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"Procedimiento para mejorar las propiedades meca-

. O
nicas de productos metalicos porosos',

- o vem e e amy

Sobbcitants:COILITIS ARTAT 4 TYENERGIE ATOEIQUE, entidad france-
sa, recidente en 29 rue de lo Péadration, Paris 152,

Francia.

Ia prescite invencidn tiene por -
objeto un procedimiento de preparucién de productos
metalicos porosos, asi como los productos obtenidos
por este procedimiento.

e Este procedimiento se aplica natu



10,

15.

20,

30,

ralmente tanto a la preparaeian ge productoé POrosos
g2 nartir de metales puros, como a wpartir de alecacio-
nes metdlicas., Oe aplica en particular, ain cuando

no exclusivamente, al tratauaiento de polvos metalicos
a base de niquel o de sus aleaciones y al de los prg
ductos obtenidos a portir de tales polvos, por ejeu~

plo por frivado.
La inveneidn se propone esencial-

mente mejorar las propiedades meeanicas de estos pr'o
ductos ¥, nds particulurpente, su durcgza o resislencis
al aeplastamicento, evitando es{ 1o obturacidn de los
poros que, en los productos obteaidos por los proce-
dimientos anteriores, conduce a vuriaciones importen
tes de la permeabilidad. Se propone igualmente facl
litar la obtencidn de productos de fownma y de diuen-
siones precisas determinadas.

Con el fin de rebsjor la dempera-
tura de fritudo de los polvos ce niguel utilizados,
principalmente para la fabricacion de filtros ¥ mejo
rar la resictencia megdnica de éstos, se ha propues—
to ya recubvrir los ygeranos de nolvo de una Iinz capa
de nfquel fosforado que contenga Gel 1 al 12 de i"ég_
foro en peso, y fritor a continuseidn los zranos a-
zlomerados a ung temperatura superior a la temperatu
ro, Ge Fusidn del eutectoide nfquel=fésforo,

Bste procedimierto es nuy oneroso,
ya que imrmlica ol emyleo de un baflo, a base de sales
de niquel ¥ de deriveados del fdsforos que ha drenovar
se con Ffrecuencia como consecuencla de su eumpobreci-

niento en estos constituyentes. Ho es aplicable nas



que a los polvos, ya que el metal de la capa niquel«
fosforo depositado sobre los granos netalicos, no se
difunde y, al quedar sobre la superficic de los gra-
nos, sumenta el didmetro Ge éstos. BEn el caso de -
5 productos terminndos poresos, tales como los filtros
de niquel, la porosidad disminuir{a fuertenciute, de
no anuvlorse del todo.
Para evitar estos invoncenientes,
la invencion provone un nprocedimiento de preparacién_
10. de produchos metalicos pPorosos que se caracteriza -
esencialmeste nor el hecho de que comprende la impreg
nacidn del metal nor una solucidn Ge unz coubinacidn
oxigzecnada del fosToro ¥ el calentasiento del »roduc-

. ’ (N
to imp-eznsdo, cn tuosfera reductora, a una temvers

5 . s .’ o ’
104 vura suficiente para vrovocar la reduccion del fosio
N 4
ro y su difusion por el metal.

Puede efectunrse la iupregnacién
en porticular en un nolvo metdlico o en wn wroducto
metélico ya conformudo. PBu el caso de productos nre

20. parados por fritado de un polvo metalico, la impres-
noeidn puede efectusrse ya sea antos, va desouds del
fritado.

En la vealizecidn del procedimien
to conforme a la inveuncidn, se impresma Ge »reforen—

25, cia loz nolves o lon productos poOrosos con ung sSolu-
cidn de una coubdinceidn oxigeasda del fosforo en pro
woreiones que covresponian al conteaido deseudo ae -
fosforo. Iesulia ventajoso cecnr a continuacidn las
pastas o los productos porosos himcdos cuddendo que

30. ’
esta desecaclon sca uniforme y no produzca concentrg
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cidn del compuesto del fdsioro en un SUTO GuBiquio-
ra., La cantidad Ge fosforo deseada pusde imtroducir
se, si se estima Util, en vorlas operaciones separe-
das por Gesecaciones,

Se puede mejorar cventuslmente 1o
uniforpidad del veoarto del coupuesto fouforndo Sobre

) . 4 . .. oL ng .
lag geperiicies metalicas tratocus alzdisade a la o

{3

lucidn preductos huacetauores o produchos filmégen-ﬁ,
eﬁjmmoewms&Mmms,mlmmMmﬂmulaomﬁmﬁbL
cidn del compuesto Ffosforode durante lo d seoncidn -
Ge su solueidn.

