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EXTRACTO DE_TIA DESCRIPCION

Se describe agqui.un método de fabricacién de ti-

ras, de hojas y elementos parecidos en acero inoxidable en-

negrecido, y de articulos conformados a base de acero ino-

xidable ennegrecido. Ia %ira eg producida oxidando la su~
perficie del acero inoxidable para formar un re%estimiento
de 6xido poroso ennegrecido, lupregnando este revestimlen-
to con un silicato de metal alcalino, secando y fundiendo
el silicato por calenbamiento por encma de 7602 C (1400vF)
y aplastando a continuacidn el acero inoxidable para permi-
tir la fabricacién. Los articulos fabricados estén reali-
gzados preparando la superficie previamente a la oxidaciotn.

El presente invento se refiere a un acero inoxi
dable ennegrecido adecuado para aplicaciones arquitectura-
les. Maé particularmente el invento se refiere a un proce-
dimiento para hacer hojas de acero inoxidable ennegrecido
adecuado para la fabricacidm de formas arguitecturales.

.Previamente, el acero inoxidable revestido y co-
loreado e&n negro se habia hecho tratando la superficie del
acero para obtener un 6xido negro, v aplicando a continua-
cion un revéstimiento protector de silicato de un metal al-
calino soluble en agua, ¥ sometiendo este a un secado en
horno para eliminar el agua. La superficie del acero ino-
xidable puede ser ennegrecida revistiendola con una solu-
clon espesa o gelificada de dicromato de sodio o de potasio
en agua, y calentando después la superficie revestida has-
ta una teuperatura suficientemente alta durante un pericdo de
tiempo que permita la formacidén de un revestimiento unirorme
negro y poroso de 6xido en la gama de 1000 & 500,000 angstroms

de espesor. El revestimiento de material en exceso y el -
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éxido negro disperso en la superficie de separacidn exte-
rior se elimina-.a continuacién con agua, dejando la super-
ficie en uﬁ estado que permite su obturacién con una solu-
cidn de silicato de metal alcalino soluble en agua. La -
composicién general de una solucién de ennegrecimiento ade
cuada estd constituida por dicromato de sodio o de potasgio,
un agente espesante, y un agente mojador., Una férmula ti-
pica consiste en 3.000 gramos de Qicromato de sodio, 10 ~
gramos de "methocel", 20 ml. (solucidn al 10 %)de "Wetanol",
y 2.000 ml, de agua destilada,

La solucibn de emnegrecimiento puede aplicarse -
al acero inoxidable por immersién, por frotamiento, cepilla
do, pulverizacidn, por aplicacién mediante rodillo o cual-
guier otro medio, Ia solucion se aplica en espesor éufi—
ciente para cubrir debidemente la superficie y se puede -
aplicar mds de una capa. Después del revestimiento, la -
reaccién de ennegredimiento se produce colovando la muesg-
tra en un horno de aire a temperaturas superiores a 315,5¢C
(60027) y preferentemente entre 5109C y 593,32C (950°F -y
1,1002F) durante aproximadamente diez minutos para obtener
un negro wniforme bueno y profundo., Por debajo de 5108C
(9509F), el color tiende a gor gris o marrén y a veces mno
uniforme, Por encima de 5662C (1.0502F) el color no es -
wuniforme y tiene vna tendencla a ser verdoso,

El espesor de las capas de éxido (que han sido
analizadas casi completamente como siendo compuestés por
%-Fe,0; con trazas de o-Fe o cromo) obtenidas por estos
métodog varia dede 1.000 angstroms hasta 500,000 angstroms

segin el método utilizado y las condiciones de lg oxida-

s £
clon.



10

15

20

25

30

Ia férmula de la solucién de revestimiento inclu
ye la mezcla de -silicato de metal aleslino, de un agente -
mojedor, y de agua desztilada, Se pueden formulary diferen-
tes concentraciones de revestimientos a partir del silica-
to0 de sodio calidad "H" (Philadelphia Quartz, Philadelphia,
Pa.) que se utiliza como solucién al 100 por 100, ILos -
agentes mojadores utilizados son el Wetanol (Glyco Products
Inc., New York) y el Alkanol HCS (E. I, dvPont de Nemours
& Company, Wilmington, Delaware). EL rovestimiento se apli
ca por inmersidn, pulverizacidn, revestimiento por‘circulg
cién, por rodillos, y por cualyuier otro método de aplica-
cién., Después de que el revestimiento ha sido aplicado,
se pasa al horno a temperaturas superiores a 148,82C (3002F)
para eliminar el agua, Cuanto més agua se extrae tanto més
ingsoluble es la capa dé silicato y por consiguientg tanto
mds dificil es hidratarla de nuevo. Para la mayoria de -
las aplicaéiones se utilizan revestimientos que van de -
aproximadamente 0,00125 mm. (50 micro-pulgadas) de revesti
miento tratado & 315,52C (60CeF) durante 5-10 minutos. s~
to representa un ciclo de tratamiento prdactico y se obtie-
ne un revestimiento protector duradero.

