magnéti-
cas,

La estabilidad de los productos antes citados
se determina, prevalentémente so?re cinta, bajo condiciones
particularmente severés, segin un método de por sf conocldo,
que consiste en expéner durante ﬁnés pocos dfas la cinta =

magnética a base de CrO2 en un'medis caliente con una hume-

‘dad relativa dada, y mealr el decaimiento de la magnetiza-

cibn residual y de saturaclén de la cinba producido por dicha
exposicién, '

Los ejemplos que siguen se ofrecen para eviden
ciar con mayor claridad la idea inventiva del invento,
Ejemplo (1 , '

Bl dibxido de cromo de partida es Cro, nodifi-
cado con 0,27% en peso (referido al Croz) de lamtanoe Su
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fuerza coercitiva ascendid a 445 oersted. La magnetizacién
mixima Bm (medida en un campo de 1000 cersted) fue de 2950 -
gauss, mientras que la magnetizacién resicdual ascendio g =~
1750 gauss,

70 g de este dibxicdo de ecromo se dispusieron
en un vaso cilindrico de 750 ec junto con 300 g de agua en
la que se habfa disuelto 9,33 g de sulfato de zinc heptahi
dratado (al 99%). A continuacién se introdujo tambidn 400
g de bolas de esteatita de 12 mm de diametro, Luego se hi-
zo girar el vaso durante 15 horas a una velocidad de 30 PR,
disponiéndolo entre dos rodillos giratorios. Al final de =
la molturacién el tamafio de partfcula medi§ de los aglomera
dos de partifculas deo CrO2 fue inferior a 40 micras.

Luego se separaron las bolas de esteztita de la

suspensién de Cr0, recogiéndolas sobre un tamiz y s8e lavaron

con 750 g de_agudf El agua de lavado se adiciond a la suse
pensidn cuya concentracién en CrO2 descendid hasta 66 g/l de
suspensibn.

A continuacién se introdujo 2,120 ce de esta sug

pensidn en un cubilete de 5000 cc y se sometid durante 15

‘minutoz a agitacidn con un agitador mecénico de 4 paletas

glranflc a 200 rpn. Burante 10 minutos se adicionaron -~
15,5 ¢ de HaZHPO4.12H20 (99%) disuelto en 150 cc de aguas
Luego se adicionaron, durante unos 15 minutos, 22,2 cc de
una solucién de NaOH a 113 g/1, con lo que se obtuvo un pH
final de 7. '

Lusgo se £iltrd la suspensién en un embudo Buche
ner después de lo cual se lavé abundantemente con agunae
La torta resultante se sometid a succién de aire dupante u-
nos 30 minutos, despuds de lo cual se subdividid en 3 porw

ciones iguales de 74 g cada unas Luego se adiciond a cada
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porcidn 50 ce de una soluciba de H3P04 a 98,2 g/l y luego se
agité durante 15 minutos por medio de un agitador de paletase

La primera porcifn se tratd a 2502C en una co=
rriente de aire durante 3 horas, La masa sinterizada as{ ob
tenida el término del tratamiento se molturd en un mortero
hasta reducirla a fino polvo.

El producto estabilizado asf obtenido comtuvo
14,04% en peso (calculado sobre el CrOZ) de P,0 5.0,667Zn0.-
0,47 H,0, Su fuerza coercitiva (445 oersteqd) permanec16 -
inalterada, Su méxima magnetizacidn Bm descendi8 hasta 2650
gauss, mientras que la magnetizacidn residual B, descendid a
1550 gauss; esta cafda no significa que se produce una alte-
racifn del producto, sino que depende tnicamente del hecho de
que sc lleve a caho la mediciba sobre un polvo que no consis
te solo de CrO purc sino que comprende Cro y polifosfato de
zinc. En efecto, los valores B R4 B son proporcionales a la
cantidad porcentual del CrO2 presente en la muestra, por lo
que la cafda de Bm 4 Br d4 tambiéh una indicacién de la canti
dad porcenbual del revestimiento,.

Por el comtrario, la cafda del B yB enla ciz
ta magnética, como funcién del tiempo, depende solo de la des

~ composicién del CrO2 v es sustancialmente proporcional a &sta,

Para la preparacifn de la cinta magnética se -
procede cono sigue:

A 5 g de dibiido de cromo estabilizado se adicig
a6'15 g de una formulacidn de barniz a base de Cr0, constituf
da por:

=~ . compuestos poliméricos (poliuretano saturado
mas copolfmero de acetato y cloruro de vini-

1o0) 18% en peso
- .metiletilcetona AOZ uw u

= tetrahidrofuranoc 204 w oon
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~ dimetilacetamida 20% en peso
- tensiocactivo aniénilco 2g n

4 ello se¢ le adicionaron 15 g de tetrahidrg
furano y el conjunto de la mezcla se introdujo en un reci-
piente de vidrio de 100 cc¢c junto con 45 g de pequeflias esferas
de vidrio de § mm f. Luego se dispuso el recipiente acbre un
dispersador vibratorio que se sometié a vigorosa agltacién
exactamente durante 1 hora.