Despuds Ge la desecncidn, los cuck
w0S porosos 0 loo polvos son caliesdos, on shulsfera
de hidrégeno por c¢jemwleo, & una teaperaiura y auran-
te un tiempo tales quc se libere el fosforc y se Aifuld
da cn el metel.

En el coso Ge los 2olvos cestbtina~-
dos a continuaeidn a Fformar plezas -or los tdenicos
de la metalurgia de log polvos, puede ser ventajoso,
conforme a una carachterisiica secundoric de lo inven

I - o o “
cion, combinur estle celeutaiecato con el Ipitado, oo

—

e

- - 4 Ll R I .
tivondo el fosforo dicho Ifritado,
Por ejeuplo, log polvos son iulies

- . 2 S . oo~ -
nados con lo corbinncion fosforeda, compnrinilos des-

SO AN 1N

“

’ K} ] 2 . N ( 3 ) - -
subs ¥ souctidos al tratauiento termico de reduceidu-
K NI & o 1.3 ’v.. . ™~ o - o
iritadec. O Soubiesn, cuanGo se recurie o4 wn
micnto de hilado de zustus Torumdans or ¢l polvo me-—

tals 2 ~lutinantc, e wunede inaorvorar o d
alico y de un azlutinactc, se puede incorporar o

i
. 7 o~ .
chas upastes lz solucion del couvesto fosforado, 1
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por nilodo, va culonsces aCOLpPILAGO 1

B

del metel, O %ambién, se comprimen srimaro los DPOl-
ves, ¥y des_ucs, se dmpresnen log niczas oblenidos =
en la coluoidn Gel coupuesto fesforado, se Geseeon ﬁ
se soicten al tratamicnto Ge reGuccidn~difusidn-fri-
tado. Pueden asinicmo aplicarse muchis otins varian
$ec, sia calir del morco Ge la inveacion.
Describirenos o contimumcidn va-
rios ejepmplos, dedos a t{%vlo ne limidativo, de rea-
lizacidén el orocedimiento objete Gel invento. ILas
Gisposicionss de wealizacion que e deseriiiren a -
propésito de cotos ejemnlos habrén de cousiderarse co

no formando nurte del invento, bien entendlido que po

S

k3

Gran utilizerse isualmesnbe cualesquiera disposiciones

equivalentes oi: salir del morec del misno.

Bjiemplo 1 =~ Enluvecimiento de fubos porozos de nfquel,
de trate de tubos porosaes que es-

tan Gestinudos a soportar presiones supcriorses a 100

bares, sin que disminuya excesivamente su »permeabili

dad.,

Betos tubos, nreporodos o woriir
de polvos de n{quel cuyos sranos tienen Gidmetros =
equivalentes inferiores a 8 /u, presentan una poro-
£ided del orden del 505, Se trata de endorecccrlos -
por adicion Gel 1. de fosforo en peso. Pora tubos -
de un peso mcdio de 82 g cada uno, esto significa, =
pues, 0,82 g de fosforo que han de introducirce por
tubo.

La combincelon oxizenada dol f£s-

foro wtilizado es el Ffosfito de anonio P04 (HH4)2,



Por -

tubo poreso, hay que wtilizar, pues, 3,067 g de fos-

fito.
Primeramente, se impresgnan log tu
’ [ 4
e bos poroscs con una solucion acuosa de fosfito amno-

nico cuya concentracidn se calcula como sigue:
Para estos tubos de niquel puro,
cuyo peso 68 de 32 g cada uno y cuya porosidad es del

50%, el volimen de los poros es de 9,21 em3. La so-

73
10. lucidn de fosfito ha de tencer, pues, w2 concentracidn
tal que los 3,067 g de fosfito queden contenldos en
9,21 cm3 de solucidn.

