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"Orocedimiento para disponer las superficies de

hierro y de acero al proceso de fosfatacidn®,

SOCIETE CONTINENTALE PARKER, entidad francesa, rg
sidente en 40 & 42, rue Chance filly, 92 CLICHY,

Franciae.

El modo del cual se forman las capas de
fosfato de manganeso sobre sl acero, en el curso de
la fosfatacidn en soluciones acuosas dcidas de fos-
fato de manganeso, depende en gran medida del trata

miento previo. Asi pués, cuando se tratan previamen
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te las piezas de acero en soluciones acuosas de deter
gentes en extremo alcalinas, se obtienen capas de crig
tales muy bastos gques, incluso después de un tiempo de
fosfatacidén prolongado, pueden todavia presentar por-
ciones defectuosas extendidas desprovistas de pelicus
la cristalina de un solo contenido. Un decapado de las
piezas en dcido clorh{drico o sulflrico favorece igual
mente el deplsito des revestimientos de grano grueso.,
En cambio, se obtienen capas uniformemente cubrientes
de cristales finos cuando se desengrasa la superficie
del metal con un disolvente orgdnico tal como sl pe-
trdleo., Pueds también suprimirse el efecto desfavora-
ble de un tratamiento en soluciones acuosas extremada
mente alcalinas o estremadamente dcidas si después de
la limpieza con agua se someten las piezas a un dese-
cado intermedio, a continuacidn a un tratamiento por
medio de un disolvente orgdnico y luego solamente a
la fosfatacidn. Dtra medida consists en limpiar con
ayuda de un trapo, tras el lavado con agua, las par-
tes desengrasadas o decapadas por una solucidn alca-
lina, Sobre las partes frotadaé se Fofman casi sin
excepcidn revestimisntos de cristales muy finos. So-
bre superficies tratadas por otros procedlmlento, me -
cdnicos, por ejemplo por enarenamlento o chorfgaégbh
con granalla, se obtienen también capas cubrientes
densas de cristales finos.

Habfa necesidad desde hacia largo tiempo
de un procedimiento de tratamiento previo que reunig
se a la vez la accidn de desengrasado acentuado fa-

cilitada por los detergentes alcalinos y/o la accidn
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de disolucidn de los dxidos facilitada por los disol
ventes écidos, y la ventaja de los procedimientos me
cénicos que es favorecer la constitucidén de capas cuy
brientes de fosfato de manganeso de cristales finos.
Adaptando el procedimiento conocido en el case de la
fosfatacidn con ayuda de soluciones de fosfato de cinc
fque consiste, por ejemplo, en lavar la superficie de
acero, tras el desengrasado alcalino o el decapado
dcido, por medioc de soluciones acuosas que contengan
fosfatos condensados, dcido oxdlico, fosfato de tita
nio, etc,, no se ha obtenido el resultado deseado. El
lavado previo en soluciones de permanganatos alcalinos
tampaco da resultados satisfactorios a la larga.

Se ha comprobado ahora que se obtienen so-
bre sl hierro y el acero capas satisfactorias de fos
fato de manganesa de cristales finos, incluso despuds
del tratamiento alcalino y/o 4cido, si antes de la
fosfatacidn se ponan las piezas sn contacto con una
solucidn acuosa en la cual,se encuentra fipamente dis
perso ortofosfato manganoso poco solubla,

Como ortofosfatos manganoso poco solubles,
pueden utilizarse por ejemplo, los qus se obtienen neu
tralizando soluciones de fosfato manganoso en dcido
fosférico con ayuda de un délcali hasta un valor pH de
7,5, afiadiendo 4cido a la lejia alcalina o a la inver
sa, En otros procedimientos de preparacidn, se parte
de una solucidn de sal de manganeso exenta de fosfato
y se provaoca la precipitacidn de fosfato manganosc afia
diendo fosfato disddico y/o trisddico. La relacién mo

lar Hn : P205 en el precipitado estd esencialmente dg
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terminada por las condiciones de prec'ax“.’m\l‘é#y"pu?_
de situarse por ejemplo entre 1 : D,B”} 1 : 0,33, La
accidn del lavado previo segdn el invento depende com
pletamente ds la estructura cristalina del fosfato
manganoso dispersc, 5s obtienen resultados particular
mente favorables cuando upa parte al menos del fosfa
£o manganoso es en forma de hureaulita, Esto se de-
muestra simplemente por los métodos radiogréficos cg
nocidos como sl método Dsbus-Scherrer. El lavado pre
vio por medio de fosfato manganoso que contenga hu-
reaulita proporciona despuéds, en la fosfatacidn, ca-
pas de fosfato manganoso de cristales finos en las
cuales los cristales no son a menudo revelables a
simple vista.

