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"PROCEDIMIENTO DE PRODUCCION DE MATERIAL
LAMINAR DE SILICIO-HIERRO ORIENTADO".

2 g .
@%451/@/6.- ARMCO STEEL CORPORATION, entidad norte-
americana, residente en: 703 Curtis Street,

Middletown, OHIO, EE.UU., de A.

Esta invencidn se relaciona con el trata-
miento de silicio-hierro de orientacidn granulafiy
particularmente con un procedimiento de produccion
de este material mediante el cuel el revestimiento

5. aislante formado por reaccidn de un separador de
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recoceidn con el silicio-hierro puede sepérarse £a-
cilmente.

Los materiales magnéticos orientados y en
particular el material leminar de silicio-hierro se
producen por diversos medios, que incluyen gensral-
mente el refinado del metal basico por métodos cono-
cidos y la transformacion del metal en un producto
de calibre intermedio mientras se encuentra celiente.
El producto de calibre intermedio puede producirse
mediante procedimientos de fundicion contimms o pro-
duciendo lingotes y luego laminando en caliente al
celibre intermedio, como procedimiento ininterrumpido
o produciendo planchas que son calentedas de mevo y
laminadas en el %ren de laminacidn en caliemte ocom-
tima, También pueden emplearse métodos mds antiguos,
tales como la produccidn de barras laminares y lami-
nendo en caliente tales barras en un tren o trenes de
alimentacion mannal, pero los métodos més modernos
son més ventajosos desde un punto de vista econdmico.

El material de calibre intermedio, reducido
en caliente, en forma de lamina o tira, es preferible
mente sometido a un tratamiento de recoccidn antes
del laminado en frio. El materiel se lemina en frio a
un calibre final deseado en uno o mas tratamientos de
leminacidn en frio, con una recoccidn o recocciones
intermedies, si se practicdel leminado en frfo en eta-
pas miltiples. El materisel recibird un tretamiento de
descarburizecion en alguna etapa del proceso, prefe-
riblemente después del laminado en frio. Un tratamien

to final comprende una recoccidn en ceja o su equiva-
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lente a una temperetura elevada para creaer las cea-
racteristicas magnéticas dptimas. Se entenderd que
la recoccidn final realizard un desarrollo gramlar
primario durante las etapas iniciaeles del ciclo ds
calentamiento, seguido de una recristalizacidn se-
ocundaria a temperaturas del orden de 926 a 126020
aproximedamente. En la recristalizacién primeris,se
forman en el material micleos que tienen la deseade
orientacidn. Si la recristalizacion secundarie es
satisfactoria, estos micleos se desarrollan a expen-
sas de granos que tienen otras orientaciones.

Se ha determinado anteriormente que el tipo
de recristalizacidn secundaria requerido, pars el
silicio-hierro de cubo sobre cara, procedfa de acuer-
do con el fendmeno de la energla superficiesl y que
talrecristalizacidén securdaria (que depende de cier—
tas caracteristicas del metal bésico) podfa contro-
larse proporcionanio en la atmosfera de recoccidn
una cantidad excesivamente pequefia de un compuesto
polar, tal como sulfuro de hidrégeno, siendo tal cane
tided de 250 partes por milldn aproximadamente,

Por otra parte, la recristalizacidn secun-
daria productora de la oriemtacidn de cubo sobre bor
de procede mejor cuando la recristalizacidn primarie
tiene lugar en presencia de una cantidad sustancial
de azufre o sulfuros segregados en los limites gra-
milares, Tal azufre o sulfuro inhiben el desarrollo
gramilar que normalmente ocurriria después de la re-
cristalizacion primaria y produce un material en el

que los micleos de los cubos sobre borde ocupan la
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més bajae posicidn energética, de mensra que el pro-

ducto puede convertirse en forma sustancialmente
completa durante la recristalizacion secunderia me-
diente la forma de desarrollo gramular de energia
en los l{mites gramlares.

A titulo ejemplificativo, se describira
la invencion en relacidn con la produccion de la
orientacion de oubo sobre borde, que e8 la denomina-
da (110) /0017 por los Indices de Miller. Una orien-
tacion del tipo de cubo sobre borde se produce ordi-
neriamente en una etapa intermedia en la produccién
de un meteriel finsl de cubo sobre cara y se enten-
derd que la presente invencidn puede utilizarse en
este arte.