31 se desea operar exn 4os veces,
al ser doble el volumen de solucidn, la concentracidn
15, sera menor, la mitad por ejomvlo, en cada operacién,

permaneciendo idéntica le cantidced total de fosfito
amonico,
Se introducen los tubos pPorosos -
en la solacién, que penetrs répidamente por los wo-
20, ros, vor capilaridad. 3e puele, evenbualumente, crear
una deyresion por eucima de la solucion en la gue se
sumerzen los tubos, pora facilitar le eliminseion del
aire que los mismos contlenen.
Tras su imgregnacién, se secan los
25, tubos régiaamente. Para ello, se monian en posicién
horisontal, en un dispositive que les comunica un mo
vimiento de rotacidn ea torno a su eje, al tiempo -
que les pcrmite ser barridos por una corricnte de ai
re callente,

’ LY ka3
30, Despugs del cecado, son tratados
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dwrante 18 hovas a T00RC en hiurdssno. ,bm

amdnico sc Goseompone y libera el fésfofb que contlig
ne, el cunl, ve difunde en el niquel,

El aumento ce dureza que este

5,  tratamiento confiere a los tubus porosos de niquel

oucde medirse nor la variocion de su perncabilidad -
al aize cuendo hen sido comprimidos.

Un tubo no itrotzdo, cuwye pornes
bilidaed se mide por 100.000,10-7 moles de aire/cm/ |

10, ¢m Hp/mn presenta esta »ermeabilidad rebajade a 28.000,10

~T noles de airq/cm%/cm Hg/mn después de una compre-—

sidn hidrostdtica de 1,000 bares. Un tubo idénbico

en el nomento inicial tiene una nermeabilidad de -

90,000,167 moles de aive/cm®/om Hg/mn despuds del -

15, tratamiento de fosfuracion. Comprimido bajo 1,000 -
bares, esia permesbilidad sizue siende Ge 54.000,107
moles de aire/emé/cm Hg/mn., ILa gensnicia, con respec
t0o a los tubos no Ffosfurados es, nues, Ge .’)_6.00(),10"7
noles Ge aire/cm?/cm Hg/mn,

20. Ejemplo 2 = Nosfuracion de un polvoe de nfquel desti
nado a fabricar los tubos norosos,

EL polvo de niguel, obtenido por
desco;posicién ae niquel-tetracarbonilo, catd forma-
do por granos cuyos Gizuctros son inferiores a 8 /u.

25, e le aiiaden, por kilogra:o, 200 om3 de unz solucidn
que contiene de 37,4 g de P05 H (NH4)2. Se seca el
polvo sin cesar Ge agiterlo, y se trata deszuds du-
rante 4 h a 97092C en hidrdgeno. ILa iorta obleuida,
nuy friable, es somelida a disgre;acién ¥y proporcio

- . ’
30, na un polve Ge 1li» de fosforo, cuyos gsranos guedan -
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recubiertos por una caps ricd.en oomb;ﬁaeién NisP,
como lo revela un examen pPor rayos X, DRste polvo -
puede utilizarse para la fabricacidn de objetos com
pactos o porosos de gran duracidnm, sestn las téeni-
cas conocidas de la metalurgla de los polvos., Ilas

cursciones x/o temperaturas de friitzdo se reducen feer

temente por la vresencia de Ni3P, ma parte del cual
Ny . 2= n’ -1 L
vor lo menos se disocia ¥ libera foslore gue se di-

funde en la masa dol nmetal.,

Sjemplo 3 - Se aplica el mismo tratomicnto que en -

el ejemplo 2 a un polve Gec aleccidn Cu 67 & Hi 28 «w
Sn 5 4 en peso (gronos de didmetros inferiores a 38 /u)
para endurecerlo por introduceidn Ge 0,5 de fésforo.