A continuacign.se adicionaron 10 g de la =
formulacién anterior y 5 gramog de tetrahidrofurano, mante-
niéndose la agltacién durante otros 5 mimutos.

El ﬁarniz‘homogéneo asf obbenido ge rocid sdbre.un soporte
de polietilentereftalato flexible por medio de un rociador
de pelfcula apto para producir un espesor de 8 mils (203,2
micras)., Sobre esta rociadura, dejada secar durante 24 ho-
ras, se nicis luego el Bm vy el Br por medio de um histerisf
grafo de corriente alterna, con un campo maegnetizante de =
1000 oerstéd. Luego se expuso la cimbta durante 6 dfas a -
65€C-en un medio con una humedad relativa del 508, Luego
se midid de pueib la Bm v la Br y se calculd la disminucién
porcentual de dichos valores siguiendo la exposicidén antes
indicada. '

' La cafda de Bm v Br resultd corresponder al
19,07%.

Con una cinta idéntica, preparada segin los
nismos procedimientos y a partir de 5 g del mismo Cr0, sin
estabilizar y sometida, situlténeamente, a la nisma prueba
de estabilidad, la cafda dec BYB, resultd igual al 36,37%.
EJEMPLOS 2 ~ 3

Aqui se procedio exactamente como en el ejen

plo 1, a excepeidn de que el tratamiento térmico se llevé a
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1002 y 1852C, Bl producto tratado a 1002C contuvo el 16,5%
en peso, referidg al Cr0,, de P205.0,667Zn0.2,47H20 v mose
tré un Bm de 2550 gauss y un B, de 1500 gauss, mientras que
su Hci permanecid inalterado.

Después de la prueba de exposicién al aire calien
te y hdmedo descrita en el ejemplo 1, se observd una caida
del B_ y B del 28,27% frente al 36,37% para el producto sin
estabilizar.

El producto tratado a 1852C contuvo 14,67% de
P205.0,667Zn0. 0,97H20 y mostrd un Bm de 2600 gauss y un Br
de 1550 gauss, mientras que su Hci pernanecid invariable,
Después de la exposicién al aire caliente y hfimedo se obser
v4 una catida de 1a Br v de 1la Bﬁ del 19,14% fremte al 36,37%

para el producto no estabilizado,

EJEWPLO 4

Bl diéxido de cromo de partida en esta prueba fue
<ro, modificado con 0,08% en peso de telurio,

Su fuerza coercitiva ascendid a 50C oersted, mien
tras que su magnetizacién méxima Bm (todavia medida en un =
cadipo de 1000 oersted) ascendid a 2950 gauss. La magnetiza~
cién res%dual B, ascendid a 1750 gauss. 250 gramos de este
diéxido de cromo y 950 g de agua se dispusieron en un recipien
te de alunindo de 3 Litros junto con 1000 g de esferas de vie
drio de Z,S'ﬁm de didmetro. Luégo se sometid el recipiente a
agitacidn durante 90 minutos sobre un dispersador vibratorio.

Al f£inal de la molturacién el tamafio de particu
la de los aglomerados fue de alrededor de 10 miecras. Bsta sus
pensidn se dispuso en un recipiente de vidrio equipado con un
agitador de paletas, junto con ¢l agua de lavado de las esfe-
ras de vidrio, con lo que la concentracién de la suspensién -

ascendid a alrededor de 250 g de €ro, por litro de suspensidn,
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Bajo agitacidn se adiciond a la suspensibén 16,5 g de ZnSO4.
7H,0 en estado sélido, 13, 7 ¢ do Ha,HFO 4.121120 (99%) disuel
to en 300 ce de agua y una solueidn de NaOH a 113 g/l hasta
un pH de 7. .

Luego se £ilterd y lavé el producto, a conti-
nuacidn se dejd bajo succidn de aire y por dltino se tratd
en un recipiente de aluminio con 28,66 g del 85% en peso de
&cido fosférico disuelto en 150 cc de agua, con lo que se ob
tuvo una relacién molar PO, /Zn .de 5,

El recipiente se sometld a agitacién durante 60 minutos en
un dispersador vibratorio,

Luego se secd el producto aEQSQC, bajo vacfo,
y se moltur$ en un molino de véstago de impacto con discos
de véstago contra-giratorioss A continuacién se trato duran
te 5 horas a 3502C, El producto contuvo 10,84% en peso de
P, 5.0,4OOZnO.O 89% 0 con respecto al Cr0,. Su B asceadis
a2 2630 gauss mientras que su B ascendid a 1560 eauss ¥y su
a 500 cersted.