Se conoce desde la concesion de la patente
estadounidense n? 2,385.332 que si se somete un ma-
terial laminar de silicio-hierro a descarburizacién
gaseosa, en humedo, en una atmésfera reductora del
hierro, pero oxidante del carbono y el silicio, el
materisl puede descarburizarse muy répide y uniforme-
mente & un bajo valor en una recoccion sbierta o cone
tinmna a temperaturas comparativemente bajas. Natural-
mente, el carbono es separado en forma de un éxido
gase0so, pero se oxida elgin silicio a silice y per-
menece sobre la superficie del material y como inelue
Siones por debajo de la superficie. Si el material se
reviste luego con un separador déxcoccién de magnesio
¥y se somete @ una recoccidn a elevada temperstursa,
hebré una interfusidn de parte de la magnesia con la

s{lice. Parte de las inclusiones de silice tenderad
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también a migar a las superficies del silicio-hierro.
Le interfusion produce un revestimiento delgado, fir-
memente adherente y uniforme de una sustancia vitrea
que en el pasado se ha utilizado para proporcionar
una resistividad interlaminar,

La presencia de la capa vitrea no es, sin
embargo, ventajosé siempre. Cuando han de efectuar-
se estampados o punzonados, la sustancia vitrea ejer-
ce upa aceidn abrasiva sobre 1los troqueles empleados.
También es desventajosa cuando el material ha de re-
cibir otro tratemiento de laminacidn en frio despuds
de le formaecidn del vidrio. Es muy diffcil desinerus-
tar el vidrio de las superficies del silicio-hierro.

El objeto de la presente invencidn es pro-
porcionar un revestimiento sepmrador para uso, en re-
coccidn en caja, a elevadas temperaturas, o su equi-
velente, que produzea una pelicula superficial que
puede ser separsde fécilmente.

Es ventajoso separar las inclusiones de s{-
lice subsupefficiales del hierro durante la recoccidn
a elevadas-temperaturas.

‘Un objeto mas especifico de la invencidn es
por consiguiente, la provisidn de un procedimiento,
en ¢l que puede confiarse, para reducir al m{nimo las
inclusiones de silice en el metal después de la recoc
cidn e elevadas temperaturas.

Como las solicitudes copendientes a que se
hace referencia aqui ensefian que debe difundirse el
azufre en los 1fimites gramlares del metal pare inhi-

bir el desarrocllo gramlar primario, un objeto de esta
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invencidn es proporcionar wn revestimiento de recoc-
cion que puede contener azufre o compuestos descom-
ponlbles del mismo para este fin.

0tro objeto de la invencidn es proporcio-
nar un separador de recoccidn que separe el azufre
durante las temperaturss mas elevadas de la recoc-
cidn final despuds de haherse completado sustancial-
mente la recristalizacidn secundaria.

Estos y otros objetos de la invencidn que
se expondrén més adelante o que resultaran evidentes
para el experto en el arte, con la lesetura de esta
desceripeidn, se consiguen mediante el uso del Separa-
dor de recoceldn del que seguidemente se describirén
ciertas versiones ejemplificativas, '

Es posible evitar la formacidn de un reves-
timiento vitreo mediante el uso de un separador ince-
paz de interfundirse con la s{lice sobre o debajo de
les superficies del material laminar. La alimins es
tal separador, pero tiene las desventajas de una infe-
rior retencion sobre las superficies del material an-
tes de la recoceidn y poco o ningin efecto desulfuran-
te. Aunque se describe en la patente estadounidense
Ne 3.132,056 que puede emplearse un revestimlento de
alimina sohre hidréxido magnésico, ésto es costoso y
requiere dos operaciones de revestimiento.

