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Esta invencibn se refiere a perfeccionamientos -
+ en revestinmientos o recubrimientos de metales, y particu-
larmente a revestimientos que dén resistencia a la corro-
sibn al metal, que puede ser pintado después; y tembién
5 . a revestimientos que son aislantes eléciricamente incluso
f despuds de un recocido a alta temperature de tal modc que
- el metal revestido puede ser Gtil en aparatos eléectricos,
por ejemplo como acero obtenido en horno eléctrico.
; Aunque los revestimientos del tipo de cromato
10 ; sobre superficies metédlicas han sido utilizados para con-
ferir propiedades de resistencia a la corrosibn y de adhe-
sibn de pinturas durante muchos afios, los revestimientos
. sufrfan la desventaja de que al calentarlos, durante pe~
riodos de tiempo relativamente cortos, a temperaturas tan
15 . bajas como 1008C, se pierden muchas de las propledades
" deseables del revestimiento. Esto es de importancis par-
ticular si el metal que ha sido revestido con cromato es
pintado después sobre sdlo una parte de la superficie y
la capa de pintura es curada por calentamiento, condicio-:

20 nes en que resulta muy perjudicada la resistencia a le

corrosibén del resto de la superficie. Es un objeto de la
Apresente invencibn proporcionar revestimientos del tipo
de cromato sobre metales, que no pierden sus propiedades
deseables gl calentarlos a tenperaturas tales como las

25 que se emplean en el curado de acabados orginicos en estufa,

Las composiciones de revestimlento del tipo ex-

:puesto en esta sollicitud de Patente pueden utilizarse, cuan
1 do son aplicadas con un espesor suficiente, para dar reslg
: fencia eléetrica a las superficles revestidas. Es una préc

t
30 ' tica usual emplear composiciones que contlenen &cido
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- tos aislantes eléctricos sobre aceros. Sin embargo, las
f modificaciones en los métodos de fabricacibn empleadvs

"~ en la preparacibn de componentes, tales como niicleos de

. un recocido en una atmbsfera no oxidante a temperaturas

| tan altas como de 8002C. Normalmente se emplea una atmbs-

fosférico y/o fosfato para la jroducciln de revestimien~ |}

- !
chapas estratificadas, exigen revestimientos que resistan;

fera de hidrbgeno para la operacidn de recocido, y los
revestimientos convencionales basados en fosfato no scn

satisfactorios después de esta operacién de recocidn. Se

ha comprobado que las composiciones de la presente inven-|
cibn dén revestimientos gue conservan sus propiedades de
aislamiento elécirico y de adhesibén después de esta opera-

+

cibn de recocido, y de este modo satisfacen los exigentes

.requerimientos de resistencia al calor, etc. que necesitan

las téonicas de fabricacién més recientes.
Se ha comprobado ahora en la invencidn que pue-|

de proporecionarse un revestimiento perfeccionado sobre

una superficie metdlica, especialmente sobre metal ferro-

80, empleando una disolucibn acuosa que comprende un dci-

S e e e ————— s o

.do crémico parcialmente reducido (denominada en ocasio-
;nes una disolucibn de "cromato crémico"), silice o un
;silicato disuelto o dispersado en la misma y que contiene-
iuna cantidad especifica de una catidn de metal alcalino.
;Se ha comprobado que las disoluciones que no contienen
fla proporeidn especifica de catibn de metal alcalino dan
?revestimientos que no permanecen adherentes a la superfi-
‘cie del metal si éste es sometido a un tratamiento por
:calor. Un revestimiento proporcionado por &sta disolucibn

;
{d4 al metal un alto grado de resistencia a la corrosifn

-3
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.y la pintura aplicada al mismo es safisfactoriameﬁte_adhe—

rente. El revestimiento tiene también un elevado poder .

aislante eléctrico que permite el empleo del metal tra-

' tado en componentes estratificados de aparatos eléctricos,

..tales como transformadores. Este metal con un revesti~

f miento eléctricamente aislante puede tener también una

. resistencia mucho mayor contra el deterioro al ser so-

metido a un tratamiento a alta temperatura en una atmds-

+ fera inerte o reductora, que permite que el metal tra~
ztado sea empleao en piezas o componente de aparatos eléc~
Etrioos que son sometidas necesariamente a este tratawien-
ito a alta temperatura por ejemplo un recocido a aproxima-

¥

. dJamente 800°C en una atmbsfera de hidrdgeno, durante sn

. fabricacibn.