- .La prueba de estabilidad sobre la cinta se 1le

ci

v8 a cabo segﬁn los procedimientos descritos en el ejemplo 1,
rceptuando la duracidn que en este caso fue de 4 dfas. Des-
puds cde la pruecba el producto mostrd una cafdz de la B v B
en la cinta de 14,57 frente al 36,0% para el producto no estg
bilizado,
EJEMPLOS 5 = 7
En la prucba 5 se molturaron en hdzedo, segén

los mismos procedinientos que los del ejemplo 1, 70 g del
nisno Cr0, del ejemplo 1, adiciondndole sulfato de zinc en
tal cantidad que sec obtuviera una relacién ponderal Zn /CrO
de 2,24:100.

A la suspensidn conteniendo 66 g de CroO /11_

tro de suspensidn se adicionaron 200 cc de B,0 con enienuo
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5,79 g de NaZHPO4.12H 0 (59%); luego el pH de la suspensidn
se llovs, durante 15 minutos, a un valor de 5,5 por medio
de una solucidn de NaOH a 113 g/litro.

Luego se £i16rd ol producto, se lavé la torta
¥ luego se sometid a succibn, todavia segdn los procedimien
tss del ejemplo 1,

A continuacibn se agité el producto durante al
rededor de 15 minutos con 71 cc do una solucibén de H3P04 a
77522 g/litro. Luego sc secd el conjunto a 1852C durante
unas § horas y a continuacibn se molturd, BEl producto asf
obtenido combuvo 10,95% (todavia en peso con. respecto al
Cr0 ) de P205.0,667Zn0.0,97 H;0. " Su Bm ascendid a 2640 gauss
mlentras que su’Br ascendid §'1570 gauss-y su Hci a 450 Oers
ted. .

Después de la prueba de estabilidad sobre la
cinta, tal como se ha descrito em el ejemplo 1, el producto
mostré una pérdida en Bm v Br en la cinta del 22,4%. La no
estabilizada, sometida contemporéneamente a la misma prucba
de estabilidad, mostré una pérdida de B ¥ Br en la cinta -
del 36,41% .

En la prueba § se procedid como en el eaemplo
5, a excepcién de que se adiciond sulfato de zinc en una can

tidad tal que se obtuviera una relacién ponderal Zn /CrO

" jgual a 1,45:100, A la mescla se adiciond luego 3,75 g de

NaZHPO .12H 0 (99%) v en la etapa sucesiva 86,3 cc de una so

4
lucién de H P04 a 77,22 g/1, el producto se tratd tambidn du
rante 5 horas a 1852C,
El producto asf obtenido contuvo 11,43% de P2 5.0,4OOZn0.

1,82H20. Su Bm ascendié a 2580 gauss, su Br fue igual a
1530 gauss, mientras que su H . ascendid a 450 oersted. °
Después de la prucba de estabilidad sobre la cinta el produg
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to mostrd una cafda de‘la B ¥ B, en la cinta del 21,65% ~
frente al 36,41% para el producto no estabilizados

En la prueba 7 se procedi§ como en el ejemplo
5, a excepci&n de que se adiciond a la mezcla sulfato de zinc
en una relacién ponderal Zn++/Cr02 de 1,07:100,

Luego se adicionaron 2,78 g de NGZHPO4.12HZO
(99%) y, en la etapa sucesiva, 92,5 cc de una solucién de
H3P04 a 77,22 ¢ / 1. El trataniento se llevé.a cabo asimis
mo a 1852C durante § horas. El producto as{ obtenido contu
vo 11,40% de P205.0,286Zn0. 2,03H20.' Su B ascendio a 2570
gauss,su Br a 1520 gauss nientras que su Qci a 455 oersted.

Después de la pruecba de estabilidad sobre la
cinta el producto mostrd una cafda de la Bm y Br en la cinta
del 23,02% frente al 36,41% para el producto no estabilizado.
EJEMPLO 8,

En esta prueba se procedid como en la prueba
6, a excepcidn de que se precipitd en la primera etapa Zn(OHi)2
en lugar de Zg2(P04)3. El hidréxido de zinc se precipit$
con una solucifn de NaOH a 113 g/i hasta alcanzar un pH de
6,5, BEn la ségunda etapa la cantidad de solucién de H3Po4
se aument$ hasta 98,51 cc de modo que se alcanzari la misma
relacibn Zn.'H'/PO4 que en la prueba 6. Asimismo el tratamien
to térmico fue idéntico. El producto contuvo 11,48% en peso
de P,0,40,4002n0,1,82H,0, La B del producto ascendid a -

25
2580 gauss, 1a B a 1530 gauss y la H,, & 450 oersted,

Después de la prueba de estabilidad de la cin
ta el producto mostr$ una cafda de la Bm 4 Br en la cinta del
23,5% frente al 36,41% del producto no estabilizado,.