Aunque pueden emplearse otras diversas sus-
tancias refractarias como ingrediente principal del
separador de recoccidn, es preferible la magnesiz,
Esta se aplica generalmente en forma de suspensién

acuosa de Oxido magnésico gque posea unas sustanciales
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ceracter{sticas adhesives, La suspensidn Oxida puede
aplicarse al material de silicio~hierro de varias
maneras, tales como a cuchille, con rodillo, pulve-
rizacidn, ete. El silicio-hierro revestido es calen~
tado luego a una baja temperatura para eliminar el
vehfculo acuoso. La magnesia se adherird firmemente
el material bésico de silicio-hierro de manera gque
1éminas o bobinas revestidas resistan el grado de
manipulacidn necesario para secarlas y transferirlas
al horno de recoccidn en el que ha de llevarse a ca-
bo el tratemiento térmico,

Sin embargo, la magnesia ss{ aplicada tiens
la desventaja primeramente citada aqui. Formerd un
revestimiento vitreo firmemente adherente que puede
separarse mediente desincrustacion o de otro modo,
s80lo con una extremada dificultad. Los objetos de es-
ta invencidm se consiguen mezeclando con la Suspensién
de 6xido magndsico, o con la propie magnesia, compues
‘tos metdlicos alcalinos, tales como sulfuros o hidro-
xidos de sodio o potasio. En la mayoria de los casos
es preferible el sulfuro potasico. Estos sulfuros e
hidroxidos son solubles en agua, de manere que es fé-
eil mezclarlos con una suspension de Oxido magnésico.
No se pretende limitar esta invencion al uso de sus-
pensiones de 0xido magnésico. Puede producirse al
principio una mezcls en seco de magnesia y los sulfu-
ros e hidrdxidos de potasio y sodio y depositarse so-
bre las superficies del material laminar de silicio~
hierro de cualquiser manera adecuada, como mediante

espolvoreado o deposito electrostético. Pueden efec-
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tuarse adiciones practicables de los sulfuros o hidrd
xidos metdlicos alcalinos, o mezclas de ellos, dentro
del nivel general del 0,5 al 15% aproximedamente en
peso de la magnesia en el revestimiento. Dentro de

5 este nivel genersl, los compuestos metdlicos alcali-
nos pueden emplearse en cantidedes mayores o menores,
dependiendo del tipo de magnesia empleado. Magnesias
méds activas requieren menos compuestos metdiicos al-
calinos que una magnesia de baja actividad.

10. Del uso de los compuestos metdlicos alcali-
nos de sodio y potasio derivan variaes ventajas. Se
conservan las ventajas del uso de magnesia., Pero,
aunque se produce una pelicula superficial, es una
pelicula Pdcil y répidamente separable de las super-

15. ficies del silicio-hlerro medlante desinecrustado en
corto tiempo después de que el exceso de magnesia ha
sido eliminado por cepillado o depuracién. La peli-
cula puede Separarse también por abrasién. En segundo
lugar, el uso de los compuestos metélicos alealinos,

20. tal como aqui se considera parece ejercer un efecto
notable ¢ inesperado en la separacién de particulas
sil{ceas sub-superficiales. En tercer lugar, cuando
se emplean sulfuros de los metales alcelinos fécil-
mente descomponibles, su adicidn al separador de mag-

25. nesia proporciona un medio de introduccidn de azufre
en los limites gramulares del silicio-hierro tratado,
En cuarto lugar, el uso de los compuestos metdlicos
glcalinos no obstaculiza la separacidn del exceso de
azufre del siliclo-hierro por la magnesia durante la re

30, eristalizacion secundaria.
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No supone un apartamiento de los pi'inoipios
de esta invencidn el afladir otros materisles sl sepa~
rador de recoccién, tal como azufre elemental o com-
puestos de azufre descomponibles, como se ensefia en
las solicitudes copendientes antes mencionadas. Pue-
den afladirse compuestos de agufre descomponibles a
le atmbésfera descarburizente o a la atmbsfera de la
recoccidn final, como se enseifle en esas solicitudes
copendientes., Ademds, puede emplearse 6xido céloico,
que es un separador més eficiente del azufre que la
magnesia, en lugar de esta Ultime o afiadirse a la
misme., Una desventaja del uso de Oxido odlcico es su
tendencia, bajo ciertes condiciones, a formar el car-
bonato que puede tener por resultado la carburizacidn
del silicio~hierro.

