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RESUMEN DE LA INVENCION

Esta invencidén se refiere a composiciones de reves-
timiento que se preparan, en términos generajes, a partir
de un componente precursor en forma de composicidén liquida
al que se le afiade un concentrado adaptado para ser mezcla-
do con dicho componente precursor., Ll concentrado contiene
metal pﬁlverulento y une cantidad mucho menor de un eter -
de celulosa soluble en agua, conteniendo preferiblemente un
liguido orgdnico adicional dispersable en agua. El componen-
te precursor puede ejemplificarse por una solucidén de un -

L

éecido inorgdnico tal como &4cido crémico, en agua,

ANTECEDENTES DE LA TNVENCION

Hasta el mdmento ge vienen utilizando metales en forma pul-
verulenta en mezclas, por ejemplo en un medio liquido con -
écido crémico, para obtener un revestimiento aplicable a -
sustratos metdlicos, Esto puede aportar al sustrafé;;esis-
tencia a la corrosidén y ha sido descrito en la Soifdiiud de
Patente Estadounidense, N2 de Serie 96.967. Las compésicio-
nes de revestimiento son en general dispersiones de'ﬁolvo -
metalico fiﬁ;mente dividido o escamas metalicas en agua o
t-butanoi. Estas composiciones, que se caracterizan por tew
ner sustancialmente una base acuosa y contener pqrtioulas -
metélicas,, pueden mejorarse mediante mezclado con un ligqui-
do orgénico de alto punto de ebullicidn, Esto da lugar a un
incremento ‘en las caracteristicas de revestimiento, tal co-
mo se ha descrito por ejemplo en la solicitud de Patente -
Estédoqnidense Ne 173.243.

'En la Patente Estadounidense N2, 3,318,716 se des-

P

criben composiciones que constan en lineas generales de -
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escamag de aluminigun glicollpolimero y un agente humectan-
te, Estos concentrados, usualmente en forma de pasta o li-
quido, pueden usarse en pequefias caniidades como ¢composicio-
nes antiespumantes y pigmentadoras, La pasta o liquido se -
afiade a la composicidn de revestimiento tal como las dis-
persiones de resina en agua. Fstas composiciones derevesti-~
miento contenieﬂdo resina y otras composiciones similares -
indicadas para proteger sustratos metdlicos, pueden también
contener, por ejemplo, compuestos inorgénicos tales como -
dcido fosférico o Acido molibdico, o sales metdlicas de di-
chos 4cidos. Estos compuestos inorgénicos son también dti-
les combinados en composiciones de revestimiento con un ma-
terial particulado, por ejemplo, polvo de aluminio, tal co-

mo ge ha descrito en la Patente Estadounidense 3.248.251.

SUMARTO DE LA INVENCION

Los concentrados de pigmento, tales como las compo-
siciones discutidas més 'arriba, descritas en la Patente Ls-
tadounidense 3,318,716, pueden ser Utiles para impartir can-
tidades minoritarias de pigmento a una composicién"&é reves-
timiento, También exhiben propiedades antiespumantes cuando
se utilizan de esta manera. 5in embargo, cuando ¢l metal -
particulado es utilizado en la composicién de revestimiento
en dosis més elevadas, tal como se describe en la Sollcitud
de Patente antes mencionada, N2 de Serie 96,967, dicho me-
tal particulado ofrece una combinacién deseable de carac-
teristicas de revestimiento que van mds alld de la simple
pigmentacidn, Cuando las caracteristicas de revestimiento

resultan incrementadas de manera adicional por el mezclado

con una cantidad incrementada de metal particulado en es-
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camas en un medio acuoso y frecuentemente con otros liqui-
dog de revestimiento e incluso, cuando dichas mezclas van
acompafiadas por la adicidén de cantidades menores de agen-
tes humectantes, se tropicza de nuevo con problemas de for-
macién de espuma,