La accidn activadora del fosfato manganoso
depende ademés ds su grosor de granos y aumenta a me
dida que aumenta el grado de trituracidn. Se obtie-
nen, por ejemplo, muy buencs resultados con un fosfa
to manganoso cuyo 50% ap;éximadamente posea un tama-
fio de grano inferior a 3,5 /u y el 90%, aproximada-
mente un tamafic inferior a 30 /u. Sin .embargo, se ob
tienen ya resultados satisfactotios con fosfatos man
gancsos de granc un poco m&s grueso.

lLLa cantidad de fosfato héﬁganoso utLL;;qga'
depende del grado de afinamiento que desee pbtenerse
en la capa y puede variar de algunos miligramos por
litro a aprdéximademente 5 g/l. Proporciones mds sle-
vadas no ofrecen, por lo general, ninguna nueva mejo
ra, sino gue son mds bien perturbadoras por cuanto

se depositan grandes cantidades de barro sobres las
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Para la eficacia del lavado previc segin
el invento, es esencial gque el fosfato manganoso se
encusntrs lo mds finamente dividide posible en el
bafio previo de lavado. Es aconsejable dispersar el
fosfato mangancso en el bafio con agitacidn intensa
y mantener también por ende el bafio en movimiento
intenso tan frecuente como sea posible, por ejemplo
por agitacidn, bombeo o inyeccidén de aire comprimi
da, Para obtener una divisidén lo mds acentuada po-
Qible y para svitar que el fosfato manganoso se dg
posite muy rdpidamente, conviene afiadir al bafioc un
pirofosfato alcalino, Se prefiere el pirofosfato te
trasddico sventualmente mezclado al pirofosfato di-
sddico, 5in embarpo, conviens disuadir de la utili-
zacidn exclusiva de pirofosfato dialcalino puesto
que dste, dado su escaso valor pH, pueds provocar
la formacidn de una capa de fosfato en el bafio de
lavado previo, lo cual perjurba sensiblemente la for
macidn normal de larcapa en el bafio de fosfato man-
ganoso, Los fosfatos mds fusrtemente condensados como
los tripolifosfatos son notablemente menos eficaces
que el pirofosfato. La proporcidn del baffo de piro-
fosfato es con preferencia de 0,5 a 5 g/l.

Afladiendo agentes de superficie activa, en
particular ne idnicos, se influencia favoarablemente
la sstabilidad del bafio de lavado previo.

Ademds, puede afladirse en forma finamente
dividida al bafio de lavado previo segdn el invento

ortofosfato ferroso y/o pirofosfato cdlcico que son
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poco solubles. Estos aditivos favorecen la constitg
cidn de una capa de fosfato manganosa de cristales
finos. Lo mismo que el fosfato manganoso, estos adi
tivos poseen igualmente una eficacia creciente cuan
do su tamafioc de granc disminuye. El ortofosfato fe-
rroso y/o el pirofosfato cdlcico pueden afiadirss al
bafio en proporciones caomprendidas entre algunos mi-
ligramos y 5 gramos por litro aprdximadamente,

El bafio de lavado previo segin el invento
puede aplicarse por inmersidn, por riego y por pul-
verizacidn, entre la temperatura ambiente y 1002C.
Habitualmente, entre el lavado previo y la fosfata-
cidn, no se lava ya con agua aln cuando tal lavado
intermedio no perjudica notablemente la eficacia,

Para la fosfatacidn que sigue, pueden a-
plicarse todos los procedimientos conocidos tenden
tes'. a formar una capa de fosfato manganoso. Se les
aplica principalmente por inmersién, pero pueden tam
bién proporcianar capas satisfactorias por riego o
pulverizacidn,.

Los ejemplos siguientes se facilitan a ti
tulo de ilustracidn del procedimiento del inventao,

Se toman muestras (Chapas.de acerc de ca~ .
lidad RRSt 1405 m © y engranajes de acerd templada)y
se las trata previaments de diversas formas, y des-
pués se las fosfata en un bafic de fosfato manganoso.
En detalle, se aplican las etapas de tratamiento si
guientes:

A - Desengrasadc con petrdleo; 5 minutos de inmer-
sién a 202C.
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B - Detergente alcalina fuerte; 25 g/l de NaOH &

25 g/1 de Na + 2,5 g/1 de dodecilbenceng

291,95
sulfonato en HZO; 10 minutos de inmersidn a 952C.

