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MEMDRIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la solicitud de

CERTIFICADD DE ADICION

formulada el 30 de junio de 1,966 con el n? 328,537

en

ESPARN A
a nombre de International Nickel Limited, entidad briténica,
establecida en Thamss House, Millbank, Londres, Inglaterra,
por: MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCI-
PAL N® 300,689 expedida el 20 de octubre de 1,964 por " Un
método de formar un revestimiento resistente a la corrosién

sobre chapa de acero".

En la Memoria descriptiva n? 300,689 se ha descrito un
procedimiento en el due se forma un revestimiento resistente
a la corrosién sobre una chapa de acero, aplicando a la cha-
pa una capa de una suspensifn acuosa que contiene polvo de
niquel ( o una mezcla de polvo de nfquel y de cobre, que
contiene hasta 90% de cobre), secando la capa de suspensién
sinterizando la cepa seca densificado el revestimiento resul-
tante, y repitiendo 1aa'operacinnes de sinterizacifn y de.
densificacidn. La densificacibn se efectda laminando la chapa,
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ys después de la sagundé laminacién, la chapa se puede recoe~
cer, para mayor ventaja, para reforzar su resistencia a la
corrosifne

Mediante este procedimiento se puede producir acero
que tiene un revestimiento de nfquel de densidad sustan =
cialmente igual al 100%, es decir, un revestimiento de nf-
quel que tiene casi la densidad teérica méxima (y por tanto
nada de porosidad)., Esta gran densidad es lo que comunica
resistencia a la corrosién, y para producirla por el pro-
cedimiento descrito en la Memoria anterior se requiere cua-
tro operaciones, concretamente sinterizacifn, laminacién,
nueva sinterizacifn y nueva laminacidne

Se ha hecho ahora el sorprende descubrimiento de que
no es necesario sinterizar la capa de suspensién seca. Se-
gln la presente invencién se compacta la capa secap por la-
minacifn de la chepa a temperatura elevada, aunque menor que
la temperatura de sinterizacifn de la chapa, se recuece la
chapa revestida, y luego se somete a laminacién, para con-
seguir la densificacifén final del revestimiento. Csta ops-
racifin de compactar la chapa seca, por laminacin a tempe-
ratura menor que la temperatura de sinterizacifn, se puede
denominar convenientemente compactacidn en caliente,

Se versi que el procedimiento anterior ha sido modifi-
cado por sustitucifn de las operaciones de sinterizacién,
léminaciﬁn y nueva sinterizacién por dos operaciones, las
de compactacidn en cf}iente y recocido.

En términos gencrales, la sinterizacién tiene lugar
a temperaturas de aproximadamente 7002C y m&s, de forma que
la compactacidn en caliente se ha de efectusr a temperatu-

ras menores que §sta; la temperatura puede ser muy baja, por
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ejemplo no mayor de 2002C, pero preferiblemente es Tilo més
alta que €sto. Sin embargo, por encima de 5002C tendrs lu -
gar oxidscifin en el aire, y a esta temperatura, o mayor, la
compactacifn en caliente se ha de efectuar en atmésfera pro~
tectora o reductora. Un intérvalo de temperaturas adecuado
pare la compactacién en caliente es el comprendide entre 250
y 6502C en atmfsfera reductora,

Se halla que se ge aplica una presidn suficiente duran-
te la compactacién en caliente, y la temperatura es lo sufi-
cientemente alta, las partfculas de polvo serén unidas entre
sfya ia chapa, aunque si la presifn es demasiado alta se
agrietar8 el revestimiento, afin cuando se adhiere a la chapa.
La presién requerida depende del espesor de la chapa y del
tamafo de los rodillos, variando sustancialmente segdn la rafz
cuadrada de tanto el espesor de la chapa como el difmetro de
los rodilles, y se puede determinar fécilmente por ensayo.

El recocido de'la chapa revestide se efectfia preferi-
blemente a de 600 a 7009C, es decir, por debajo de la tempe-
ratura a la que tiene lugar una sinteriza€idn significativa.

La laminacién, para efectuar la densificacién, es pre-
feriblemente en frfo.