'Se aporta ahora una composicidn me jorada que puede

’

ser utilizada en forma concentrada y en dicha forma puede
ser Tdcilmente mezclada con otros ingredientes liquidos,
en una composicidn de revestimiento exhibiendo excelente -
gsupresidén de espuma durante el mezclado., Dicha composiciodn
concentrada suministra también composiciones de revegtimien-—
to liquidas de base acuosa que pueden ser aplicadas a un -
sustrato, incluyendo aplicacidén por inmersién—revestimiento,
de manera que del andlisis del revestimiento fresco'y del
andlisis del bafio de revestimiento, se deduce una coirela-
cidén degeable casi paralela en lo que se refiere a las con-
centraciones de los ingredientes de revestimienﬁo:éﬁ:él ba-
fio y en el revestimiento fresco aplicado. Xsto es pafticu-

larmente dificil de conseguir, por ejemplo en revestimien-

to por inmersién, en bafios que contienen concentraciones
aunentadas de metal particulado,

Mas ampliamente, la presente invencidn se refiere
a una composicién concentrada adaptada para ser mezclada
con un precursor de revestimiento liguido, formando una
composicibén de revestimiento liquida para aplicacidn a un
sustrato metdlico, conteniendo este concentrado, excluido
el medio liquido, entre alrededor de O'l y 3 por ciento en
peso de eter de celulosa soluble en agua yescamas de metal
pulverulento, La invencién estéd asimismo dirigida a los -

concentrados que contienen liquidos orgénicos dispersables
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en agua y tienen una relacidn en peso de metdl ~en escamas
a liguido orgénico entre alrededor de 1l:4 y alrededor de

4:1, siendo el liquido orgdnico dispersable en agua un -
compuesto orglnico de alto punto de ebullicién y estando

dicho punto de ebullicién por encima de los 100¢C a la -

presidn atmosférica,

la presente invencidn estd dirigida adicionalmente
a la preparacidn de composiciones de revestimiento que uti-
lizan dicha composicidn concentrada asi como a las composi-
ciones de revestimiento acuosas y revestimientos aplicados
que se obtienen con ellas,

Los substratos a los que se dirige la presente in-
veneidn, para ser recubiertos con composiciones de revesti-
miento, son los sustratos metdlicos a los que se puede -
aplicar en términos generales un 4cido inorgdnico mis un -
metal pulverulento, en forma derevestimiento liquido, con
el fin de incrementar la resistencia a la corrosidén de di-
chos sustratos metéliqos, aunque pueden ser recubiertos -
otros tipos de sustratos. Por conveniencia, el compuesto
orgénico de alto punto de ebullicidn, como se deseribird
mis en particular posteriormente, se denomina aqui frecuen-

temente como “hidrocarburoc de alto punto de ebullicién" sim-

plemente,

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREPERIDAS

Los éteres de celulosa solubles en agua, y mds es-
pecialmente aquellos de importancia comercial, pueden cla-
gificarse dentro del tipo de los idnicos, tal como la car-

boximetilcelulosa sédica, y los anidnicos, Estos (ltimos -

ineluyen los hidroxialquiléteres, como por ejemplo la hi
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droxietilcelulosa, asi como los de tipo alquilico de los

que es ejemplo la metilcelulosa, Aunque los de tipo idni--
co son los mis hidrofilicos, pueden ser precipitados de 1las
soluciones en presencia de iones metédlicos, Consecuentemen-—
te, especialmente en 1o que se refiere a composiciones de
revestimiento acuosas preparadas a partir de acido crémi-
co, los éteres de celulosa no-idnicos son los preferidos.

Ademis los éteres hidroxialquilicos son particular~
mente preferidos debido a su mejor solubilidad tanto en -
agua fria como caliente,

Los éteres de celulosa solubles en agua se han co-
nocido primeramenie en la industria como espesantqg, por
ejemplo, en pinturas létex y composiciones adhesivas;VSe
admite también que especialmente los éteres alquiligés son
algo tensoactivos pretendiéndose en vista de esta actividad
que al menos alguno de estos éteres en general son.dtiles
sin inducir o aumentar los problemas de formacién;ﬁé,éSpu—
mas, Se reconoce sin embargo que tales éteres pueq;h‘kxhi-
bir actividad superficial, particularmente en un m@éib acuo~-
80 ¥y gue pueden en congecuencia tener tendencia a caﬁéar -
problemas de espumas en tales sistemas, En tales casos pue=
den ser recomendables los agentes antiespumantes,