Por consiguiente, en un aspecto la invencibn
%proporciona una composicibdn acuosa para dotar a los meta-z
;les de resistencia eléctrica y/o a la corrosibn, que tigm -
%ne un pH no mayor de 4'0, y que contiene disueltos o dis~ -
épersados uniformemente en la misma: (a) un compuesto de
%cromo hexavalente; (b) un compuesto de cromo trivalente; |
i(c) s{lice y/o silicato en una proporelén total de al me-
énos 0'5 gramos por 100 ml. de la composicibn; y (d) un
Ecatién de metal alecalino, siendo la relacidn en peso de
%cromo hexavalente a cromo total (determinado cada uno de :
%1103 con respecto a Cr0O ) de entre O'53 1 y 0,75: 1, ¥ %
%iendo el contenido totai de cromo de al menos 0,5 g de ’
%romo (caleulado como CrO ) por 100 ml. de la composicibn
y siendo la relacién en peso de cromo hexavalente (calcu- |
iado como Cr0 ) a metal alcalino (calculado en forma de
Lidréxido) deBentre 5:1 y 100:1,

1

.
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En un segundo aspecto, la invencién proporciona

S e " - ot e s

.un método para el revestimiento de superficies metdlicas,

‘en el que una superficie metdlica es tratada con wna com-

¢

?posicién de la invencidn para proporcionar un revesti-
‘miento sobre la misma, y después el revestimiento es cu-
‘rado para hacer sustancialmente insolu le en agna su con-
;tenido de cromo hexavalente.

En un tercer aspecto, la invencidn proporcioua

‘metales con superficies revestidas producidas por un mé-

todo, o empleando una composicibn, de la invencibn. = !

En un cuarto aspecto, la invencibn proporciona
un aparato eléetrico, que comprende un componente estre~
tificado que consta de una pila o bobina de metal reves-
tido segin el tercer aspecto de la invencibn.

Las composiciones de la invencibn son prepara- ;
das normalmente por reduccidn parcial de unma disolucidn :
acuosa de deido crbdmico. La disolucibn de 4cido crémico
puede ser también parcialmente neutralizado, es decir pue{

¥

de estar formada en parte a partir de una sal de cromato

o0 dicromato soluble en agua, tal como los dicromatos de

sodio o de potasio. N obstante, la disolucibn es fueriemen-

te 4cida y he de tener un pH de menos de 2,0, y preferi-
‘blemente de menos de 1,5, antes de la reduccin. La diso-
‘lucién contiene al menos 0,5 g« de Cr0 por cada 100 ml.,
%y normalmente esta disolucibn contiene 3e 10 a 50 g./100
ml,

| Después es afiadida una cantidad apropiada de
agente reduchr y, si es necesario, la disolucibn es calen-
ftada, para llevar a cabo la reduccibn parcial del 4cido
?crbmico a la forma trivalente, o sea que la disoluciln

‘contiene tanto un compuesto de cromo hexavalente como uno

5
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et

de cromo trivalente, aunque los dos compuestos puedan es=

tar combinados entre si como cromato crémico. El grado de

: reduceibn es expresado convenientemente como una relacidn

entre cromo hexavalente que queda en disoclucibn y el con-

Etenido total de cromo de la disolucibn, calculados cada

uno de ellos con respecto a Cr0 ; es decir, la relacién

"entre Cr0 y cromo total expresado como Cr0 . lista rela-

fci6n es de al menos 0,5 : 1, pero para evitar periodos de

-curado innecesaraimente largos se prefiere que la rela-

Eci6n no exceda de 0,75: l. A relaciones de aproximadamen-

te 0,50:1, hay tendencia & que tenga lugar precipitacién
;en la disolucién; pero cuendo ha de ser aplicado un recu-
ibrimiento 0 revestimiento resistente a la corrosibn y la
isuperficie tratada en pintada despuds, la relacibn bptima
ies la més baja posible que permitea evitar la precipitacidn,
ipara conseguir la méxima adhesibén de pintura. En estos ca-
Esos la relacidn es usualmente de 0,55-0,63:1. Cuando es
?aplicado un recubrimiento eléctricamente aislante que des-
?pués ha de ser sometido a un recocido a alta temperatura,
zla relacibn es, deseablemente, de 0,60-0,70:1, y para
%estos fines la relacidn 6ptima es de 0,67:1 a 0,69:1. Des-
3pués de la reduceidn, la disolucibn ha de tener un pH de '
xentre 1,5 y 4,0, y preferiblemente entre 2,0 y 3,0,

g El agente-reductor empleado es uno capaz de efec—
%uar la reduccidn de cromo desde la forma hexavalente a la
%orma trivalente, y ha de ser tal que no deje subproductos.
;erjudiciales en la disolucibén. Por esta razbn es deseable
évitar los agentes reductores que contienen azufre, para

que no sea perjudicada la resistencia a la corrosibn del

metal revestido. Se prefieren los agentes reductores or-
{



10

15

20

25

30

19,7.68

N
(3%

%génicos, ya que los subproductos son frecuentemente ip B
icuos, o son separables de la disolucién por calentamien- E

gto. Son particularmente preferidos los aszlcares, taléa co~
‘mo la dextrona, glucosa y sacarosa; los almidones redué~
tores; los alcoholes tales como el metanol, etanol, glif

col de etileno, polietileno glicol, glicerina, manitol, .