Pare obtener, a partir de este pol
vo fogsfurado, cuerpos porosos cuys porosidad es del
504 en voltmen, besta con cfectusr el Iritado a 8500¢
en luzgar de 1.1008C pora el polvo no fosfurado.
Ejeuplo 4 - Fosforacidn Ge wa polvo de niquel a por
tir de fosfuto triamdnico.

Se disvelve el Tosfato triamdnico
en agua tibiz a razén de 100 z/Ll. Con esta solucidn,

4 A
el niguel del e

C.te
l‘i
S,
o
o

foruma une pasta que contiene

I=h

56 g de fosfato por kilo de nfquel. Se seca, al tiem

Po que se amasg bajo una temperaturn de unoz 10028,

Se reduce a contimvceidn en hidrégeno a 500/6000¢, -

Se obtiene a continuzcidn un polvo de niquel fo&fopg
e

do gque conticne 0,05, de fosforo,

I O A

3

Deserita suficicuterente la nabto-

roleza del invento, as{ como la manare de realiuarlo
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en la qnchzca, deba hacerse conslar que las dispo-

sicioncs cntoriomse.te indicadas soi suce.tibles de
modificociones Ge detelle el cuanto no altoren su =

3 . ) 1 ‘-"’ N A) .»
principoio fundomental. Yomvicn te hoee constbur qué .

el invento ceoriescoiie & una solicitud ae wmateuts ~

i,
L]

preseantada en Francia con fecha 16 de ifayo de 1.953,
bajo el ndmero DV, 62 046, acozidudone por tonto a
los beaeficios guc conceden 1los Convealog Internacigy
noles en vior, sieado lo que couatitvye la coenecia -
10. del reforido inveanto ¥ por lo gue se solicita Paten~
te de Iaveucion nor 20 atos en Zsuala sobre: "PROCE-
DILIOTRC FARA IBICHAR L FRCPIZLAIE JECATILAS DB

- = RVt Ta b - = .
CRCDTOECS DRTALICCS LORCUS0S Y3 caracterizondose vor 1o

slzuieate:

15, 12,- Procedimicaio pora mejorar -
las uronicdades mecanicns de productos metdlicos LO-
rosos, carccboriszado norgue comp.eide la impregnacién
Gel uebal nor una solucidn de unz combinceion oxijcug
ds wel fosforo ; el caluco del producto lupregnado,

20, en stndstora recuctora, a una temporoiwes suficicnte
pera vroveear la veduceidn del fouioro ; sa difusidu
ci1 el metal.

28 o Trocedimiciio, segﬁn la vei-
vindicoeidn 1, caractorizado pooue dichos productos

25.  son puoparsdos wor Tritedo de wma polve mctdlico, -

N . -. ~ K . s ?
efeetuandose =1 fritado aates <de la dupre jnscion.
=5, - N ’ .
8,- Progedimicate, se_u lo reie

vindicacidn 1, caractericado powqbic se efocila la in

[ 2

pregnaoién sobre un npolvo metalico, ¥ e da Torma a

30, continuceidn ol nolve iupregnedo, entes del ealdeo,
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en atmdsfera reductora que se efectia a una tem“aem-

tura suficiente pora provocer el fritado del eitado
Dolvo.
. 7
48 .- Procedimiento, sejun una cual
quiera de laes reivindicaciones 1 a 3, carceterisade
worgue yreviameunte al menclonado calaeo, Se seca el
mevel inwmregsnado a una tenperatiura del orden de 100Q

C.

58 ,« Procediniento, se;-;fm wa -
cuclgeicre de lus velvindicaclones 1 a 4, caracteri
zado porgue la citada solucidn es una soluciln de -
una sal smonimeal de un &cido fosforeso o Tosféri-
co,

6%,= Procedimiento vara mejorsr
las propiedades mecanicas de productos metdlicos po
rosos; tal y como gueda swstoncialmc:te deserito en
la sresente .iouworia.

E ' LV T4
Bste lienmcria ea

msita Ge diez no-

jes, escritag o miguina %? wma sola cara,
!
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