En el trabajo conexionado con el alcance de esta in-
vencién en particular se ha obgervado que los agentes ten-
soactivoes, incluyendo los agentes tensoactivos no-idnicos,
gon sblo capaces de una actividad minima, m4s bien que una
supresién enérgica de la formacidn de espuma durante la pre-
paracidén de composiciones de revestimiento acuosas. Asi, -

los aductos de poliéteres polietoxi modificados liquidos,

incluso en cantidades de hasta el 5 por ciento en volumen,
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aunque me joran la dispersabilidad de los ingredientes de la
composicién, se muestran incapaces en cuanto a la supresién
de espuma deseada,

En consecuencla, teniendo en cuenta todo lo ante-
rior, la accién de los éteres de celulosa solubleg en agua
como reductores de espuma y, especialmente, la drdstica re-
duccidén que se logra durante la preparacién de las composi-
clones de revestimiento, resultd ser realmente inesperada,

Por razones de economia, las composiciones de re-
vestimiento contienen preferiblemente menos de aproximada~
mente el 3 por ciento en peso, basado en el peso total de
la composicidn de revestimiento, de eter de celuiogsa solu-
ble en agua, Para incrementar le supresién de espwna, tales
composiciones contienen el eter de celulosa en caatidad su-
perior a alrededor del 0'0l por ciento en peso, también ba-
sado en el peso total de la composicién de revestimiento.
Cuando la preparacidn de la composicién de revestimiento su-
pone mezclar una composicidn concentrada con un precursor -—
de revestimienxé de base acuosa, dicho concentrado contie-
ne, sin contar algo de agua, entre alrededor del O'l y el
3 por ciento en peso del eter de celulosa soluble en agua,
Esto ha demostrado que aporta cantidades ventajosas de eter
de celulosa en la composicidn acuosa de revestimiento fingl -~
mente preparada, mientras que asegurggue no estardn presen—
tes cantidades superiores a alrededor del 3 por ciento en
peso de dicho eter, Preferentemente, por razones de eficien-
cia y economia, el eter de celulosa soluble en agua es uno
de los del grupo que incluye hidroxietilcelulosa, metilce-

lulosa, metilhidroxipropilcelulosa, etilhidroxietilcelulosa,

metiletilcelulosa, o mezclas de estas sustancias,



1 La formacién del concentrado suministra material ap-
to para ser mezclado con un precursor de composicidn de re-—
vestimiento acuoso. Esta mezcla forma la composicién de re-

. vestimiento para aplicacidn a sustratos metdlicos. EL pre-

5 cursor de la composicién es en términos genéricos una compo-
sicién que es Util para su aplicacién a un sustrato metdlico,
incluso‘prescindiendo del mezclado con el concentrado, Por -
ejemplo, la composicidn puede ser simplemente una solucidén
de 4cido crdémico en agua. Tal como se ha descrito, por ejem-

10 plo, en la Patente Estadounidense 3.351.504, una solucién -
acuosa de tal naturaleza es Util para formar una pelicula
en la superficie del sustrato metdlico apta para unir subsi-
guientemente al mismo materiales termoplésticos queiae otra
manera serian dificiles de fijar al metal,

15 Se ha notado sin embargo que cuando los pracursores
de la composicidén acuosos se mantienen a un pH inferior a -
aproximadamente 2'5, tienden a establecer, cuando;héfesté
presente el éter de celulosa soluble en agua en la;opéracién
de mezclado, una evolucidn ligeramente mayor de egﬁg@a y/o

20 une espuma mas persistente, En consecuencia, cuan&ojﬁayan
a ger utilizadas dichas composiciones acuosas en la presen-
te invencidn, es especiaelmente ventajosa la presencia de -
eéier de celulosa soluble en agua.,

Las composiciones liguidas a las cuales ha de ser

25 afiadido el concentrado son mezclas intimas en un medio 1i-
quido de un compuesto inorgénico soluble en agua, siendo -
un e jemplo de estos compuestos el mencionado mas arriba,