El revestimiento pfoducido por la prectica des-

crita mds arriba, he presentado numerosos problemas. Por

.ejemplo, debido a aplicaciones por pulverizacién deficien-

tes, puede notarse dibujos debidos a la pulverizaciin o =
una éisminueidn desiguel de lc capa en el acero inoxidable
tipo 304 con un acabado mediante muelas y bafio quimico gue
ha sido emnegrecido por el procedimiento de dicromato., -

Estos dibujos debidos a la pulverizacidn pueden ser obser-

vadog cuando ée,pulVBrizan hojas ds 101,4 x 202,8 mm, (4 x
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8 pulgédas) con una solucién_al 304 de revestiniento de si
licato de sodio-en una instalacidn de revestimiento, y es
necesario mas recubrimiento para obtener a continuacion el
espesor necesario para cubrir este dibujo debido a la pul—
verizacidn, Al exponer los revestimientos a una humedad
elevada bajo las condiciones atmosféricaé, estos revestimien
tos producidos de la manera deserita se hen tornado blancos
en ciertas zonas de toda la hoja negra. Para las pruebas
de humedad, el lado revestido de las muestres de 101,4 x

202,8 mm, ( 4 x 8 pulgadas) se exponen a vapor de agua a

© 26,739C - 32,29C (80-90°F) y los otros lados de las muestras

a la temperatura ambiente. Esto produce una diferencia de
temperatura que hace que el vapor de agua se condense encima
o dentro del revestimiento, lo gque representa una condicidn
atmosférica muy severa. Esta prucba difiere de las pruebas
de humedad de nicbla normales en las que la muestra estd si
tunda enteramente en el armario de control de humedad y no
existe ninguna diferencia de temperatura.

Con arreglo al invento, Se provee un método para
producir hojas, tiras, y elementos parecidos de acero ino-
xzidable ennegrecido, y wnos articulos fabricados de acero
inoxidable ennegrecido. EL ﬁaterial de acero inoxidable -
ennegrecido se produce oxidando la superficie de la hoja,
de la tira o de cualquier elemento parecido de acero inoxi-
dable para producir wn revestimiento de éxido poroso, im-
pregnando el revestimiento con wn silicato de metal aleall
no, secando y fundiendo el revestimiento de silicato por
calentamiento a una temperatura superior a 760°C (1,40021),
preferentemente encimade 8712C (1.6008F) y aplastando a -

continuacidn el acero inoxidable para permitir su fabrica-
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cifn. Se puede realizar el aplasztamiento por nivelacion

mediante extensidn. ULog articulos fabricados con acero ino

_xidable ennegrecido pueden realizarse de acuerdo con el in

vento dando la forma a 1z hoja o la tira o al elemento ~
cualquiera de acero inoxidable para obtener el articulo -
gue tiene la forma deseada, preparando la superficie del -
art{culo fabricado y oxidando esita superficie del articulb
fabricado para producir un revestimiento de éxido poroso -
negro, impregnando el revestimiento de 6xido con un silica
t0 de metal alealino, secando y fundiendo el revestimiento
de silicato calentandolo a una temperatura superior a T60°C
(1.4009F), | |

Los siguientes ejemplos ilustrardn la prictica
del invento para producir un acero inoxidable ennegrecido
guperior a los productos similares fabricados por métodos
convencionales, Unz mueastra de acero inoxidable tipo 304
con un geabado por medio de muela ¥ bafio quimico que ha sido
ennegrecido por el procedimiento de dicromato fundido y re
vestido de dos capas de una solucidn de silicato de sodio
al 30% y tratado después de cada capa, ha sido situado en
wr armaric QCT. Esta muestraz negfa revestida habia sido
comprobada previamente para %erificar su adaptabilidad a la

soldadura, y un cierto nimero de barras habian sido solda-

.das por puntos a la muestra. Al exponerlo a la humesdad

de condensacién, el revestimiento desarrolld manchas blan-
cas salvo en las zonas inmediatas a la soldadura por pun-
tos que habia alcanzado temperaturas mds elevadas., Una -
muestra no tratada del material que habia sidg comprobada
previamente en el armario QCT y que se habiz enblanquecido

debido a un revestimisnto espeso y un tratamiento inadecua-



do, se sometid al fuego o se fundid a una temperatura de

9822C (1.8009F) durante 5 minutos y se obtuvo un ejemplar
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negro vidrioso y transparente. Al exponerlo en el armario