EJEMPLO O,

El diéxido de cromo de partida fue CrO2 modifi
cado con 0,54% en peso (referido al Croz) de antimonio. Su



10

15

20

25

30

Hci ascendid a 495 oersted, su Bm a 2480 gauss y su Br a =
1745 gauss. Sobre 1 kg, de este producto se repitié el mis
mo ﬁratamiento que el del ejemplo 6,'con la sola diferencia
de que la mezcla de fosfato de zinc con Acido fosférico se
llevé a cabo durante 1 hora., También el tratamiento térmi-~
co resultd idéntico al del ejemplo 6. El producto contuvo

11,48% de P,0,..0,400z00,1,82 H,0, Su B_ ascendié a 1630

25

gauss, su Br a 1650 gauss, mientras que su Hci ascendj6 a
480 oersted.

Después de la prueba de estabilidad usual sobre
la cinta el producto mostr$ una cafida en Bm ¥y Br en la cin-~
ta del 15,77% £rente al 36,5% medido para el producto sin
estabilizar, La mejor estabilidad obtenida en comparacién
con la del ejemplo 6 depende, fundamentalmente, de que el
CrOz de partida tenga una granulometrfa mas fina.

EJEMPLOS 10-11,

En la prueba 10 se introdujeros en un vaso ci-

lindrico ¥ 3 litros 250 g del mismo Cr0, del ejemplo 1 y =

2
050 g de agua junto con 1000 gramos de pequefias bolas de vi-
drio de 2,5 nm de difmetro.

Luego se sometid el véso a agitacidn durante 00

minutos ‘en un dispersador vibratorio. Al final de esta molw

turacién el tamafio de partfcula de los aglomerados fue de
alrededor de 10 micras. '

Bsta suspensibn se dispuso en un recipiente
de vidrio equipado con agitador de paletas, junto con el apgy,
de lavado de las pequefias bolas de vidrio, con lo que la con
centracién de la suspensidn ascendio a alrededor de 250 g de
Croz/litro de suspensién.
Bajo agitacién se adiclonaron luego 16,5 g de Zn504. 7H20 en

estado sélido, 13,7 g de HaZHP04.12H20 (99%) disuelto en 300
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cc de agua y una solucién de NaOH a 113 g/1 hasta alcanzar
un pH de 7.

Luego se £iltr8 y lavd el producto, sc sometid
a la aspiracién de aire y luego.se dispuso en un recipiente
de vidrio equipado con agltador de paletas y a cbntinuaci&n
se tratd durante 1 hora con 41,86 g de un fcido fosférico
al 85% en peso disuelto en 150 cc de agua, con lo que se ob
tuvo una relacién molar PO4-- /Zd++ de 7.

Luego se sec§ el producto bajo vacfo a 95€C y se
molturd en un molino de vistago de impacto. A continuacién
se tratd el producto durante 5 horas a 35099.

Este producto contuvo 13,38% en'peso de PZOSO.-
2862n040,53 H,0 referido sl Cr0,, Su B ascendid a 2700 gauss,
su B a 1580 gauss, nientras que su Hci ascendio a 450 oersted,

Después de la prueba de estabilidad sobre la cin-
ta, llevada a cabo como en el ejemplo 1, el producto mostrd
una cafda de la B, ¥ B, en la cinta del 21,0% frente al 36,6%
del mismo producto pero sin estabilizar,.

. En la prueba 11 se oper§ exactamente como en la
prueba 10, a ekéepcién de que se utilizé una relacién molar
P04—--/zd++ de 3+ El producto obtenido contuvo 6,51 % de
P205.0,667Zn0 anhidro.

Su B ascendif a 2770 gauss, su B, a 1620 gausso,
mientras que su Hci fue igual a 445 oersted.
Despuéds de la prueba de estabilidad sobre la cinta el produc-
to mostr8 una cafda de la B ¥B, del 23,07, frente al 36,6%
para el mismo producto pero sin estabilizar.
EJEMPLO 12, |

Los ejemplos 12=17 se refierén al CrO2 estabili-

zado con polifosfato de aluminio,
El difxido de cromo de partida es un Cr0, modifi
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cado con 0,27% de lantanos, Su fuerza coercitiva H , ascen-
did a 445 oersted, mientras que su magnetizacién méxima B
(medida en un campo de 1000 oersted) ascendid a 2850 gausg,
¥y su magnetizacidn residual Br fue igual a 1700 gauss. 250
g de este CrO2 se introdujeron en un rocipiente de 4 litros
junto con 2250 g de pequefias bolas de vidrio de 2,5 mm de
difmetro y con 1000 cc de agnas
"~ A continuacidn se sometid a agitacién el re-~

cipiente durante 45 minubtos en un dispersador vibratorio.