El compuesto debe aportar, como cantidad mayoritaria del

compuesto en solucidn, una sustancia de cromo, aunque se

30 congsidera que cantidades menores, por ejemplo 25 por ciento
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en peso o menos de tal compuesto, pueden ser aportadas
por soluciones tales como las de Acido molibdico, Son -
de especial interés las composiciones acuosas contenien-
do cromo hexavalente conteniendo précticamente en todos
los casos dcido crémico como sustancia mayoritaria apor-
tadora de cromo hexavalente, Aunque estas composiciones
acuosas de particular interés pueden contener sélo una -
pequeiia cantidad, por ejemplo 5 gramos por litro de cromo
hexavalente, expresado como Cr 03 ¥, pueden contener hag-
ta 100 gramos por litro de composicidn de cromo hexavalen—
te, expresado como Cr 03, dichas composiciones contienen
tipicamente desde alrededor de 10 hasta alrededor de 60
gramos por litro de cromé/;exavalente, expresado coio Cr03.
Para constituir el medio 1liquido, el agua aporta
la cantidad preponderante de dicho medio>liquido, siendo
preferiblemente sélo una cantidad muy inferior del medio,
otro material liquido., De esta forma, los medios acuosos,
contienen en términos generales menos de aproximadamente
10 por ciento de otros liquidos por ejemplo, t-butanol, y
liquidos orgénicos inertes, es decir,liquidos téleé que no
resulten fécilmente oxidados en solucidén orgénica acida,
ineluyendo hidrocarburos halogenados liquidos, algqnos
de los cuales han sido discutidos en las Patentes Ista-
dounidenses 2,762,732 y 3.437.531. Una cantidad sustan-—
cial de 1iquido en un medio liquido acuoso, es decir, has-
ta un 50 por ciento en volumen basado en el volumen total
de 1iquido en el medio acuoso puede ser aportada sin em—
bargo por un liquido orgénico dispersable en agua, Vicho
1liguidobrgénico, cuando estd presente, aporta también sus-

tancialmente por encims de alrededor del 5 por ciento en
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volumen, sobre una base similar, de dicho liquido total.

Is més importante que este compuesto orgénico de
alto punto de ebullicidn tenga un punto de ebullicién a
presibén atmosférica superior a 1002C, El compuesto orgd-
nico debe ser ademds fécilmente dispersable en agua y pre-
feriblemente soluble en agua. Tales compuestos organicos
tal como se usan, son aquellos que son retenidos durante
el desecado sobre el sustrato recublerto en cantidad y -
duracidén suficiente para permitir la participacidén del hi-
drocarburo en la formacidén del revestimiento, Esta parti-
cipacidén puede ejemplificarse en el revestimiento por re-
duccién de cromo del estamo hexavalente al trivalente,

Los compuestos organicos contienen carbono, a;ige—
no e hidrdégenc y tienen al menos un constituyente gﬁé con—
tiene oxigeno que puede ser hidroxilo u oxo, o uii- & :po
eter de bajo peso molecular, es deeir, un grupo eteruC1—Cz.
Dado que se persigue la dispersabilidad en agua yyprgferi-
blemente la solubilidad en agua, los hidrocarburoé‘iqiime-
ros no son particularmente adecuados de manera qugiiés hi-
drocarburos que pueden servir ventajosamente cqntfeﬁén mew
nos de aproximadamente 15 dtomos de carbono., Entre los hidro-
carburos particulares que pueden estar presentes en las com
posiciones acuosas de revestimiento se incluyen di y triprg
pilenglicol, los éteres monometilico, dimetilico y etilico
de estos glicoles, asi como de diacetona alcohol, los éte-
res de dietilenglicol de bajo peso molecular y mezclag de
los compuestos citados,

El metal pulverulento en escamas, por ejemplo, cine

en escamas o aluminio en escamas, o mezclas de dichas es-

camas, menos preferiblemente por proteccidn calvénica e -
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impregnabilidad, son tipicamente aguellos metales en for-

ma pulverulenta que tienen un grosor del orden de 0'1-0'3
micras y mis tipicamente un tamafio no sustancizlmente su-
perior a 15 micras en su dimensién mds larga, las escamas
de aluminio, también denominadas frecuentemente como pig-
mento de aluminio laminar, han sido discutidas, por ejem-—
plo, én la Patente Estadounidense 2,312,088. Las escamas
pueden mezclarse con polvo de metal particulado, pero de
forma caracteristica,sélo en cantidades minoritariés de
polvo, y dicho polvo debe tener un tamafio de parbicula
tal que todas las particulas pasen las 100 mallas y una
porcidn mayoritaria pase las 325 mallas ("mallaé"rse usa,
aqui en el sentido de la U,S, Standard Sieve Series (Se-
rie de Tamices Normalizados }stadounidense) ). Las,barti-
culas de polvo son generalmente esféricas en contraste -
con las caracteristicas laminares de las escamas,