Esta laminacidn en frfo se puede efectuar, si se desea,
en dos o mis operaciones, recociéndose la chapa revestida entre
las sucesivas laminaciones. En una primera operacién, por
ejemplo, el revestimiento se puede compactar hasta de 70 a 85%
de la densidad m&xima tedrica, y en una ssgunda operacién hasta
la méxima densidad,

La aoperacifn de laminacién en frfo introduce inevita-
blementa tensiones en el revestimiento superficial de la chapa

y es bien sabido que un material sometids a tensiones es més
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vulnerable a ataque por corrosifn que el méterial no so=-
metido a tensiones. Por tanto, se prefiere someter la cha-
pa de acero revestida a una operacién final de recocido,
para eliminar cualquier tensién del revestimiento, y re~
forzar m8s, de esta forma, la resistencia de la chapa re-
vestida a la corrosidne.

Mediante la invenciéin se evita la necesidad de ca-
lentar la chapa hasta la temperatura de sinterizacidén. De
todas formas, el recocide se puede afectuar a mayor tempe-
ratura, por ejemplo de hasta 8U02C, pero entonces también
habrd sinterizacién, y se perderd la ventaja econfmica de
trabajar a las menores temperaturas. Andlogamente, la chapa
se puede laminar en caliente en vez de laminar en frfo, si
se deseap pero para producir una densidad sustancialmente
igual al 100 % es innecesario calentar la chapa por encima
de 700 ¢C, en ninguna de las aoperaciones.,

La chapa de acerc revestida producida por la in-
vencibn tiene buenas prupiedades de resistencia a la corro-
8ién; sin embargo, se ha hallado que se pueden perfeccio-
nar estas propiedades, todavfa m&s, si la chapa que lleva
la capa de suspensifin seca se calienta a una temperatura
comprendida entre 500 y 650t¢C, es decir, lo més alta posi-
ble, pero por debajo de la temperatura de sinterizacibn de la
capa seca, antes de la operacifn de compactacifn en calien-
te,

La composicifin de la suspensifn y las formas en que se
puede aplicar a la chapa, pueden ser las mismas que en la
Memoria anteriore. Igual que antes, primerc se ha de secar la
suspensifn a baja temperatura, y es importante que no hierva

durante el secado. M&s preferiblemente, la suspensifn con=
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tendrd un aglutinante, no solo para aglutinar el polvo de

niquel en la capa de suspensifn formada sobre la chapa,

sino también para ayudar a formar la suspensifn de polvo

en la suspensifin, y este aglutinante puedé ser conveniente=
mente metilcelulosa. 9i hay metilcelulosa presente en la
suspensifn, la capa seca de la suspensién, sobre la chapa,
se ha de calentar para eliminarla; esto se puede hacer en el
transcurso del calentamiento de la chapa antes de la opera-
cién de compactacifin en caliente, siendo adecuada una tem-
peratura de 250 a 4502L en atmdsfera reductora. £l calenta-
miento de la capa seca a de 500 a 6508C, igual que en el
procedimiento preferido segin la invencifn, asegura también
la total eliminacifn de la metilcelulosa, y adem8sreduce

8l contenide de carbono residual en la cahapa. Parece que
esta purificacifn de la capa de nfquel asegura que el reves-
timiento de la chapa de acero tiene upa resistencia a la co=-
rrosién superior a.la obtenida hasta ahora.

A continuacién se darén algunos ejemplos,

5jemg;g I

Se formé una suspensidn cremosa que tenfa la siguiente com-

posicidn:
Agua 100 ml
Polvo de niquel 275 g
Metilcelulosa 0,75 g

Polialcohilénglicol polioxialcohilado
(tensoactivo) 0,75 ml
La densidad aparente del polvo de nfquel fué igual
al,8 g/cc, y el tamafio de partfcula fuf de 4 a 4 micras.

La suspensién se aplicf a una chapa de acero suavs
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recocido, laminado en frfo, y desengrasado, de 7,6 cm de
anchura y 0,158 cm de espesor, formando una capa de aproxi-
madamente U,23 mm de espesoxr. La chapa revestida se sec§ a
aproximadamente 602C al aire, se calent§ durante S min. a
una temperatura de 3802C, en atmésfera reductora de amonia-
co craqueado, y luego se compactd en caliente, laminando al
aire entre rodillos adyacentes al horno. Se halla que hay
yna cafda de temperatura de 10 a 2USC durante la transferen-
cia del horno a los rodillos, de formes que la temperatura
real de laminacién fu€ de 36U a 3702C, El diSmetro del ro=
dillo fué de 20,3 cm, y la carga aplicada a los rodillos fué
de aproximadamente 3,4 ton/cm de anchura de la chapa.