QCT durante el mismo periodo de tiempo, aproximadaments 24

PV S

horas, no se observd ningin emblanguecimiento. Después de
5 meges de expoZicidn, una hmuestra similér no wostrd nin-
gun signo de'eﬁb%ggquecimiento o de deterioro de cualguier
clage. Se fundid material adicional tratado de la misma
manera a diferentes tiempbs y temperaturas y en la tabla I
se describen-estas operaciones., Ia eliminacidn del agua -
alrededor de 648,8 4 760°C (f.ZOO 8 1.4069F) hizo que el
revestimiento de silicato formase burbujas y se tornase -
blanco. Temperaturas de 816°C (1.5002F) y superiores duran
te 5 minutos han hecho que el silicato fluya y se haga trans
parente, Ia fusién de los revestimientos de silicato de -
s0dio no se realizd a la temperatura superior g 643,89C -

(1.2009F) en los tratamientos convencionaler debido a la -

_formacién de burbujas o .espuma en el revestimiento, y los

6xidos formados por coloracidn térmica u oxidacidn quimica
deseritos en la Patente 3.125.471 no son bastante espesos.
(1.000 angstrons 6 menos) para evitar la oxidacidén ulte-
rior de la superficie, 6 no son bastante porosos para per-
mitir la salida del silicato fundido para formar una capa
continua, y tienden a disolverse en el vidrio de silicato
incluso a temperaturas tan bajas como 37196 (7002%), Tos
intentos para fundir muestras espesas (0,0025 mm. - 100 mi
cro-pulgadas) revestidas de silicato de sodio y colorsadas
térmicamente han producido la disolucidn del 6xido en el si

licato fundidd“s temperaturas, de 8162C (1.5009F) & superio

res, y el silicato formd perlas y perm%tié que el substrato

A A Sy A e St bt b o« | W M s
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se oxide y tenga una epariencia no uniforne.

TABIA T

Las muestras de ,acero inoxidable tipo 304 con acabado por
muela y bafio quimico. -que habian sido eanegrecidas utili-
zando el procadimiento de dicromato fundido ¥ revestidas
por pulverizacién con una solucién de silicato de sodio
al 30%, han mido trzatedas a 315,52C (600CF) despuea de -
fundir cada capa en tiempos y temperaturas diferentes. —
Se obtuvo un revestimiento muy espeso (Aproximadamente
0,005 mm.-200 micro~pulgadas).

1 11. 1.0382C (1.9002F) - 5 minutos. Se notan mds aglomera

1. Segim se reciben - negro bien wiforme con apariencia
brillante.

2. 648,8967(1.2009F) - 5 minutos. Toda la superficie se
enblanqueelo. Revestimiento con
burbujas

3. 7042C (1.3002F)

5 minutos, Toda la superficie se en-
blanguecid. Mo tan malo como la mues
tra 2,

4, 760°C (1.4008F) - 5 minutos. El emblanquecimiento dis-

minuye. Aparece mas negro.

5. 8162C (1.5002F) - 5 minutos. Se acerca a una buena wni
formidad del negro., Todavia existe
un poco de blanco,

6. 871°C (1.6002F) - 5 minutos, Se nota que el revesti-
miento ha fundido, y se ven muy po-
cas particulzs blancas.

10 minutos. El revestimiento fundido
nuy liso. Z1 brillo se asemeja al de
1a muestrapriginal.

7. 8719C (1.6008F)

8. 8712C¢ (1.6002F) - 15 minutos. Identico a la muestra 7.
9., 9279C (1.7002F) « 5 minutos., Idéntipo a la muestra 7.
10. 9829C (1.8009F) -~ 5 minutos. Aglomerados aislados en
toda la superficie.
dos en la superficie.

12. 1,0932C (2. OOOQP) - 5 minutos. Grandes perlas en to-
da la superficie de la muestra.

Para producir articulos febricados a base de ace
ro inoxidable ennegrecido es necesario preparar la super~

ficie del acero inoxidable antes de la oxidacidn., La pre-
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paracién de la éuperficie es una forma de abrasidn en la
que los desperfectos de superficie se corrigen. ILos arti
culos fabricados tipicos que pueden ser producidos son -~
productos tubulares tales como 1log que son adaptados para
aplicacidn arquitectural. Sin embargo se pueden fabricar
otras formas mds complicadas de una maneéra similar y se
les puede ennegrecer por oxidacidn segin se ha descrito -
mas arriba, Los revestimientos de dxido ennegrecido re-
ciben un acabado por impregnacién con un silicato metali-

co alcalino y se obtura fundiendo el silicato a una tempe

ratura superior a 7602C (1.4002F)., En el caso de hojas

y tiras de acero inoxidable ennegrecido, que reciben una
forma después del tratamiento para colorear la superficie
es necesario aplastar ésta antes de darles la forma.