Las composiciones de revestimiento de interés -
perticular contienen una cantidad de metal pulverulento
que ne excede de unos 500 gramos de metal por litro de -
medio liquido de composicidn de revestimiento, Una canti-
dad superior supone aumentar el costo gin un incremento -
significativo en la protececidn del sustrato recubierto,

Tgles compogiciones de revestimiento pueden apli-
carse al sustrato metdlico por cualquier procedimiento -
convencional de revestimiento de un sistrato con un liqui-
do, por ejemplo, revestimiento por inmersidn, revestimien-
to con rodillo o revestimiento inverso con rodillo o téc-
nicas combinadas como, por ejemplo, técnicas de pulveriza-~
cién y brocha., De forma tipica, la composicidén se aplica

por simple inmersidn del articulo dentro de la composicién,
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La superficie metalica puede ser una superficie metdlica

precalentada con el fin de favorecer el curado de la com-
posicidn, o la composicidn de revestimiento puede ser apli-
cada a partir de un baflo calentado, por ejemplo, uno calen-
tado hasta 200eTF (939C),

La composicién de revestimiento puede contener -
cierta cantidad y, generalmente contiene hasta, pcn‘éjemplo,
aproximadamente 0'05 por ciento en volumen, basado ‘en el -~

3

liguido total de la composicién, de un agente tensoastivo,
Dicho agente puede estar presente en cantidad tan ;équeﬁa
como 0'0005 por ciento en volumen, también referido al 11~
guido total, Los agentes que provocan la dispersidp’del me=
tal pulverulento son aductos polietoxi, de los que. son ejem
plos los alquilfenoxipolietoxialcanoles, y derivados de -
los mismos, algunos de los cuales se describen en la Paten-
te Estadounidense 3.281,475. Tales agentes son noiénicos y
tienen entre alrededor de 7 y 50 unidades oxietileno en la
molécula., Ls ventajoso, para mejor dispersabilidad que el
agente esté presente en la composicidén de revestimiento en
cantidad entre alrededor de 0'001 y 0'02 por ciento en volu-
men,referido al liquido total,

Como se deduce de lo dicho hasta ahora, los ingre-
dientes para el revestimiento completo pueden combinarse
en envases separados, por ejemplo, un sistema de dos enva-
ses de los que uno contenga el precursor de la composicidn
liguida de revestimiento y el otro envase contenga el eter
de celulosa soluble en agua y el metal pulverulento; cada
envase puede contener adicionélmente una cantidad de agen—

te tensoactivo, o éste puede estar todo en el envase que

contiene el metal. Cuando el metal pulverulento esté en un
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medio acuoso, es preferible que esté presente también en
el envase un compuesto orgdnico de alto punto de ebulli-
¢ién, En el mezclado de los ingredientes, es siempre pre-
ferible que el agente tensoactivo esté presente para ayu-
dar a la dispersién del metal pulverulento en la composi-
¢iébn,

. Pueden estar presentes otros compuestos en el pre-
cursor de la composicidén liquida de revestimiento pero, -
inclusgo en combinacidén, para algunos precursores de la com-
posicidn de revestimiento liquida, aguéllos estén pfésentes
en cantidades francamente minoritarias. Debido a esto, no
afectan demasiado de forma perjudicial a la integridad del
revestimiento, por ejemplo, en lo que respecta a la slec-
tro-conductividad y proteceidén galvénica, Asi, alzunas com—
posiciones deben estar sustanciwlmente libres de resinas y
pueden estar sustancialmente libres de pigmentos, es decir,
contienen poco si no nada de pigmento o resina, tal como
10 gramos por litro de ambos en total o menos, estando pre-
feriblemente libres de resina. También, dado que la adhe-—
rencia del metal particulado al sustrato metdlico puede lo-
grarse por obtra accidn, por ejemplo, por la pretendida in-
teraccién de una sustancia que aporta cromo con un hidro-

carburo de alto punto de ebullicidén durante el secado, -
estas composiciones de revestimiento no necesitan contener
resina, y tales revestimientos que seran subsiguientemente
provistos de un revestimiento findl estdn siempre virtual-
mente libres de pigmento,