sorbitol; las alcohilolaminas, tales como la trietanoiami4
‘naj y la hidrogquinone, Pueden emplearse también agentes %
reductores inorgénicos; pueden emplearse por ejemplo la ‘
hidroxilamina (preferiblemente no en forma de la sal de 3
sulfato) o el dcido fosforoso. El agente reductor es atia~ é
dido normalmente en la proporcibén calculada pera obtener i
la relacién deseada de cromo hexavalente a cromo total, ‘
y frecuentemente la disolucidn requiere ser calentada hasté
ebullicidn para completar el procedimiento de reduccién. :
Las composiciones de la invencidn comprenden

también sflice o un silicato. Este componente puede- ser }
afiadido antes o despuds de la formacibn del cromato crémi—;
co, pero preferiblemente es afiadido después de la reducci&é
parcial del Acido crdmico. La sflice o el silicato han de
ser capaces de disolverse en la disolucibn de cromato crb-
ﬁico o de dispersarse en la misma formando una dispersidn
ﬁomogénea, es decir coloidal. Por tanto se emplea preferi-
ﬁlemente en una forma finaménte dividida. Se prefiere el

émpleo de sflice precipitada, especialmente la forma de si-
iice precipitada vendida con la marca de fébrica de Aero-
éil, pero pueden ecmplearse también cuarzo y tierra de dia-
ﬁomeas naturales molidos cuando puede obtenerse la disper~
éién necesaria., Pueden emplearse también silicatos tales

éomo la montmorillonita ¢ fluorosilicatos sintéticos, tales




como los fluorosilicatos complejos de magnesio vendidos
con la marca de fdbrica de Iaponita. El empleo de silica-
tos y fluorosilicatos solubles de sodio o potasio es mu-—
- cho menos preferido, ya que tienden a formar revestimien-
5 f tos vitreos con adhesidn deficiente, y por tanto se pre-
z fiere el empleo de una sflice o silicato insoluble en
_agua que por ellos puede ser dispersado coloidalmente en
la disoluciébn de cromato crdémico. Pueden emplearse, si
' se desea, mezclas de diferentes formas de silice y/o di-
10 zferentes silicatos.

La silice o silicato estéd presente en las com-

posiciones de la invencidn en una proporecibn total de al
Emenos 0,5 gramos, y preferiblemente de 0,5 a 10 gramos,
épor cada 100 ml. de la composicién; Para su empleo para
15 f'c‘lar un revestimiento eléctricamente aislante se prefiere
“una proporcibn de desde 2 a 4 % de esta proporcibn, con
;un contenido total de cromo (cslculado como £r0 ) de des-
zde 20 a 30 g/100 ml. Sin embargo, si sbélo se reéuiere re-
‘sistencia a la corrosidn, la composicidn de cromo hexa~
20 gvalente reducido puede ser dilufda con agua antes Ge la
;adicibn dela sflice o silicato, para reducir la concen-
%tracién total de cromo (caleculado como CrO ) usualmente
%a un valor en el intervalo de 3 a 10 gramog por 100 ml.
'de la composicibn. Ia sflice o silicato es afiadido des pués
25 en las cantidades antedichas, basadas en el volumen total
ge disolucibn despuds de la disolucibdn. Si se afiafen s{li-
;e o silicato antes de la dilucibn de la dilucibn, puede
éstar presente en una proporcidn total de hasta 20 gramos
%or 100 ml, de composicibn. Sin embargo, esta composicibn

¢
!

30 es normalmente concentrada indebidamente para su aplicaciébn

|
1907068 ! 8
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conveniente, y serd diluida como se ha indicado. Por
" tanto, la proporcidn dptima de silice o silicato para

proporcionar resistencia a la corrosibn sin las prop;eo

% dades de aislamiento eléctrico es desde 2 a 4% en peso,

5 ; basado en el volumen total de la composicibén con conﬁéniﬁ

~ do total de cromo de 3-10 gramos de Cr (como CrO ) por |

100 ml, ’ S

La composicibn requiere la presencia de un ca- :

tibn de metal alcalino para aumentrar la adhesidn del
10 recubrimiento a la superficie del metal, y més partioﬁ~
larmente para aumentrarla resistencia de este recubri-
miento o revestimiento a lss altas temperaturas. Prefe~
riblemente, este catibén es afiadido ajustando el pH de la;
composicibén por medio de la adicibn Ge una base de metal g
15 alecalino después de la reduccidn parcial del cromo hexa- %
~valente. Para est objeto se prefiere emplear hidrbxido deé
potasio o carbonato de potasio, pero pucden emplearse tamé
bién hidréxido de sodlio, carbonato de sodio o carbonato :
de sodio anhidro. Ia relacién de cromo hexavalente (CrO )g
20 en la composioifn al metal alcalino (caleculado como hi--3 |
dréxido) ha de encontrarse entre 5: 1 y 100: 1. Is con~ |
veniente afiadir la base en una proporcidn tal que el pH
de la composicibn es ajustado a un valor de al menos 2,0,
- gunque no mayor de 4,0. E1 valor 6ptimo del pH final es
25 :de 2,5 a 3,5. El catidn de metal alcalino puede ser su-
ministrado tembién empleando apropiadamente cromato o di-
cromato de sodio o potasio en la preparacibn de la compo-
sicibn.
‘ En el método de la invencidn, las composiciones