Luego se recogif la chapa compactada, durante 1 hora
a 7002C en amoniaco craqueado, se dejé enfriar y luego se
laminé en frfo, hasta un espesor de U,76 mm. “1 espesor fi-
nal del revestimiento sobre la chapa, que tenfa un acabado
bueno, fué de 0,038 mm de espesor. Una muestra de la chapa
revestide se sumergif en agua hirviendo durante 6 horas; el
revestimiento fud sustancialmente impermeable, presentando

una porosidad despreciable,

Ejemplg 2

Se prepar§ una suspensifn cremosa que tenfa la si~

guiente composicién:

Agua 260 ml
Metilcelulosa 1,5 ¢
Nfquel 525 g

Polialcohilenglicol polioxialcohi-
lado. 1,5 ml

Emulsién antiespumante de silicona 1,5 ml

Amoniaco 0,880 1 ml
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La suspensiéin se pulverizd sobre tres muestras de la
misma chapa, igual que en el Ljamplo 1, dando una capa de
0,30 a 0,33 mm de espesor. Luego se secaron las chapas al
aire, se calentaron a de 381 a 3852C en amoniaco craguea-
do, y se compactaron en caliente, por laminacién al aire
entre rodillos adyacentes al horno, como en el Ejemplo 1.
Las cargas de laminacifn estuvieron comprendidas entre
2,83 y 3,06 ton/cm de anchura de la chapa.

Despuds se recocieron las chapas compactadas, du=-
rante 1 hora a 700USC, en amoniaco craqueado, se dejaron
enfriar, y se laminaron en frio hasta el 50 % de su espe-
gor, con trementina mineral (white spirit) como lubrican-
te., Las chapas de cromeron electrolfticamente, de la foxma
usual, con 0,25 micras de cromo, y se sometieron a un en=
saya PSAC (ensayo de pulverizacién de sal de §cido acéti-
co, aelerado con cobre, segln la norma briténica 1224:196S
apéndice F). Después de 16 horas de exposicifn, las mues-
tras de las tres chapas tenfsn clasificaciones de prote-
ccidn iguales a 9 expresadas segln las clasificaciones da-

das por Bigge en Plating, vol. 47, parte 22, p&g. 1263.

Ejemplg 3

Se prepar§ una suspensifn cremosa con los siguientes mate-

rialess
Polvo de niquel 475 g
Agua 200 m1
Metilcelulosa 24

Polialcohilénglicol polioxialcohilado 1,5 ml
Esta suspensifn se aplicd dejando que la suspensién -
corriese por un vertedero hasta una chapa de acero lamina-

do en caliente, de 10,2 cm de anchura y 1,42 mm de espesor,

-7 -
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previamente decapada por HND3 al 10 % para separar la cas-
carilla. E1 espesor de la capa de suspensidn fué de 0,36 a
0,38 mm,

La chapa se sec§ al aire, se calent§ a 4198C en amo-
niaco craqueado, se transfirif a rodillos adyacentes al hor-
no, como en el Ejemplo I, y se compact$ en caliente, al ai-
re. La carga de laminacién fué de aproximadamente 3,68 ton/
cm de anchura de la chapa. Despufs se recoci§ la chapa du-
rante 1 hora a 7002C, en amoniaco craqueado, se dejé en -
friar, y luego se redujo su espesor al 50%, por laminacién
en frfo con trementina mineral come lubricante. La chapa
revestida fud cromada electrolfticamente con 0,25 micras de

cromo, y se someti§ al ensayo PSAC, como en el ejemplo 23
Después de 16 horas de exposicifn, la muestra ensayada de

la chapa tenfa una clasificacifn de proteccifn igual a J.

Eijemplg 4

Se preparé una suspensifin cremosa que tenfa la si-

guiente composicidns

Agua 100 ml
Palvo de niquel 237,5 g
Metilcelulosa lg

Polialcohilenglicol polioxial-
cohilado. 0,75 ml

La suspensifn se aplic§ a dos muestras de chapa de ace=
ro laminado en frfo y recocido, de 7,6 cm de anchura y 1,58
mm de espesor, que habfa sido previamente desengrasada, de-

capada con HNO, al 10% durante 30 seg. y luego enjuagada.

