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La presente invencidn se refiere a un método para
endurecer el plomo por dispersidn y maduracidén y es de espe-
cial aplicecion para todos aquellos usos industriales del
Ph. que requieran ung mayor durezas o rigidez que las propias
de este metal. Por ejemplo: placas de acumuladores, ceracte—
res de imprenta, balas, etc.

De los distintos procedimientos de reforzaemiento
de los metales sdlo han sido utilizados haste hace poco tiem-
po, en el caso del Pb,, aquellos que implican su aleacidon con
otros metales, es decir, el reforzemienio por disolucidn sb-
lide con o sin ulterior precipitacidén. En este sentido, se
han desarrollado gran nimero de”alaapiones constituldas prin-
c¢ipalmente por As., Sb., Sn., Ca., Te., con el fin de mejo-
rar sus propiedades de duregza, tenacidad y resistencig a lag
fluencig. 9in embargo, tales aleeciones presentan inconvenien
tes de consideracidén como reduccion de resistencis a la corro
sién,‘menor conductividad eléctrica, etc.

En la asctualidad se hen ensayado otros procedimien
tos como son: "Dispersidn de polvo metalico en plomo fundide',
UAtomi zacidn dé gleaciones", "Atomizacidn de meteles" y "Enrﬂ
durecimiento por dispersiéﬁ do bxido". No obstante, este tl-
timo presenta diferencias esencialesﬂcon el método creado
por nosotros. En efecto, se basa en la obtencidn de polvos
recubiertos de Oxido; molienda de los mismos con objeto de
romper la costra oxidadg, incrusténdols simultinesmente en
el interior de las particulas; compactacién de los polvos ¥
extrusidén o leminacidén de los compactos obtenidos. Este mé-
todo, 8i bien produce buenos resultados, resulta complicado
¥y no nos proporciona mas que laminas planas o piezas de forma

sencilla,
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El proceso que se patenta consiste en, una vez se-
leccionados los polvos de Pb., mezclarlos con polvos de dxi~
dos en proporciones determinadas, y, une vez homogeneizada
convenientemente la mezcla, comprimir los polvos en una mg-
triz de forma adecuada. El producto obtenido, compacto en ver
de, o8 posteriormente sinterizado, y transcurrido un periodo
de tiempo, durante el cual se agprecis un aumento de dureaza,
tenemos un producto apto para ser utilizado directamente.

Como puede epreciarse la tecnologle empleada es
exclusivamente la de la POLVOMETALOTECNIA, lo cual nos per=-
mite obtener de una forma directa y con gran precision pro=-
ductos acabados. Por otra parte, es evidente la economis de
mgteria que logramos, ya gue se puedsen reducir précticamente
g cero las pérdidas de materias primas; ademis, al obtenér ai
rectgmente piezas de dimensiones correctas al mecanizado de
las nismas es totalmente innecesario. Si a esto afiadimos la
existencig de prensas totalmente automaticas, con sistemas
de llenado, compresidén y expulsidn del compacto automatiza-
dos, asi como de hornos de sinterizacién continuos, vemos
que efectivemente la economls que nos proporciona este pro-
ceso es enorme.

Mediante el empleo de ls técnica expuesta hemos
logrado obtener un producto endursecido, no solamentie igual
s la aleacidn Pb/Sb. utilizade en la industria de los acumu-
ladores sléctricos como era nuestro objetivo, sino el 8% més
duro, presentando ademis una resistencia eléctrica practica~
mente nula y siendo ademés inerte a la aceidn del acido sul-
fhrico.

La tecnologla empleads en la presepte invencidn es

sxclusivamente lg de la POLVOMETALOTECNIA consistente en ob-
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tener a partir de polvos metalicos productos resisténtes ne-
disnte un tretamiento mecanico: compresidn, y otro tratamien-
to térmico: sinterizacidn.

Partimos pues de polvos metalicos, Pb. y Pb0 en
sus dos formas alotrépicas, rémbica y tetragonel, y, median-
te tamizado rechazamos aquellos polvos cuyas dimensiones Sean
superiores a 75 micras paera el O0xido ¥y a 105 mieras para el
plomo.

Seleccionados los polvos puede procederse a un tra-
tamiento de prerreduccidn del polvo de plomo en atmosfera de
H2 0 bien sin necesidad de este tratamiento, se procede g mez
clar el Pb. con 6xido de plomo en cantidades entre el 5 y 20%
Homogeneizada la mezcla se procede al llenado de la matriz ¥y

e la compresidén de los polvos, empleando presiones entre 7 ¥

Extraldos de la matriz los compactos, los cuales
poseen la suficiente "estabilidad de forma" como para ser
manipulados sin mingune precaucidn especisl, se procede a
sinterizarlos en atmbsfera normal, atmdsfers neutra o en va=
cio. Temperaturas empleadas'entre 155 C y 310 C, Tiempos de
sinterizacidén entre 30 minutos y 150 mimutos.