Como ge indica anteriormente, el separador
de recoccidn de la presente invencidn produce una
pelicula superficial que es fécilmente separable me-
diante desincrustado en corto tiempo. Cuando se emplea
magnesia sin la adicion de los compuestos metdlicos
alcalinos indicados, se forme un revestimiento vitreo
firmemente adherente sobre la superficie del silicio-
hierro, A fin de separar este revestimiento vitreo
mediante desincrustedo, es necesario someter la lamina
o tira de silicio-hierro a una o mds operaciones de
desincerustado, durante cada una de las cuales se su-
merge el metal en un bafio de solucion des-oxidante
durante un perfodo de tiempo de un mimto aproximade—
mente o més. Con la adicidn de los citados compuestos

motdlicos alcaelinos al separador de recoccidn, Se cam
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bia la neturaleza de la pelicula superficial produ-
cida, de tel manera que la pelfcula puede separarse
facil y completamente mediante una sola operacidn de
desincrustado, durante la cual se sumerge ¢l metal en
una solucidn desoxidante durante 10 segunios o menos.
Se han conseguido excelentes resultados en operacio-
nes simples de desincrustado con un tiempo de immer-
sidn de 5 segundos,

El acido més cominmente usado para desin-
crustar hierro o acero es el acido sulfdrico. Los
revestimientos vitreos firmemente adherentes formados
por separados convencionales de magnesia son extrema-
damente dif{ciles de separar con dcido sulfurico solo.
Cominmente se usen écidos mezclados, tales como sul-
furico y fluorhidrico. Convencionalmente se utilizen
solucionss desoxidantes de un 25% aproximademente de
deido sulfirico y menos del 10% de deido fluorhidrico.
Ia pelicula formada por el separador de recoccidn de
la presente invencidn puede desincrustarse, sin ember-
g0, mediante adcido sulfirico solo, en concentraciones
tan bajas como del 10% o menos o mediante mezclas
dcidas de concentraciones més débiles que las comven
cioneles. En cualquier caso, se disminuye el tiempo
requerido, debido & los compuestos metdlicos alceli-
nos afiadidos el separador de recoccidn, Esto tiens por
resultado la posibilidad de someter mayores tonelajes
por hora & la operacidn de desincrustado.

Seguidamente se ofrecen ciertos ejemplos de
la préetica de la invencidn, entendiéndose que tales

ejemplos son solo ilusirativos y no pretenden limitar
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la invencidn.

EJEMPLO A -~

1) Se $ratd una bobina hasta un calibre

final de 0'35 milimetros mediante un procedimiento
standard en dos etapas, El andlisis de cuchara del
material inicial era el siguiente: 0,024% de carbono,
0,090% de manganeso, 0,006% de fésforo, 0,027% de
azufre y 3,27% de silicio.

2) ILa tira de silicio-hierro fue descer-
burizada en una atmésfers de hidrdgeno himedo reduc-
‘tora del hisrro,.

3) Ia tira fue revestida con magnesia que
conten{a aproximadamente un 3,5% en peso de sulfuro
potdsico. El peso del revestimiento era aproximada~
mente de 0'2 kilos por mefro cuadrado de silido-hierro.

4) Ia tira revestida fue recocida en caja
en una atmdsfera de hidrdgeno a 1.1902C durante 24
horas, |

5) Después de la recoccidén en caja, se
elimind el exceso de revestimiento de magnesia y se
desoxidd la tira de silicio-hierro en una solucidn
dcida que conten{a aproximadamente un 25% de dcido
sulfurico y un 5% de doido fluorhidrico a T792C. Ias
superficies de la tira fueron limpiadas por desoxidea-
cidn en tiempos tan cortos como de 5 segundos. Se
prepararon muestras metalogréficas de la tira desoxi-
dada y el examen de las mismas confirmd que la peli-
cula superficiel habia sido completamente separada.
Tembién han sido completamente separadas particulas

siliceas sub-superficiales durante la recoccién en
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caja con esta mezcla de revestimienbo.

BJEMPLO B -

1)  Se traté una bobina haste un calibre final
de 0730 mil{metros mediante un procedimiento standard
en dos etapas. El andlisis de cuchara del material
inicial era el siguiente: 0,027% de carbono, 0,099%
de mangeneso, 0,004% de fdésforo, 0,026% de azufre y
3,054 de silicio.