30  .de la misma, obtenidas como se ha descrito enteriormente,

*
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son aplicadas en forma de revestimiento a una superficiez
metilica de cualquier forma conveniente, por ejemplc a
f brocha, por inmersidn o por rociado; se emplea preferi-
% blemente un método de aplicacibn por medio de rodilles.
5 ' Ulsualmente, el metal asi revestido es sometido a una ope-
; racidn de curado por calor y preferiblemente inmediata-
? mente después de haber tenido lugar el recubrimiento o
- revestimiento. Preferiblemente, este curado se lleva a
Ecabo tan rapidamente como sea posible por calentamiénto
10 ?a uwna temperatura adecuada, pero cvando se emplean compo-
%sioiones diluidas para obtener sclamente resistenciu a la
%corrosién, puede ser satisfactorio un secado por aire so-
;lamente. El objeto de este curado es secar la pelicula 1i-
zquida gplicada a la superficie del metal y convertir el
15 .eromo del revestimiento en una forma en la que es sustan-
%cialmente insoluble en agua, es decir que no pierde sus-—
‘tancialmente por lixiviacién. Sin embargo, si la opera-
%cién de curado es prolongada indebidamente, el revestimien-
fto resultante tiene mayor tendencia a contener cromo hexa-
20 ﬁalente que puede ser arrastrado por lixiviacibn, y por
i
bonsiguiente las condiciones preferidas de curado para
;os revestimientos sobre acero, para su empleo en aplica-
Fiones eléctricas, son las que d4n como resultado un re-
%estimiento gque no contiene sustancialmente nada de cro-
25 o hexavalente soluble en agua. En estos casos latempera-
%ura de curado es usualmente de 250-5002C, pero si sblo se
éroporciona resistencia a la corrosidn y se emples una di- -
%oluei6n de inferior contenido de cromo, la temperatura
%puede ser inferior, por ejemplo entre 150 y 2502C. El pe-

30 riodo de curado ha de ser mis breve a superiores tempera-
}

19.7.68 —10-
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turas de curado, y viceversa, y se ha comprobado que se

obtienen resultados satisfactorios con un curado de'aproT

ximadamente 0,5 minutos a 5002C, o desde 1 a 3 minutos

a entre 2500C y 4002C cuando se requiere fundamentalmen- |

te resistencia eléctrica, y desde 20 segundos a 1 minu%o%

b

entre 150 y 2502C cuando se requiere primordialmente ,

i

. resistencia a la corrosién. i

idifieren ampliamente, La adhesidn de pinturas o barnices
- al metal revestido es buena, y el método de la invenciln
tiene aplicacidn particular en el tratamiento de ambas

" caras de una superficie metdlica, y subsiguiente pintado

_de una de las caras. De este modo la invencidn puede apli-

tes metdlicos, cuyas superficies exteriores son pintadas q
-barnizadas para proporcionar una resistencia a la corro-
‘sién aln mayor, El metal tratado puede tener aplicado so-

bre si{ también un revestimiento metédlico, por ejemplo por

!
EL metal tratado es preferiblemente un metai %
ferroso, usualmente acero, y para el uso més efeotivordeé
las propiedades de aislamiento eléctrico del revesti- |
miento curado, el metal de base es preferiblemente un
acero al silicio que contiene hasta 5 % de silicio. No }
obstante, los metales mno ferrosos que pueden sufrir co-§

rrogibén, por ejemplo aluminio, magnesio, cinc y sus alea-

ciones, pueden ser también revestidos provechosamente por

el método de la invencibn, y por tanto este método puede

ser aplicado ventajosamente a hierro o acero galvanizados;
El revestimiento curado resultante tiene nota-

bles propiedades anti-corrosibn, que permiten que el me- !

tal tratado encuentre aplicacién en muchas aplicaciones que

car un revestimiento de cromato en el interior de recipien-

~]]-




recubrimiento electrostdtico con polvo, por recubrimien-

to por inmersidén o por medioc de una téenice de extrusifnm,

' para producir articulos tales como malla de alambre re-

i vestida de pléstico. Otra ventaja de -los metales revesti~
5 i dos tratados segin la inveneidn es que, en los casos en

. que todo el objeto metdlico ha sido sometido a un tra-

_ tamiento con cromato, es posible aplicar una pintura o.