C - Decapado con dcide sulfdrice; 150 g/l de H,S0, +
3 g/l de inhibidor de decapado en H,0; diez miny
tos de inmersidn a 609C,

D ~ Lavado con agua fria.

£ - Lavado con agua caliente, '

F - Fosfatacidn; 8,85 g/l de fin 4+ 26,8 g/1 de PO
2,88 g/l de NO, + 0,25 g/l de Ni en H,03 diez mi
nutos de inmersidn a 952C,

G - Lavado previo: 2 g/l de fosfato mangancso (36% de
Mn; 39% de P,0c;

de grano: 50% 3,B/u; 90%% SD/u) en H

contentivo de hureaulita; tamafio

20; un minuto
de inmersidn a 9092C; se agita el bafio.

H -~ Lavado previo: 2 g/l de fosfato manganoso (como en
G) + 2 g/l de Na4P207; un minuto de inmersidn a
902C; se agita ol bafio,

J - Lavado previe= 1,5 g/l’de fosfato manganoso (como
en G) + 0,5 g/l de fosfato ferrosc (finamente tri
turado) ¢+ 2 g/l de Ne,P,0,; un minuto de inmersidn
a 90RC; se agita el bafio,

K = Lavado previo: 1,5 g/l de fosfato manganoso (como
en G) ¢ 0,5 g/1 de pirofosfato dicdleico (finamen
te triturade) 4 2 g/l de Na4P207; un minuto de in
mersidn a 902C; se agita el bafo.

La tabla siguiente indica las diferencias
exparimentadas con las etapas de tratamiento aplica-
das y los resultados obtenidos, El efecto ventajoso

del lavado previo segin el invento se desprende neta-
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mente de la comparacidn entre los resultados de la ex
periencia 2 y los ds las experiencias 3 a 6, y entre

los de la experiencia 7 y los de las experiencias 8 a
ll. Las chapas y los engranajes presentan un comporta
mientos prdcticamente semejante en todos los casos en

lo. que respecta al aspecto de su superficie tras la

fosfatacidn,

Ty amr g ks,
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Bien entendido, el invento no se limita a

las formas de realizacidn descritas, que solo han si

do facilitadas a titulo de ejemplos.
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NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento as{ como la manera de realizarlo en la préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modificacig
nes de detalle en cuanto no alteren su principio fug
damental. También se hace constar que el invento co-
rresponde a una solicitud de Patentse presentada en
alemania con fecha y niimero siguientes: 30 de Noviem
bre de 1966, n2 M 71 839 VI b/48 d I. acegiéndose por
tanto a8 los beneficios que conceden los Convenios In
ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esanéia del referido invento y por lo que se solici-
ta Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia sobre
"procedimiento para disponer las superficies de hie-~
rro y de acero al proceso de fosfatacidn®; caracteri
zédndose por lo siguientes

l2,- Procedimiento para disponer las super
ficies de hierro y de acero al procesc de fosfatacidn,
mediants una soclucidn de fosfato manganoso, caracte-
rizado porque, antes de la fosfatacidn, se ponen las
piezas en contacto con una solucidn acuosa de lavado
previo que contiene, en estada finamente disperso, or
tafosfato manganoso, poco solubles : R s

2g,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn
18, caracterizado porque como ortofosfate manganeso
se utiliza uno formadeo, al menos, en parte por hureay
lita,

32,~ Procedimiento segln las reivindicacig

nes 18 y 23, caracterizado porgue a la solucidn de
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se afiade un pirofosfato alcalino,.
43,~ Procedimiento segln las reivindicacig
a 38, caracterizado porque a la solucidn de
se affade un ortofosfato ferroso, poco soluble.
54,~ Procedimiento segin las reivindicacio
a 42, caracterizado porque a la solucidn de
se aflade un pirofosfato cdlcico, poco soluble.
68,~ Procedimiento segin las reivindicacip
a 58, caracterizado porque a la solucién de
se afiaden agentes de superficie activa,
72,~ Procedimiento segln las reivindicacig
a 628, caracterizado porque, al menos, una par

fosfato poco soluble presenta un tamafio de

grano inferior a § /u.

ficlies

83,~ Procedimiento para disponer las supsr

de hierro y de acero al proceso de fosfatacidn;

tal y como queda sustancialmente descrito en la pre-

sente Memoria.

Esta mng ia consta de 1l hojas escritas a

27 NOV. 94

ETE BNTINENTALE PARKER
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