En la prictica, el método mejorado consiste en
oxidar la superficie del acero inoxidable utilizando el
procedimiento del dicromato descrito mds arriba para con-
seguir una capa de Oxido poroso bastante espesa para pro-

teger la superficie del material y permitir que el silica

t0 que se aplica después penetre en la capa de Oxido don-

de se funde mas tarde. EL silicato de sodio soluble en

—~agua puede aplicarse utilizando uno cualgquiera entre va-

rios métodos y se trata a continuacidn después de cada ca
pa a wa temperatura de aproximadamente 315,52C (6002F)
durante 5 minutos para eliminar el agua de la solucidn,
con un espesor resultante de 0,0025 mm. (100 micro-pulga-
das) 6 mis . A continuacién se funde el silicato a una tem
peratura-de 7602C (1,4002F) o superior durante un cierto

tiempo para obtener un revestimiento continuo exento de

agua.,
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Ta util;zacién de un revestimiento fusible solu-
ble al agua es muy ventajosa respecto a 1los procedimientos
de fritaje, inmersidn o lodo de vidrio que se limitan a
métodos de splicacion comunes con sugpensiones 6 lodos.

El silicato soluble en agua penztra iguclmente en el Oxi-
do poroso y tiene wn mejor contacto que un meterial con
particulas de grandes dimensionss que funde en la guperfi
cie. Igualmente, la fusidn o el tratamiento al horno a
temperaturas elevadas no ha sido précfico antes debido a
la oxidacibn de la superficie que d4 wna apariencia de co
lor no uniforme y no conviene para aplicaciones argquitec—
turales. Nuestro procedimiento de ennegrecimiento elimina _
este problema y permite la obtencidtm de un producto vi-
drioso negro con excelentes propiedades de resistencia a
la intemperie.

Iag siguientss pruebas han sido realizadas para
determinar las propiedades del revestimiento negro fundi
do. '

Muestras de acero inoxidable tipo 304 con un aca
bado por muecla y bafio quimico, de un ‘tamafio de 101,4 x
202,8 mm. (4 x § pulszdas) que habian sido ennegrecidas -
utilizando el procedimiento.del dieromato y revestidas por

pulverizacién con silicato de sodio al 303 han sido reveg

tidas por inmersibn y tratadas a 315,59C (6009F) para Go—

tener el revestimiento mds espeso. A conbinuacién se fun
dieron las muestras a 982°C (1.8002F) durante 5 minutos
para obfensr un revestimiento continuo nsgro y brillante.
Después de 5 meses de exposicidn a una pulverizacion de
sal, al Weather-Ometer, a la humcdad de niebla, en wn ar-

mario QCT y a las condiciones wtmosférices no se produjo
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ningun cambio en las muestras.

Prueka de Vapor.

Uha ruestra de acero inoxidable normalmente enne
grecido tratado con una capa de aproximademente O,00125
m, (50 micro—pulgadas) de revestimiento tratado ha sido
comprobada comparsndols con el material fundido a alta
temperatura en un autoclave de presidn de vapor. E1 ma~'
teriél normel mostrd signos de deterioro después de 15 mi
nutos de exposicidn a una presidn de vepor de 2,265 Xg, (5
libras). Tl material fundido o sometido a alta tempera-
tura empezd a mostrar signos de disoluecién del revestimien
to solamente después de 4 horas con una presiln de vapor
de 2,265 Kg, (5 libras),

Resigtencia a la Abrasgidn.

Ias pruebas de abrasién fueron realizadas en -
ruestras de 101,4 x 101,4 mm., (4 x 4 pulgadas) de materlal
fundido (8162C - 982eC¢ / 1.500°F - 1.8002F), de material
normal tratzdo a 315,5 2C (600°F) y de.material COmo en—
negrecido o no revestido., Ia prueba sevrealizé en. um -
Taber Abrader utilizando muelas CS-10 con una carga de -~

1.000 gramos. Esta evaluacidén ha sido bzsada en el nimero

~de clclos de desgaste necesarias para rormper inicialmente

la capa hasts el substrato. Después de 10 ciclos en la
muestra como ennegrecida o no revestida,'el 0xido negro ha
sido eliminado mostrando el substrato brillante, Tl me-
terial normal tratedo mdstré,una ligera rotura después ae-
100 ciclos y el material fundido mostrd una ligera rotura
después de 1.000 ciclos.