. barniz a una parte del objeto, y curar la pinturs o bap=

- nig por tratamiento en estufa, y conservar ain la rasis-
10 : tencia a la corrosifn de la parte del objeto no pinta-

. da o no barnizada. Ademds, después de este tratamiento,

é la parte no pintada del objeto es alin un sustrato exce-

ilente para un pintado posterior. Hasta shora no han sido

?obtenidos satisfactoriamente estos efectos con una apli-
15 cacidn anticorrosiva de cromato. Otra ventaja més de los
" metales revestidos obtenidos seglin la invencidn es que 1la
Eresistencia elécirica del recubrimiento es mantenida des-

pués del calehtamiento en una atmbsfera inerte o reducto-

ra; los revestimientos pueden con frecuencia ser someti-
20 ; dos, por ejemplo, a temperaturas superiores a 5002¢, par
%ejemplo a 8002C, en esta atmdsfera, y durante varias ho-
éras, sin un deterioro notable. Esto permite que este me~
étal revestido, y particularmente acero al siliolo reves-
%tido, sea sometido a un tratamiento de recoeido, llevado
‘25 ia cabo frecuentemente en atmbsfera de hidrdgeno.
§ Los revestimientos de metales tienen también va-
zliosas propiedades de ailslamiento eléctrico, que permiteni
ique el metal revestido sea transformado en estratificados;
Ebien enrollando una cinta metdlica revestida, y, =i se

30 ‘desea, corténdola despuds, o formando wna pila de chapas

1907068 —12-

e esam  ame s s ha t



10

15

20

25

30

19.7.68

como ha sido descrita anteriormente es pariicularmente

“adecuado para este objeto:

-guientes Ejemplos:

'kg. de Cr0 ) en agua (150 litros) fué reducida por adi-

sifn en 30 litros de agua), y después fué mantenide en

individuales revestidas. Estos productos estratificados |

tienen aplicacibén como componentes de aparatos eléctri-

cos, por ejemploen los ntGcleos de transformadores. Los.
revestimientos de metales de la presente invencidn tie-
nen un alto grado de adhesién y de resistencia eléctri-

ca entre capas, particularmente cuando son aplicados.a

acero, y especi{ficamente acero al silicio. Ademds, los

H
 revestimientos tienen un alto factor de espacio; es de- |

eir, no ocupan demasiado espacio en el volumen totai'delz
estratificado. El acero revestido segin la invencibn se ‘
denomina acero eléetrico, y el revestimiento es aplidadoé
convenlentenente & chapa de acero, que es rebobinads des~:
puds de la aplicacibn del revestimiento y de su curado. i
Las bobinas pueden ser despuds enviadas a los fabricantes
de transformadores, que llevan a cabo con ellas la fabri-i
cidn de nfcleos de transformadores, lo que puede implicar;
el recocido del metal por un tratamiento térmico a 800- ;
1202C en una atmbsfera de hidrdgeno. El acero al silicio éue

ha sido tratado con una composicibén de la invencibn tal

La invencibn es ilustrada por medio de los si-

Ejemplo 1

Una disolucibn caliente de 4cido crbémico (44,8
cibn de almidén de trigo (3,87 kg en forme de una suspen-

ebullicidn durante 30 minutos. Bl andlisis mostrd que la
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disolucién resultante tenia un pH de 1,9 y una relacidn
de Cr0 soluble a Cr0 total de 0,68: 1. Una vez enfria-

3 3
da, fué afiadida lenteamente sfilice finamente dividida

(6,83 kg) con agitacibn vigorosa, y después hidrbxido

:de potasio (aproximadamente 4,25 litros de una disolu-

:cibn de 50% peso/peso) para aumentar el pH de la disclu-

- oibn final a 2,55. Laaplicacién de esta disolucidn a la

superficie de una chapa de acero a2l silicio con un espe-

. -2
- sor de pelicula en humedo de 1,15 X 10 mm, produjo, des-

‘ pués de un tratamiento en estufa a 300°C durante 1 mina-

. to, una capa de aspecto agradable que tenfa buena adhe- .

sidn, alta resistencia eléctrica y buena resistencia a
la corrosidn. Después de enfriarlo ¥ recocerlo en una
mezclae de hidrbgeno y nitrébgeno (5% de hidrbgeno) duran-
te dos horas a 8002C, el revestimiento conservaba su ad-
hesibn, aspecto y resictencia eléctrica.

Ejemplo 2

Una disolucibn caliente de 4&cido crdmico (44'8
kg, de Cr0 ) en agua (99 litros) fué reducida por adicibn
de dcido o;élico (32,5 kg) disuelto en agua (82 litros),
¥ después fuémantenida en ebullicibn durante 30 minutos.A
La disolucidn enfriada resultante tenfa un pH de 1,85
¥y wna relacidén de Cr0 soluble a total de 0,69:1., A la
disolucibn fria fué a%adida s{lice finemente dividida
(6,8 kg), y despuds una disolucibdn de hidréxido de sodio
(50 peso/peso, 6,1 litros) para aumentar el pH de la di-
solucibn a 2,55. La aplicacibn de esta disolucibn a la
stiperficie de una chapa de acero al silicio con un espe-

sor de la peliecula himeda de 1,27 x 1072 mn, produjo, des-

pués de un tratamiento en estufa a 3002C durante 1 minuto

14~
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~un revestimiento de aspecto agradable que tenia bueﬁé' g
1