Despuéds de separar las bolas de vidrio se in-
trodujo la suspensién en un recipiente de 10 litros equipa
do con agitador de paletas, En este recipiente se introdu
jo luego agua en una cantida&'tal que se llevara la concen
tracidn de la suspensién a 30 g de CrO2 por litro, y luego
se adicipné 13,90 g de Al(N03)3.9H20. A continuacildn el
pH se 1llevd hasta 8,5 por medio de uma solucién de HaOH a
50 g/litro, Esta mezcla se filtr$ y se lavé,

La torta resultante se introdujo en un recipien
te de 4 litros junbto con 1500 g de pequeiias bolas de vidrio

600 g de agua y 17,10 g de un H,PO, al 85%s, A cootinmacidén

~ 8o someti8 el recipiente a acitaqi&n durante 30 minutos en

un diébersador vibratorio,

La suspensidn se secd luecgo a 902¢ durante 12
horas bajo vacio y se molturd el producto seco em un molino
de v4stago de impacto, Lucgo se calcind el producto seco
durante 10 horas a 3502C, El producto obtenido contuvo
5,50% en peso de P205.0,250 A12031,09320 con respecto al
Croz, ¥ mostrd las propiedades magnéticas sigulentes:

Hci: 445 ogrsted; Bm = 2,700 gauss}; Br = 1600 gauss.,
La prueba de estabilidad sobre la cinta se 1llg

vé a cabo segin 1los procedimientos del ejemplo 1, a excep=~
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cién de que su duracibn fue de 4 dfas, Después de la prue~
ba se aprecif una cafda de 1a B_ del 18% frente al 36% obm
servado para el mismo producto sin estabilizar,
EJEMPLOS 13 -~ 14

Se procedid exactamente de igual modo que en el

ejemplo 12, a excepcidn que la cantidad de Al(N03)3.9H20 ¥
H3PO4 fue respectivamente doblada (prueba 13) y triplicada
(prueba 14) con respecto al ejemplo 12,

El producto 13 contuvo 11,007 de P,0,40,250 AL,
03.1,09H20 (siempre con respecto al'CrOz) y mostrd las pro-
piedades magnéticas siguientes: ‘

Hci = 450 oersted}; Bm = 2540 gauss; Br = 1520 gauss,

Después do la prueba de estabilidad (llevada a
cabo también durante 4 dfas), la cafda de la B, ascendi8 al
14% frente a2l 36% para el producto no estabilizado,

El producto 1/ contuvo 16,50% de P205.0,25OA12~
03.1,09 Hzo y mostr8 las propiedades magnéticas siguientes:
Hci = 400 oersted; Bm = 2400 gausss Br = 1450 gauss,

Después de la pruecba usual de egtabilidad, pa-
ra la B ge observ$ una cafda del 19% frente al 367 obser=
vada pa;g el producto no estabilizado,

EJEMPLO 15,

En este caso se operd como en el ejemplo 12, a

excepeidn de que en la segunda etapa se utilizé solo 12,82
g de H3P04 con concentracién del 85%, para obtener una rela
cién ons/Alzo3
HSPOA’ se secd luego durante 24 horas a 90C,.

Bl producto asf obtenido contuvo 3,94% de Py0se

igual a 3, ¥y que el producto, tratado con

0;333A1203 exento de agua, y mostrd las propiedades magnéti
cas sigulentes:

H,; = 445 oersted; B = 2740 gauss y B = 1650 gauss.
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Después de la prueba de estabilidad (lleva-
da a cabo asimlsmo durante 4 dfas) la cafda de la B fué -

del 19% frente al 36% pava ol producto no establllzado.
EJEMPLO 16 - 17

Se operd como en el ejemplo 15, a excepci&n
de que la cantidad de Al(N03)3.9H20 v 5390 2
plicé, respectivamente, con respecto al ejemplo 15,

El producto 16 comtuvo 7,89% de P,0,40,333
Al 03 exento de agua y mostré las propiedades magnéticas -

se dobld ¥ tri~

siguientes:
Hci = 435 oersted; Bm = 2600 gauss; Br = 1550 gauss,

Después de la prueba usual de estabilidad
la caida de 1la B fue del. 17% frente al 36% del producto no
estabilizado,