Una vez extreldos del horno los compactos sinteri-
zedos, se procede a almacenarlos durante un periodo de tiem~
po no inferior a 15 dlas con objeto de que el producto se
estabilice. Transcurrido este periodo de tiempo las piezas
fgbricadas pueden ser utilizadas.

Deseripcidn detellada del procedimiento:

Se parte de polvos de Pb, y de polvos de plomo
mas PbO. Examinados por difraccidén de rayos X se determina

el anglisis de los productos de partida. Los resultados son
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los siguientes:

Polvos de Pb.- Plomo de gran pureze muy ligeramen-
te oxidado.

Polvos de Pb. més PbO.~- Ochenta por cienmto de PbO
(Iitargirio tetragonal con indicios de Litargirio rombico)

& el resto Pb. "

A contimuacién se procede a una clasificacidn gra-
nulométrica de smbos polvos y se separan en fracciones, Por
une perte, con respecto al polvo de plomo se toman las frac-
ciones siguientes: una menor de 75 micras y otra mayor de
75 micras y menor de 105 micras. Con relacidn al Pb mas Pb0
(fase dispersa) solamente se selecciona la fraceion menor de
75 micras.

Posteriormente se procede, utilizando para cada en-
gayo uns de las fracciones sebaradas de plomo y no unz mez-
cla de smbas, a mezelar los polvos de plomo con distintos
porcentajes de fase dispersa. Los resultados obtenidos acon-
sejen de un 5 a un 25% de fase dispersa.

Mezclados lo més homogéneamente posible los cons—
tituyentes se procede a llenar con ellos matrices cilindri-
cas de 25 mm. de didmetro y comprimiendo las distintas mez-
clas bajo diferentes presiones. Se pusde observar que pre-
siones inferiores a 10 Kg/mm? nos proporeionan compactos
con muy baja "estabilidad‘de forma", y que presiones supe-
riores a 26 Ké/hmz producen lg rotﬁra de los compactos.

Una @ez obtenidos los compactos en verde se proce-
de g sinterizarlos a distintas temperaturas y con distintos
tiempos ds sinterizacidn. Los resultados obtenidos nos indi-
can que la temperatura correcta este comprendide entre 155

¥ 310 grados centigrados y que el tiempo mis adecuado esta
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comprendido entre sesenta y clento cincuenta minutos. Si se

realiza el experimento en atmsfera neutra y en vacio, los
resultados son similares.

Una vez sinterigzados los compactos se observa que
la dureza de los mismos no perménece estable sino que varia
aumentando con el tiempo en un intervalo de quince dias al
cabo del cual se estabilizaba.

Durante la sinterizacidn de los compactos no se
aprecis minguna veriacién de forma , lo que nos permite di-
setigr las mgtrices con las dimensiones definitivas. Por otra
parte, este hecho hace fotslmente innecesario cualquier me-
canizedo de los productos sinterizados.

A lo largo de toda nuestra experimentacidén se han
realizado los siguientes ensayos:

ENSAYO DE DUREZAY

Para determinar la dureza se ha procedido a medir
el difmetro de la huella que marca una bola de 10 mm. de dig
motro sometida a una carga de 31,2 Kg. Evidentemente cuanto
mayor es el didmetro de la huella menor sera la durezs del
material objeto de estudio. Dado que la huella producida so-
bre ung muestra de aleascidn plomo-gntimonio usada en la in-
qustria de los acumuladores eléctiricos es de 1,85 mm. de
didmetro rechazaremos aquellas piezas que, Sometidas a ense~
yo bajo las mismas condiciones, queden marcadas con huellas
de meyor didmetro.

RESISTENCIA ELECTRICA: _

Dado que una de las propiedades més caracteristi-
cas del plomo es su baja resistencia, nos interesa que el
plomo endurecido, obtenido por este procedimiento, posea

estas caracteristicas. Realizadas las medidas oportunas se
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observa que con las determinadas condiciones de trabajo ex-
puestas, se obitienen resistenciass inferiores a 1 ohmio.

RESISTENCIA A LA CORROSION:

Otra de las caracteristicas notsbles de sste plo-
mo endurecido es su pasividad ante el ataque del acido sul-
farico, Bnsoyos reaelizados en este sentido nos indican que
gl cabo de 100 dims de ataque por dicho acido las piezas
no presenten ningin deterioro.