TANE

h
Wi
s
..&
W
i
l’ L1

£3 Bl

~ adhesibn, alta resistencia alécetrica y buena resistencia |

i
a la corrosibn. Después de enfriarlo y recocerlo en una E

- mezela de hidrdgeno y nitrégenc ( 5¢% de hidrégeno) duran~1
" te dos horas a 8008C, el revestimiento conservaba su ag- %
" hesibn, aspecto y resistencia eléctricas %
Ljemplo 3 %
Una disoluciédn de tridxido de cromo (2,9 kg) ?
en agua (10 litros) fué reducida por medic de almidén de %
trigo (0,23 kg) afiadido en forma de una suspensibm en 2 i
+1litros de agua como en el Ejemplo l. La relacién de &rO %
a cromo total expresado como Cr0 en la disolucién resul—%
tante era de 0,75: 1. Después de3enfriar, fué afiadida si-%
lice finamente dividida (0,46 kg) con agitacibn vigorosa,é
y despuds se afiadid disolucién de hidrobdxido de potasio :
)50 % peso/peso) para aumentar el pH a 2,1. Se comprobd ‘
que, cuando esta disolucidn eraglicada a la superficie dé
la chapa de acero con es espesor de la pelicula himeda dei
1,15 x 1072 mm, fué necesario someter a tratamiento en es«%
tufa durante un perfodo de 5 minutos a 3009C para efectuar
vn curado Sptimo. El revestimiento curado tenfa un aspec—
to agradable, buena adhesibn alta resistencia eléetrice ¥y
buena resistencia & la corrosién. Después de enfriarlo y

iecocerlo en una megzela de hidrégeno y nitrégeno (5% de

hidrdzeno) durante 2 horas a 8008C, el revestimiento conser-

vaba su adhesién, aspecto y resistencia elbetricas

Ejemplo 4,
| Una disolucién caliente de &cido crémico (44,8
kg) en agua (150 litros) fué reducida por adicibn de almi-
é6n de mafz (3,80 kg. en forma de una suspensidn en 30 Litr

t
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de agua) y después fué mantenida a ebullicién durante
30 minutos. El andlisis mostrd que la disolucifn resultan—

te tenia un pH de 1,8 y una relacibn de Cr0 soluble a

3
Cr0 total de 0,69:1. Una vez enfriada, fué afiadido len-

5 ' tamente con agitacli'on vigorosa un fluorosilicato comple-
' jo de litio y magnesio vendido con la marca de fébrica
. de Laponite S (6,5 kg), y despuée se afiadid hidréxido de
" potasio (aproximademente 4,25 litros de una disolucibn

de 504 peso/peso) para aumentar a 2,50 el pH de la diso-

10

-

lucibn final. Ia aplicacibn de esta disolucibn 2 la su-
perficie de chapa de acero, con un espesor de la pellicu-
; la himeda de 1,30 x 102 mm, produjo después de un trata-
; miento en estufa a 3002C durante 1 minuto, un revesti~
§ miento de aspecto agraéable que tenfa buena resistencia
15 é eléetrica, pero algo inferior adhesidn y resistencia a la
§ corrosibn que un revestimiento producido por una disolu-
" cibn de especificacibn similar en la que se empled sfli-
% ce precipitada como sustituto del fluorosilicato comple-
: joe
20 Ljemplo 5
Una disolucién de dcido crémico (25% en peso/

e a8 e o o essanm

; peso) fué reducida por medio de almidén de trigo afladido
§ en forma de une suspensidn, a 1009C, hasta alcanzar una
! relacifn de cromo hexavalente a contenido totel de cromol
25 % (calculado como Cr03) de 0,555:1. Ia disolucidn fué dilu~-
z ida después hasta cinco veces su volumen original con
% agua, y se afiadid sflice Aerosil, al 1,5% en peso volumen
.El pH de la disolucibn en este momento era de 2:8, y
fué aumentado hasta 33 por adicibn de disolucibn de KOH
§ (50% en peso/peso.).
30 Z : Un revestimiento de esta disolueidn fué aplicado

Ea una superficie de algunos paneles limpios de acero y curado
; :
i

20.7»68 "'16""
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-peso de revestimiento seco que habia sido aplicado era

‘equivalente a 4" 4 mg./dm® . Pué aplicado después un bar-

fla cara tratada del panel de emsayo , y curado por tratami}

‘ento en estufa, durante 30 minvtos a 1209C .

‘niz alquidico de secado en estufa (espesor, (0127 mm.) & :

.E1l panel fué sometido después a ensayos de corrosifn en una

§
H

cdmara de niebla salina. Se comprobd que no mostrabs vir- !
tualmente ninguna corrosifn después de 500horas , misniras:

que un control que habia recibido el barniz de secado en

estufa pero que no habia recibido el tratamiento cont: i

i

la corrosién estaba completamente corroido despuéds de 150;
horas. Aunque el panel estaba afin himedo por la immersién ;
en la cémara de niebla salina, un ensayo demostrd que te- ;
nia el 100 de su adhesidn, mientras que no quedaba nada
de adhesifn del barniz en el control.