ELl producto 17 contuvo 11,83% de P_,0_.0,333~

2°5
Alzo3 exento de agua y mostré las propiedades magnéticas si

guientes:
Hci = A4S oersted; B = 2530 gauss y B = 1520 gauss.
Después de la prueba de estabilidad usual

la cafda de la B fue del 17% frente al 36% del producto no

estabilizado,
EJEMPLO- -- 18

Los ejemplos 18 =~ 27 se refieren al CrO2 es

tabilizado con polifosfato dé cromo,

Bl dibxido de cromo de partida fue igual al
del ejemplo 12,

Se introdujeron 250 g de CrO2 en un recipien
te de 4 litros junto con 2250 g de pequefias bolas de vidrio
de'2,5 mm de difmetro y eon 1000 cc de aguas El recipiente
se sometis luego a agitacién durante 45 minutos en un dise

persador vibratorio. Después de la separacién de las peque
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fias bolag de vidbio se introdhjo 1la suspensién en un reci~
piente de 10 iitLos equipado oon un agitador de paletas,
Iuego 86 le adiciond agua hasta aloanzas una concentracidn
de la suspensidén correspondiente a 30 g de CrOz/litro, y

y 2,76 g de H_ PO, con

a ello se adicionaron 2,40 g de Cr0 3¥0

una concentracién del 85%Z, :
Luego se calentd la mezcla hasta 702C y a conbtinuacién, ba
Jo agitaciGQ, se le adicion8, lentamente, 5,80 g de thsz-
0. con concentracién del 95% disuelto en 250 cc de H

5 . 2
teniendo la temperatura a 702C, Al término de la reaccidn

0, man

de reducoién y de la precipitacién del fosfato de cromo se
filtré el producto y se lavd,

Luego se introdujo 1la torta en un reci-
plente de 4 litros junto con 1500 g de pequefias bolas de
vidrio, 600 g de agua y 11,07 ¢ 33P04 al 85%, Luego se somg
ti8 el recipiente a agitacién durante 30 minutos en un dis-
persador wvibratorio.

Luego se secd la suspensién durante 12
horas a 90¢C, bajo vacfo, y a contimmacién se molturd el
producto seco en un molino de vistago de impacto. Por dl-
timo se caleind el producto a 3502C durante 10 horas.

El producto asf{ obtenido, contuvo 4,49%
en peso (con respecto al Cro, de P205.0,2006r203.0,98 H,0 y
presentd las propiedades magnéticas siguientes:

Hci = /55 oergted; Bm = 2720 gauss y Br = 1600 gauss,

La prueba de estabilidad sobre la cinta
se llevd a cabo segfn los procedimientos del ejemplo l; a
excepcidn de que su duracién fue de 4 dfas. Después de la
prueba de estabilidad sc observd una cafda de la B_m del 243
frente al 363, observado para un producto idéntico pero sin

egtabilizar.
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EJEMPLOS 19 - 27
' " Se procedid como en el ejemplo 18, utili-
zando diferentes belaciones de P 0_ frente al Cr,0, y ope=

2°5 273
rando de modo que se obtuvieran distintas cantidades de re

5 vestimiento sobre las partfculas de CfOz.
Los resultados obtenidos se exponen en la
Tabla Is
TABLA I
. Cafda por
Himero Cantidad Féroula del Propiedades magnéticas centual ~
de la de reves revestimiento del producto estabili~ de la B
prueba timiento " zado despuds’ =
. de la prue
ba de es-
tabilidaa
(% en pe
s0 con = Hci B B
respecto (certed) (m v
al Croz) oerne gauss)  (gauss)
19 8,98 P os.o,zooc:-2 440 2600 1550 22
330,98H20
20 13,47 " 450 2450 1470 24
21 3,63  P,0..0,250Cr, 440 2750 1640 25
3.0,53H20
22 7527 " 445 2650 1580 22
23 10,90 " 440 2540 1510 23
24 2,80 B, 50,333Cr 445 2780 1630 27
' 3.0 OOZHZO
25 5,60 " 450 2700 1600 24
26 8,39 " 455 2650 1560 26
27 12,74 | P,0,.0,143Cr, 440 2490 1480 27
) 3.1 43H20




EJEMPLOS 28 « 30

' Bstos ejemplos se refieren gl CroO

o estabi

lizado con polifosfato de aluminio,
Se procedid como en el ejemplo 12, utdld-

5 zando relaciones diferentea de on51Alé°3 y operando de mo~
do que se obtuvieran distintas cantidades de revestimiento
sobre laz partfculas de Crozl '