2) ZIa tire de silicio-hierro fue descarburi-
zada en una atmésfera de hidrogeno himedo reductora
del hierro.

3) Se revistid la tira con magnesia que conte-
nie un 11% en peso de sulfuro sddico (Na,$.9H,0).

4) La tira revestida fue recocida en caja en
una atmésfera de hidrdgemo a 1.20420 durante 30 horas.

5) El exceso de revestimiento de magnesia fue
eliminado de la tira despuds de la recoccidn en caja
y se desoxidd a 212C en una solucidn dcida que comte-
nfa aproximedamente un 20% de écido sulfirico, duran-
te 10 segundos. El examen microscépico mostrd que la
superficie habla sido desoxidada y limpiada y que
todes las particulas siliceas sub-superficiales fue-
ron separades,

EJEMPLO C -

1) Se revistieron muestras de tire del
materisl descarburizado del ejemplo B con magnesia
que contenfa un 3,6% en peso de hidrdxido sddico
(N2OH) .

2) Las tiras revestidas fueron recocidas

en caja en una atmosfera de hidrdgeno a 1.2042C,
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durante 30 horas,

3) El exceso de revestimiento de magnesia
fue separado de las tiras despuéa de la recoccidn en
caja y se desoxidaron éstas a 212C en una solucidn
écide que conmten{a aproximedemente un 204 de deido
sulfirico, durante 10 segundos. El examen microscOpi-
co mostrd gque las superficies fueron desoxidedas y
limpiadas y que se separaron todas las particulas
sil{ceas-sub-superficiales,

BJEVPLO D -~

1) Se revistid el mismo materisl descarbu~
rizedo utilizado en el ejemplo B con magnesia que con
tenfe un 5% en peso de hidréxido potdsico (KOH).

2) Las tiras revestidas fueron recocidas
en caja en una atmosfera de hidrdgeno a 1,2042C duran
te 30 hores, ' ,

3) Se separd de las tiras el exceso de re-
vestimiento de magnesia después de la recoccidn en
caja y se desoxidaron & 2120 en una solucidn deidae
que conten{e un 20% aproximedsmente de Acido sulfi-
rico, durante 10 segundes. El examen micrcscépico mos
t70 que las superficies fueron desoxidadas y limpiadas
¥ que se separaron todas las particulas sub-superfi-
cigles.

Por gilicio-hierro se entiende en general
un naterial ferroso que contiene del 2,0 al 4,0% de
silicio y del 0,03 al 0,15% de manganeso y del 0,015
al 0,030% aproximedamente de azufre., El contenido en

carbono deberd ser ordinarismente del 0,025% aproxi-

medamente, siendo el resto de la aleacidn sustancial-
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mente hierro en su totelidad, con la excepcidn de
impurezas normales, en cantidedes muy pequefias, pro-
pias del modo de Ffabricacidn.

Se comprenderd la posibilidad de inbroducir
modificaciones sin apartarse del espiritu de la inven
cién y que no se pretende crear ninguns limitecidn
salvo las especificamente expuestas en las siguientes
reivindicaciones,

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la mansra de realizarlo en la préc-
tlca debe hacerse comstar que las disposiciones anbe-
riormente indicades son susceptibles de modificacio-
nes de detalle en cuanto no alteren su prineipio fun-
damental. Tembién se hace constar que el invento co-
rresponde a unz solicitud de patente presentada en
Norteamérics, con fecha 9 de Junio de 1965, bajo el
N2 Ser. 462,708, acogiémiose por lo tanto, a los be-
néficios que conceden los Convenios Internascionales
en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido invento y por 1o que se solicita Pgtente de
Invencidn, por 20 afios en Espefia: "PROCEDIMIENTO DE
PRODUCCION DE MATERIAL LAMINAR DE SILICIO-HIERRO
ORIENTADO" ; caracterizaniose por lo siguiente:

18.~ Procedimiento de produccidn de material
Jaminar de silicio-~hierre orientado, caracterizado
porque se trata un material laminar magnético provis-
to de silice por encima y debajo de las superficies
del material, con un separador de recocciodn que com~

prende una sustancia formadora de vidrio y un material
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elegido entre la clase consistemte en hidrdxidos y
sulfuros sédicos y potdsicos, sometiéniose dicho
material leminar e un tratamiento térmico a una tem-
peratura suficiente para ceusar la fusidn de parte
de dicha sustancia formadora del vidrio con sflice
sobre la superficie del referido material laminar,
en presencia de los citados compuestos metdlicos al-
caelinos, forméndose as{ sobre las superficies de di-
cho meteriel una pelicula delgada y sustancialmente
uniforme de un material fécilmente separable y de las
superficies de dicho material, separéndoae la citada
pelicula de las superficies del material laminar,

28,— Procedimiento, segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la cantidad del compuesto
metdlico elcalino mencionada es del 0,5 &l 15% apro-
Xximadamente, basado en el peso de la clitada sustancia
formadora de vidrio en dicho separador,

32,- Procedimiento, segin la reivindicacidn
28, caracterizado porque la citada sustancia formado-
ra de vidrio es preponderantementevmagnesia.

48,- Procedimiento, segun la reivindicacidn
28, caracterizado porque el citado material laminar
se gsomete primeramente a uns recoccidn continue en une
atmdsfera que contiens hidrdgeno himedo ¥ que es oxi-
dante del carbono y el silicio y reductora del hierro,
revistiéndose luego con el citado separador de recoc-
cidn y sometiéndose 2l mencionado tratamiento térmico,
cuyo tratamiento térmico presenta las caracteristicas

de tiempo y temperatura de una recoccion en caja.

8,- Procedimiento, segin la reivindicacion
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28, caracterizado porque después de sepsrarse le
citada peliouls de las superficies del material
leminar, este yltimo se somete & una laminacidn en
frio,

68.- Procedimiento, segin la reivindica-
cién 5%, caracterizado porque el materizl laminar
se somete @ una recoccidn para obtener una recrista-
lizacidn secundaria a una temperatura de 926 a
12608C aproximsdemente.

( 78,~ Procedimiento, segun la reiviniica-
cidn 48, caracterizado porque despuds del citado
tratamiento térmico, las superficlies del material
laminar magnético se limpian y desoxidan en una so-
lucion de doido sulfirico, en no més de 10 segundos.

88,-~ Procedimiento, segin la reivindica~-
cidén 48, carmcterizado porque loscompuestos metdli-
co2 alcalinos mencionados son los sulfuros, mediante
los cuales se afiade azufre al material laminar.

98,~ Procedimiento, segin la reivindicae-
cidn 48, caracterizado porgue el citado compuesto
metalico alcalino es sulfuro potésico, mediante el
cual se afiade azufre al material laminar.

' 108,~ Procedimiento, segin la reiviniicaw
cion 48, caracterizado porque los citados compuestos
metdlicos alealinos son los hidrdxidos y en el que

el separador de recoccidn se produce suspendlendo mag
nesia en ague y disolviendo los citados hidroxidos
én el mismo agua, siendo aplicado el saparador de re-
coceidn a las superficies del material leminar y se-

céandose sobre ellas.
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112,- Procedimiento, segin reivindicacio-

nes anteriores, caracterizado porque el separador
de recoceion consiste esencialmente en une sustancie
formadora de vidrio y un material elegido entre la
clase de hidréxidos, sulfuros sodicos ¥y potésicos,
siendo la cenbidad de dicho material del 0,5 al 15%
eproximadamente, basado en el peso de la referide
Sustancia formadora de vidrio en dicho separador.

128, Procedimiento, segin reivimlicacio-
nes anteriores, caracterizado porque el separador de
recoceidn consistente esencialmente en magnesis y un
meterial elegido entre los hidrdxidos y sulfuros sé-
dicos y potésicos, siendo la cantidad de dicho mate-
rial del 0,5 el 15% aproximadamente, basado en el
peso de diche magnesia en el citado separador.

138,- "Procedimiento de produccidn de mate-
riel leminar de silicio-hierro orientado™; tal y como
queda substancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de diecisiete hojas, es-

erites a miquina por una sola cara.
)
Madrid, 9’8“ 1066
ARMCO STEEL CORPORATION,

L GOMEZ fc: 1
P P Flrmad, 4, ¢,
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