Bjemplo 6
La disolucibn de dcido crbdmico parcialmente reducido pre- !

parada en el Ejemplo 5 fué diluida a seis veces su volumen,
original con agua, y fué afiadida silice (3!3% peso/volumen
' El pH de la disoluciln fué ajustado a 3!3 por adicién

de KOH en forma de disolucidn al 105 en peso/peso. La com~
;osicién fué aplicade a la superficie de un panel de ensayoQ
ée acero limpio, y curada por tratamiento en estufa duran-

te 20segundos & 2002C. El panel tratado fué colocado des-

pués en la cémara de corrocin de niebla salina, y compara-

do con el panel de cotrol, que constaba de una pieza de ace-

ro no tratado. Se comprobd que al cabo de 22 horas habia
sido corroido en la mayor parte de su superficie, mientras

que el panel iratado, que tenia un peso de revestimiento

17
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equivalente a 4,81 mg/dm2, estaba corrofdo sblo en una
tercera parie de su superficie.

Ejemplo 7. _

Un cuerpo cilindrico fué sumergido en la con—
posicibn preparada en el Ejemplo 6, y, una vez drenado
el liquido en exceso, el revestimiento fué curado duran—
te 20 segundos a 2002C. EL peso de revestimiento aplica-
do era equivalente a 6'42 mg/dm2. En el interior del
cilindro fud aplicado, por pulverizacibém un revestimisn-
to de barniz epoxi~fenblico en un espesor de aproriwaia-
mente 0,0076 mm., que después fué curado durante 30 mi-.
nutos a 1772C. Los ensayos de resistencia a la corrosifn
del exterior del cilindro mostraron que se habia corrof-
do en las dos terceras partes de su superficie despuds de
22 horas, minetras que un control no tratado se habia
corrofdo en toda su superficie, en el mismo periodo.

Ejemplo 8

Ia composicién preparada en el Ejemplo 5 fué
diluf{da de nuevo y aplicada a la superficie de un pa-
nel de acero galvanizado limpio, para dar un peso de re-
vestimiento de 2,6% mg/dm2, vna vez curada por tratamien-
to en estufa durante 30 segundos a 2002C. Al exponerlo
a una humedad relativa del 100% y a 42-482C, los prime-
ros sintomes de manchas blancas de carbonato bdsico de
cinz fueron visibles después de 600 horas, mientras que
un panel galvanizado no treztado estaba completamente cu-
bierto de mancha blance después de 50 horas. Las pintu-l
ras que fueron aplicadas al cero galvanizado se adhieron
perfectamente después de someterlo a la accibn de nie-
bla salina y a la humedad en comparacién con el control;

por ej., una pintura acrilice blanca se desprendid por

~18-
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descascarillado de los controles después de 100 hoféé
de exposicibn, mientras que los paneles tratados esta~
ben intactos pasadas 2000 horas.
Ejemplo 9 . i
Una disolucidn de Acido crbmico (200 g) en

agua (750 ml) fué reducida por adicién de una disolu~-

cibn de dextrosa (20 g) en agua (25§ ml.) y ebullicién
de la mezcla bajo reflujo durante 2 horas. La relacifén |
de cromo hexavalente a contenido total de cromo (celeou~:
lado como Cr0 ) era de 0,592:1. La disolucién fué des- f
pués diluidae gasta cinco veces su volumen original con ;
agua, y fué afiadida sflice (Aerosil, 3,3% en peso/#olu—;
men). EL pH era entonces de 2,8 y fué aumentado hasta i
343 por adicibn de 40 ml. de hidrbdxido de sodio al 10% :
en peso/pesc. Fueron llevados a cabo ensayos similares
a los descritos en los Ljemplos 5, 6 y 8, y se obtuvie- -
ron resultados igualmente buenos.

Ejemplo 10

Una disolucidn de dcido crdmico (200 g) en
agua (750 ml) fué reducida por adicidn de una suspensibn
de almidén de trigo (22 g) en agua (250 ml) a 100%¢,
hasta alcanzar une relacibén de cromo hexzxavalente a conte
nido total de cromo (caleulado como Cr0 ) de 0,589:1.
Después fueron afiadidos 200 ml., de agua antes de la adi-
cibn de 200 g. de sf{lice y el ajuste del pH a 2,5 por
adicibn de 75 ml, de KOH al 10% en peso/peso. Esta com-
posicidn fué después dilufda por adicidn de 4 veces su
volumen de agua, y se comprobd que daba resultados igual
mente buenos al ser sometida & los ensayos dados en los

Ejemplos 5-84

~19-
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i
§ Ejemplo 11
§ Fué revestido alambre de acero limpio con una
icompoaicién preparada segin el Bjemplo 9, sometido a tra-
étamiento en estufa durante 1 minuto a 2002C, y revestido
'con una, pintura de organosol de poli(cloruro de wvinilo),
que después fué, sometido, a tratamiento en estufa du-
rante 30 minutos a 1602C. Se comprobd que el revestimiento
de plastico se adheria mejor a este alambre que a uno que
no habfa sido tratado, y se redujola extensidén de la corro-
.8idn de une parte dafiada del revestimiento.