En la prueba 30 el producto se¢ calcind a
3002C, en lugar de a 350€C,

10 ' Los resultados obtenidos se exponen en la
Tabla IT, ‘

TABLA IX
Cantidad
Hémero del reveg Férmula del revesti~ Propiedades mag Cafda por-
tiniento .
de la (en % en miento neticas del pro centual dela
prueba ducto estabili~ B_ después
peso con d 1 e
respecto zado © -4 prug
al €r0.) ba de esta
2 bilidad
Bm Br
(en . (en
gauss) gauss)
28 5,72 P,0440,500.1,0,, 2695 1610 25
anhidro
20 12,62 P205.0,225A1203. 2490 1455 29,5
1,38H20
30 8,00 P205.0,333A1?03. 2620 1570 19

EJEMPLO 31

0,15H,0

Este ejemplo representa una prueba coupas-

rativa llevada a cabo con Cro? revestido con 8102, siguiendo un pro-
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Dol SiO de -50- g/l, y sizulticeacente una aolucidn de NaOH~2N en

30 ¢

; -,z% de S:LO calculado sobre el CrO,.

Col re:.md:.cf_c:.ones.

- 28 -

; i.'fjéedinigh'éo del arte anterior

Se molturd 100 g del misno Cro, del ejesplo

1 en un mol:!.no d.e vactago de impacto. Al final de la noltu-

" .:"racién el tamafio medio de las particulas aglomeradas estuvo

f..omrend:.do entre 70—30 picrass Ecte producto molturado se

1av6 lueco con agaa vy a continuacibn se disnersé en 1000 cc

" de aepa en un vaszo de 2000 cc; en donde se Homotib a agita~

" cibm- nec&;ﬂ.ca con un agitador de paletas.

A esta dispereibn se adiciond, durante 10

':"'minutob;" 40 cc de una Bolucibn de H,SiF, con un comtenido de

26

una can‘b:.c.ac_ tal que se man’buvu.cx'a el '31-1 ‘entre 2,5 v 3. Isto
ce I.Leao a cdbo con %d ad:'cién &= "‘ui.uc.l.b.‘ 3o TaoUH hartae ai-
B .-ff'ca;.‘.ar‘ N _4despu_és de 1 hoz‘a, ur; pl de B, Se £iltrd el produc—
. fbo‘ .6bt'enid;;3,‘ ‘ze lavé abundantemente y luego se secS durante

‘__'24 horas a 110°C, con lo que se obbtuvo un reves‘omento del

2°
Después de exposz.c:.én al aire caliemte y hi

':medo, Beeﬁn 1a prueba del ejemplo 1, se deberm mind waa caida

“iide la B y B igual 21 3 »0% en la cinta, mientras que la céf-

da ascen 5 al 34% para una cinta preparad.a con una nuestra

:_V’.de c:-oi sin estabilizar,

-— e’
- PY ==

REIVIHDICACICIES

Descrito el objeto del presente iaven

L

) .w"fbo Be. declaran mevas v de propia :anenc:LGn las sigudentes

s Procedlmlento para estab:.lizar diéxido

de cromo ferromagnét:.co , caracterizado porque esenc:.almen—

e '..-"r te comprende el revestimiento de sus particulas con una subs-
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tancia estabilizante constituida por un polifosfato de zinc,
aluminio o cromo (III) con una elevada relacidn molar f8sfo=
ro/metal y que presentan dependiendo del metal, la férmula
siguiente: PZOS.nZnO.mHZO en donde "n"’'estd’ comprendido, en
general, entre 0,286 y 0,667 mientras que "m" est4 compren=-
didé, por lo general, entre O y 2,570; o bién PZOS.nAlzos.-
mHZO en dondg "nt esti comprgndido, en general,.entre 0,225
y 0,500, mientras que '"m" est4 comprendido, generalmente, en
tre 0 y 2,685 o bien PZOS.nCr203,mHgo en donde 'n" estd come
prendido, en general, entre 0,143 y 0,333, miéntras que "m"
estd comprendido, por lo geﬁeral, entre 0,002 y 2,46, carag .
terizado porque en una primera etapa se dispersa el diéxido
de cromo en agua y, sobre ésta, se precipita ortofosfato o
hidréxido de zine, aluminio o cromo, y el diéxido de cromo
revestido con el ortofosfato o el hidréxido se separa del -
agua de la dispersidn y en una segunda etapa se trata el pro

ducto formado con H PO tomado en cantidad tal que se obten

_ 3 4
ga una relacidn molar entre el 2n0 introducido en la prime=-

ra ctapa y el P introducido en ambas etapas, comprendida

205
en general, entre 0,286 y 0,667 o bién la relacién correspon.
diente A1203/P205 estd comprendida, en general, entre 0,225
y 0,500 o bien la relacién correspondiente Cr203/P205 esti’
comprendida, en general, entre 0,143 y 0,333; tratando final~
mente el producto intermediario asi obtenido a temperaturas
comprendidas entre 100R 'y 3502C cuando se parte de un orto~
fosfato o hidréxido de zinc y entre 2752 y 3502C cuando se
parte de un ortofosfato o hidréxido de aluminioc o cromoe