Vemos puss que bajo determinadass condiclones pode-
mos\pbtener un plomo de mayor durezs que la aleacidn Pb/Sb
utilizada en la industrip de acumuladores oléctricos y ade-
mas con similares propiedsdes eléctricas y de resistfencia
8 la corrosidén por &cido sulfirico. Estas condiciones son

lgs siguientes:

Granulometria de los polvos de Phb. Inferior a 105 micras
" U R 1 " Pbo. " L O
Porc;nxaje de f;seqdiSPe;sa i Delﬁ5 al 53% )
Presidén de compactacion De 5 a 26 Kg/mm?
Temperaturs de sinterizacidn de 125 a 310 grados
centigrados.
Tiempo de ginterizacidn de 30 a 150 mimutos
Atmésfers del horno Aire, neutra y vacio
Tiempo de maduracidn natural No inferior s 15 dlas

Como ejemplo de los resultados por nosotros obte—
nidos indicamos el de ung Serie de probetas fgbricadss se~
gin ol esquems siguiente:

‘ Composicidn: Pb, inferior a 75 micras, 20% de fase
disperssa.

Compresidn: 20 Kg/mm2,

Sinterizecién: 120 minutos a 250 grades centigrg~

dog.
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Maduracidn naturals 15 dlas.

Ensayo de dureza: dismetro de huella 1,75 mm.

Resistencia eléctrica: 6 ohmios.

Gorrosidn por &cido sulflrico: nuls al cabo de
100 dlas.

Descrita suficientemente la naturaleze de la inven-
cidn 8élo queda afadir que podra ser variado todo aquello
que no suponge una elteracidn de la esencialided del método
expuesto en la paseda descripeidn, la cual deberad ser tomada
en su mas amplio sentido y no como una limitacidn de posi-
bilidades de realizacidn,

El solicitante se reserva el derscho de extender
esta demanda a los paises extranjeros, reivindicande ls mis-
me prioridad de la presente solicitud al amparo del Convenio
Internacional paera la Proteccidn de le Propiedad Industrial.

Igualménte el solicitante se reserva el derecho de
introducir en la presente invencion cuentos perfeccionamien-
tos sobre ls mismas puedan derivarse, mediante la solicitud
de los correspondientes Certificedos de Adicidn en la forme
seflalada por la Ley.

¥ O T A

Lo patente de Invencidn, que se solicite por vein-
te afios, para Espafia, de acuerdo con la vigente Legislacidn,
deberd recasr sobre: "METODO PARA ENDURECER EL PLONO POR
DISPERSION Y MADURACION", segfn las caracteristicaé esencia-

-

les de las siguientes:

REIVINDICACIONES
18.~ Método pera endurecer el plomo por disper-
sion y meduracidn, caracterizado porque una mezcla homogénea

de polvos metalicos de plomo ¥ dxido de plomo, se somete su-
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cesivamente g un tratemiento mecanico de compresidn y a un
tratemiento térmico de sinterizacidn, seguidos ambos trata~
mientos de un proceso de estabilizacidn.

28 .~ Método para emdurscer el plomo por dispersidn
y meduracidn, segin reivindicacidn 12 y caracterizado porque
lg mezcla homogénes esta compuests de dos fases: una fase
compueste de polvo de plomo con gramulometria inferior a 105
micrgs y ung segunda fase o fase dispersa compussta por pol-
vos de plomo y de oxido de plomo de una granulometris infe-
rior & 75 micras y en una proporcidn de un 5 @ un 25% de fase
disperssa.

38,~ létodo pars endurecer el plomo por dispersidn
y maduracidn, segin reivindicaciones 18 y 28 y caracterizado
porque el plomo componente de los polvos es de gran pureze ¥
ligeramente oxidado y los polvos de plomo mgs dxido de plomo
estén en la proporcidn de 80% de PbO, litargirio tetragonal
con indicios de litargirio rdémbico, y el resto plomo.

48,~ Método para endurecer el plomo por dispersidn
y maduracidén, segin reivindicacidén 18 y caracterizado porque
la presidn de compresidén es de 5 & 26 Kg/mm2,

58,- M&todo para endurecer el plomo por dispersidn
y maduracidén, segan reivindicacidén 12 y caracterizado porque
le temperatura de sinterizacidn esta comprendids entre 155 ¥
3102 G y el tiempo de sinterizacidén esta comprendido entre
30 & 150 minutos y preferentemente entre 60 y 150 minutos in-
dependientemente de ls atmdsfera del horno, ya que la sinteri
zacidn puede hacerse en atmosfers normal, neutrs o en vacilo.

_ 68.~ Método para endurecer el plomo por dispersién

y meduracién, segin reivindicacidn 12 y caracterizado porque

ung vez realizado el proceso de ginterizacidn lg durezs del
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producto slcanze su maximo valor estabilizéndose gl cgbo de

unos quince dfas.

78 .~ METOLO PARA ENDURECER EL PLOMO POR DISPERSION

Y MADURACION.

Segin queda sustanciglmente descrito en la presente

. . - I 4 .
memoria, que consta de diez hojas, escritas a maquina por

une sola cara.

Maaria, 27 JUH 1972

TUNDACION GOMEZ PARDO.
P L] P L]
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