Caracteristicas Quimicas

Muestras del material fundido fueron -

t
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comprobadas localmente durante 24 horas con soluciones
al'10 % de las ‘sustencias quimicas siguientes:

a. Cloruro de sodio - ningin cambio.

b, Acido clorhidrico - ningin cambio.

c. Hidréxido de sodio - nirngin cambio.

d, Acido sulfdrico - la muestr2 empieza a mon-
charse,

e, Acido nitrico - El revestimiento estd elimi-
nado cerca de los bordes de la muestra., Pue-
de ser debido a uwna fractura relacionada con
el borde de cizallamiento,

f£. Aceite - ningimcanbio.

g. Cemento - ningin cambio, algin regiduo.

Prueha de chogue.

Las pruebas de chogue han sido realizadas utili-
zando wn Gardner Impact Tester, y estzs pruebas indican gue

la muestra no puede ser comprimida. Ia rotura de revesti-

" mientos se produjo con impactos directos de 304 cm.-453 g.

(10 pies-libras). Con una prueba de impacto inverso, la

muestra de 0,75 mm., (0,05 pulgnda) de espesor no mostrd

ningin signo de deterioro del revestimiento con un impac—

~t0 de 2.432 cn - 453 g. (80'pies—libras).

Prueba de Freno de Ba=nda,

Un panel de 101,4 x 202,8 mm. (4 x 8 pulgadas) de
material fundido hz gido probado en el aparato de compro-
bacidn de mandril cdnico y no se observé ningin astillamien
to 0 rotura en toda la gama de las pruebas de banda, Se
aplicd cinta de celofdn a la benda y no se- observd reves—
timiento w 6xido negzro al sacar la cinta.

Solvrentes.
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Ia exposicidén del material fundido o cloruro de
metileno, a alcohol etilico, a metil-etil ketona y a aceta~
to de butilo durante 25 horas no produjo ningin cambio en

el revestimiento.

Es evidente gue se pueden realizar varios cam-

- bios y modificaciones sin salirse del espiritu del invento,

por consiguiente el alcance del invento serid limitado sola-
mente por las reivindicaciones adjuntas.

En resumen, la Patente de Invencidn que se soli-
cita deberd recaer sobre las siguientes:

~ REIVINDICACIONES -

1. Un método para la produccidén de articulos fa-
bricados de acero inoxidable ennegrecido, caracterizgdo porgue
se da forma a la hoja, a la tira u otro elemento de acero ino-
xidable, para obtener un articulo fabricado, se prepara la su-
perficie de dicho articulo fabricado, se oxida la superficie
de dicho articulo fabricado para producir un revestimiento de
O0xido poroso ennegrecido, se impregna dicho revestimiento de
O0xido con un silicato de un metal alcalino, y se seca y funde
dicho silicato calenténdolo a una temperatura superior a
7602 C (1.400¢ F). '

2. Un método para producir hojas, tiras y otros
elementos parecidos de acero inoxidable emmsrecido, caracte-
rizado porque se oxida la superficie de dicho acero inoxida-
ble para preducir un revestimiento de 6xido poroso ennegrecido,
se impregna dicho revestimiento de éxido con un silicato de me-~
*al aleelirc, e» cena w co funde dicho silicato calentéindolo
a una temperatura superior a 7602C (1.4002 F) y aplastando di-
cho acero inoxidable para permitir la fabricacidn del articulo.

3. Un método seghn las reivindicaciones 1 6 2,

t
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caracterizado porque dicho acero inoxidable se oxida con una
solucidn de dicromato de un silicato metélico alcalino.

4, Un método segin una cualquiera de las rei-
vindicaciones 1, 2 & 3, caracterizado porgue dicho acero
inoxidable se oxida para producir un revestimiento de bxido
de 10C0 a 500.000 angstroms de espesor.

5. Un método segin una cualouiera de las ante-

~riores reivindicaciones, caracterizado porque dicho acero ino-

xidable recibe la forma de un articulo tubular.

6. Be reivindica por Gltimo, como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencidén gue se solicita:
"UN METODO PARA IA PRODUCCION DE ARTICULOS FABRICADOS DE ACE-
RO INOXIDABLE ENNEGRECIDO".

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente Memoria descriptiva que consta de cabtorce péginas

nmecanografiadas.

Madrid, 14 de Abril 1.969
BERUARDO UNGRIA
PP



	Bibliographic data
	Description
	Claims