2.~ Procedinmiento de conformidad con la rei

vindicacién 1, caracterizado porque en la realizacién de la
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primera etapa del proceso el ortofosfato c}e zlne, alumino o
cromo se precipita sobre el diéxido de erdmo dispersado en
égﬁa adicionando a la dispersién una sai soluble de zing, =~
aluminio o eromo y un ortbfoéfato aloalino y llevando luego
la disp%fsi&n, por medio de un hidréxidd alcalino o amonia-
ko, a un pH domprendido ehtre 5 ¥ 7 en el caso de ortofosfa
to de zinc, entke 7;§'V 855 en el caso de ortofosfato de alu
minio y'entre 7 v 8 en el caso de ortofosfato de cromo.

3e~ Procedimiento, de conformidad con la
reivindicacién 1, caracterizado porque en la primera etapa
del proceso se precipita cl hidréxido de zinc, aluminio o
cromo sobre el diéxido de cromo dispersado en agua, adicionan
do a la dispersién una sal Séluble de zinec, aluminioc ¢ cromo
é un hidréxido alecaline o améniaco tomada en cantidad tal que
se asegure un valor pH comprendido entre 5 y 7 en el caso de
zﬁ(OH)z, entre 8 ¥ 9 en el caso de Al(OH)3 y entre 6 ¥y 7 en
el caso de‘Cr(OH)g.

4o~ Procedimiento, de conformidad con ~

.‘cualqﬁiera,de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por=
que el producto intermediario obtenido en la segunda etapa
-‘del prdceso se trata a una temperatura preferentemente conw
* “prendida emntre 180£C y 350%C, pero especialmente entre 3002
¥ 350e¢, en el caso de polifosfato de zinc y a una temperatu

ra’ comprendida entre 3002 y 3502C en el caso de polifosfato

~de aluminio o cromo.

5+~ Procedimiento, de conformidad con

‘., una o mas de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por-

que en- una realizdoldn selectiva se forma didrido de cromo

estabilizado con un polifosfato de zinc en donde "n est}

comprendido entre 0,286 y 0,500 y '"m" est4 comprendido entre

10,005 y 0,865, cuando el tratamiento se verifica manteniendo
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una relacién molar ZnO/onswcomprendiﬂa‘enﬁpe 03286 y 0,500,.
¥ el producto intermediario formado en la segunda etapa se
trata a temperaturas comprendidas entre 3002 y 3502C..

6.« Procedimiento, de conformidad con
una o mas de las reivindicaciones 1l-3, caracterizado porque
también selectivamente se forma difxido de cromo estabiliza-
do con un polifosfato de aluminio envdondev"n" est4’ compren-
dido entre 0,250 y 0,333 y "m" estd comprendido entre 0 y
1,454 cuando el tratamiento se verifica_manteniendo una relaw-
cién molar A1203/P205 comprendida entre 0,250 y 0,333, v el
producto intermediario formado en la segunda etapa se trata
a temperaturas comprendidas entre 3002 y 3502C,

7 += Procedimiento de coﬁformidad con
una o mas de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por-
que también selectivamente, me forma diéxido de cromo esta-
bilizado con un polifosfato de cromo en donde "n" esti{ com~
prendido entre 0,200 y 0,250 y "m" estd comprendido entre
0,53 ¥ 1,16, cuando el tratamiento se verifica manteniendo
una relacién molar Cr,0,/P,0, comprendida entre 0,200 y 0,250
y el producto intermediario ob?enido en la segunda etapa del
proceso se trata a temperaturas comprendidas entre 3002 y

350¢ec, . L. . )
8.~ Procedimiento, de conformidad con

una o mfs de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque en su realizacién el dioxido de cromo ferromagnético -
estabilizado en el tratamiento contiene 1 a 25% en peso de po-
lifosfato con respecto al Crozo

9.~ Procedimiento, de conformidad con
la reivindicacion 8, caracterizado porque, mis especialmente
el didxido de cromo estabilizado en el proceso contiene del
8 al 16% de polifosfato de zinc, del 4 al 16% de polifosfato



de aluminio 8 del 3 al 14% de polifosfato de cromo,

10.~ Procedimiento para estabilizar
didx:.do de cromo ferromagnético

Segin se describe y reivindica en la
presente memoria desci'iptiva que consta. de 32 hojas foliadas
¥y escritas a miquina por una sola cara.

Madrid, a G ABR. 1978

Pedoe

JAIME ISERN

p-B
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Firmado: JESUS PICAZO
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