El objeto de decapar lg chapa fué para hacer rugosa su super~
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ficie, y aumentar as{ la adhesifn del revestimiento de ni-
quel a formar sobre ella. Despufs de secar al aire a apro-
ximadamente 609C, el espesor de la capa resultante fué de
0,43 a 0,48 mm.

Luego se calentaron las muestras en amoniaco craquea-
do, hasta una temperatura de 600 & 52C, durante un periodo
de 1V min, y luego se dejaron enfriar hasta 4102C, se trans-
firieron a un tren de laminaciéin con rodillos de 20,3 cm de
difmetro, y se compactaron al aire, bajo cargas de lamina-
cifn de 3,52 a 4,04 ton/cm respectivamente, a velocidad de
3 m/min. Luego se recocieron las chapas compactadas, du-
rante 1 hora a 7002C, en amoniaco craqueadb, y se lamina-
ron en frfo, usando trementina mineral como lubricante, pa-
ra reducir su espesor al S5O0 %,

Después se cromaron electrolfticamente ambas mues-
tras de chapa con 0,25 micras de cromo, y se sometieron a
un ensayo con sal acética segdn la norma britinica 1224:1965
apéndice H, Este ensayo es menos dréstico que el ensayo
PSAC, squivaliendo 16 horas de PSAC a 96 horas del ensayo
con sal ac8tica. La clasificacidn de proteccifin de ambas
muestras, exprasada segin las clasificaciones de Biggef§ué
igual a 9, al cabo de 120 horas de ensaye con sal acética,
es decir despude de una exposicién a una accidn m&s corro-
siva que la de las chapas de los ejemplos 1 a 3, Asf se
muestra el efecto beneficioso del calentamiento antes de
la compactacién en caliente,

Esta solicitud que corresponde a la presentada en
Gran Bretafa el 1 de Julio de 1.968, n? 27925/65 y 14 de
Marzo de 1.966 Nf 11,084/66 se acoge a los beneficios del

art? 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,
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Los puntos de invencifn propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de esta solicitud de certificado de adi-
cifn en Egpafia son los siguientes:

12,-Mejoras introducidas en el objeto de la patente prin-
cipal n? 300,689, expedida el 20 de octubre de 1964, poxr: "Un
método de formar un revestimiento resistente a la corrosién
sobre chapa de acero, que comprende aplicar una capa de una
suspensién acuosa que contiene polvo de niquel (o una mezcla
de polvo de niquel y cobre que contiene hasta 90% de cobre)

a la chapa, secar la capa de suspensifin, compactar la capa
seca por laminacifn 8e la chapa a una temperaturas elevada pero
inferior a la temperatura de sinterizacién de la capa, reco-
cer la chapa recubierta y densificar el recubrimiento por la=-
minacibn.

2%,~ Mejorss seglin la reivindicaci8n 1, en las cuales la
chapa que soporta la capa de suspensifn seca es calentada a
una temperatura del orden de S002C a 6§502C antes de que la
chapa sea laminada.

32 ,~Mejoras segln las reivindicaciones 1 § 2, en las cua-
les la compactacién de la capa de suspensifn seca se lleva a
cabo en el intervalo de temperatura de 250 a 650%C en una at-
mésfera reductora,

4%, Mejoras seglin cualquiera de las reivindicaciones
precedentes, en las cuales el recocido se efectda en un in«
tervalo ds temperaturas de 600 a 700eC,

5¢.~Mejoras segln cualquiera de las xeivindicaciones pre-
cedentes, en las cuales la laminacifn para efectuar la densi-

ficacifn es en Trfo,.

- 10 -
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6.~ Mejoras segfin las reivindicaciones 1 a 3 en las
cuales la laminacidn en frfo se efectda en dos o mis etapas
siendo recocida la chapa recubiexta entre laminacipnes su -
cesivas,

7.~Mejoras seglin cualnuiera de las reivindicaciones
precedentes en las cuales la chapa recubierta es recocida des-
pués del laminado en frfo final,

8.~ Mejoras segdn una cualquiera de las precedentes rei-
vindicaciones, en las cuales la suspensifn acuaosa contiene una
metil celulosa como aglutinante.

9,-Meajoras introducidas en el cbjeto de la patente prin-
cipal N¢ 300.689, expedida el 20 de octubre de 1,964 por: "Un
método de formar un revestimiento resistente a la corrosién
sobre chapa de acero.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede y
con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas a méquina por

una sola cara.

7 1 AU Boo

Madrid,
P. A.
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