% Egta solicitud que corresponde a laspresentadas
Een Gren Bretafia ¢l 14 de Junio de 196%, bajo el niimero
%2;7489/67 y 27 de Noviembre de 1967, con el niémero 53816/67,

%se acoge & los beneficios del articulo 51 del vigente Ba~

i tatuto sobre Propiedad Industrial,
;

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueve que se
fpresentan perae que sean objeto de esta solicitud de Paten~
te de Invencidén en Espefia, Por VEINTE afios, son los si-

;guientes:

1.~ Un método pars dotar a los metales de resis-

. tencia eléetrica y/o a la corrosidn, que comprende reves-
i .
| Bir la superficie metélica con une composicidn acuosa que

H

'tiene un pH no mayor de 4,0 y que contiene, disueltos o

. dispersados uvniformemente en la misma: (a) un ocompuesto
i
- 20 ~
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;menos 0,5 gremos por 100 ml de la composicidn; y (d4) un

‘catidn de metel aleglino, estando la relacidn en peso de

de silice y/o silicato.

poglcion es una sflice finamente precipitada.

de eromo hexavelente; (b) un compuesto de cromo trivalente,

(e) sflice y/o un silicato en una proporcién total de al

cromo hexavalente a cromo total (determinados ambos como
Cx03) entre 0,5:1 y 0,75:1, siendo el contenido total de
cromo de al menos 0,5 gramos de cromo §calou1ado como
Cr03) por 100 ml. de lea compogicion, y estando la rela- ;
cidén en peso de cromo hexavalente (celculado como Cr03) a3
metal alealino (calculado en forma del hidrdxido) entre
5:1 y 100:1; y curar después el revestimiento para hacer
que su contenido de cromo hexavalente sea sustancialmente :
insoluble en agua.

2.~ Un método segin la reivindicacidn 1, en el

que dicha composicidn contiene un total de 0,5 a 10 g/100

ml. de sflice y/o silicato. .

3¢~ Un método segin la reivindicacidn 2, en el

‘que la composicidn contienen un total de 2 a 4 g/100 ml.

'
[
H

4.~ Un método segim cualquiera de las reivindica-

clones anteriores, en el que el componente (c¢) de la com~

}
1

5.~ Un método segin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que la composicidn acuosa tiene
un pH de 2,5-3,5. |
6.~ Un método segin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el que el componente (d) de la com-
posicidn es un catidn de potasio.
| 7.~ Un método seglin cualquiera de las reivindi-

caciones anteriores, adecuado particulsrmente para dotar a

-21 -
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:1os metales de resistencia a la corrosién, en &l que la com-
ipogicién tiene un contenido totel de cromo (cslculado como
‘Cr03) de 3-10 g/100 ml de la composicidn.

i

i 8.~ Un método segin la reivindicacién 7, en el

5 que la composicidn contiene un total de 2 a 4 g/100 ml. de
sflicey/o silicato.
9.~ Un método segin cualquiers de las reivindice-
ciones 7T u 8, en el que dicha relacidén de cromo hexava~-
lente a cromo total en la composicidn estd en el interva-
10 Lo de 0,55-0,63:1.
' 10.~ Un método gegin cuslquiera de las reivin-
idicaciones 1 a 6, particularmente adecuado para dotar a los
%metales de resistencia eléctrica, en el que la composicidn
itiene un contenido total de cromo {calculado como Cr03) de
15 ‘10 & 50 g/100 ml. de la composicidn.
g 110~ Un método segin la reivindicacidén 10, en
%el que la composicidn tiene un contenido de cromo totel
'de 20-30 g/100 ml.
| 12,~ Un nétodo segln cualquiera de las reivindi-
20 ‘caciones 10 & 11, en el que dicha relacidn de cromo hexa-
;valente a oromo total en la composicidn estd en el inter-
Evalo de 0, 60-~0,70:1.
5 130~ Un método segin la reivindicacién 12, en

iel que dicha relacidn es de 0,67-0,69:1.

25 é 14.- Un método seglin ouslquiera de las reivindi-
écaciones enteriores, en el que la superficie metdlica es
?ierro, acero, aluminio, magnesio, cinz, o una aleacién de
?os misnos,
f 15.— Un método segim cualquiers de las reivindi-~
30 %eaciones Tea9 en el que el curado es efectuado calentan~

22.9.69 : ' - 22 .



do le superficie metdlica tratade hasta 150-2508C, .
16.~ Un método segin cualguiera de las reivin- é
;dicaciones 10 a 13 en el que el curado es efectuado calen%
~tando la superficie metdlica tratada hasta al menos 25020,
5 17.~ Un método segin le reivindicacidn 16, en .
el que el meteal tratado es un acero al silicio.
18+~ Un método meglm la reivindicacidn 17, en
el que el metel tratado es despuds recocido calentdndolo
hagta al menos 5002C. ‘
10 19.- Un método para dotar a los metales de resis-
tencie eldctricae y/o a la corrosién. :
Tal y como se ha descrito en lg Memoria que an-
tecede y para los fines que se han especificeado. |
Esta Memoria consta de veintitrds hojas escri-
15 tas a maquine por uns sola cara. '
Medrid, | €8 SER 1958

POAQ f‘
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