Estos otros compuestos incluyen adicionalmente sa—~

les y 4cidos inorganicos asi como sustancians orgénicas, em-—

pleadas frecuentemente de manera tipica en el campo del re-—
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vestimiento de metales para impartir cierta resistencia a
la corrosidén o mejorar la resistencia a la corrosién .en
las superficies metdlicas, Dichos materiales incluyen clo-
ruro de cinc, cloruro de magnesio, varios c¢romatos, por -
ejemplo, cromato de estroncio, molibdatos, 4cido glutdmi-
co, 4cido suceinico, nitrato de cinc y'succinimida, siendo
preferible evitarlos todos ellos, pero si estén presentes,
se utilizan usualmente en la composicién liquida e?jﬁha -
cantidad méxima total inferior a 5 gramos por 1itgo;J

En cuanto al sustrato metdlico que contieﬁévéi re~
cubrimiento aplicado, la temperatura preferida para el ca-
lentamiento subsiguiente, el cual es también frecueutemente
referido a curado y que debe ser precedido de un seéédo,
tal como secado por aire, estd dentro de los mérgengs en—
tre alrededor de 400°F (204¢C) a una presidén de 760”mm.'Hg
¥ no muy por encima de aproximadamente 1,0002F (5382C). Una
temperatura del sustrato tan elevada puede lograrse median-
te precalentamiento del metal antes de la aplicacidn de la
composicién ligquida, Sin embargo, dichas temperaturas de -
curado no exceden frecuentemente una temperatura dentro -
del intervalo aproximado 450¢F - TOOCF (232 - 371eC), A tem-
peraturas de curado fan elevadas el calentamiento puede reali
zarse tan rapidamente como en aproximadamente 0'2 segundos
o menos pero frecuentemente se mantiene durante varios mi-
nutos a una temperatura reducida,

Antes de comenzar el tratamiento de la presente in-
vencibén es, en la mayoria de los casos aconsejable eliminar
materias extraflas de la superficie del metal médiante lim-
pieza perfecta y desengrasado, El desengrasado puede lle-

varse a cabo con agentes conocidos, por ejemplo, con agen-
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tes que contengan metasilicato sédico, sosa cadstica, te-

tracloruro de carbono, tricloroetileno y similares, Las

composiciones alcalinas de limpieza comerciales que com-

binan tratamientos de lavado y abrasién suave pueden em-
plearse con fines de limpieza, por ejemplo, una solucidn
limpiadora a base de fosfato trisddico e hidréxido de so-
dio acuososg,

Ademés del limpiado, el sustrato puede someterse
g limpiado mds grabado,

Despues del calentamiento, el sustrato recubierto
resul tante segin la presente invencidn puede ser adicional -
mente provisto de un revestimiento de acabado con cualquier
pintura adecuada, es decir, una pintura, imprimacién. inclu-
yendo imprimaciones por electrodeposicidn, e imprimuciones
soldables tales como las imprimaciones ricas en cinc gue
pueden ser aplicadas tipicamente antes de la soldadura con
resistencia eléctrica, y pinturas tales como esmalte, bar-
niz o laca, Dado que las superficies de metal recubiertas
de la presente invencidén pueden exhibir una deseable igua-
lacidén en cuanto & la adhesién del recubrimiento de acaba -
do, cuando se comparan, por ejemplo, con el sustrato meti-
lico no recubierto, se aplican frecyentemente pinturas so-
bre dichos sustratos recubiertos., Tales pinturas pueden con-
tener pigmentos en un liganie o pueden carecer de pigmentos,
por ejemplo, generalmente lacas de celulosa, barnices de co
lofonia y barnices oleoresinosos, como por ejemplo barniz
de aceite de tung. Las pinturas pueden ser del tipo de las
gue eliminan disolvente o de las que eliminan agna, por -

ejemplo, latex o resinas solubles en agua, incluyendo las

alqufdicas modificados o solubles, o las pinturas pueden -
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tener disolventes reactivos tal como en los poliesteres y
poliuretanos. Otras pinturas adicionales que resultan ade-
cuadas y pueden usarse incluyen pinturas al aceite, inclu-~
yendo pinturas de resinas fenélicas, alquidicas que elimi-
nan disolvente, epoxis, acrilicas, vinilicas, incluyendo
polivinilbutiral y revestimientos tipo aceite-cera tales
como las pinturas aceite de linaza-parafina. Las'pinturas

pueden aplicarse como acabados de fabricacién,

ERFEN

-

Los siguientes ejemplos muestran formas en’las que

s

la invencién se ha puesto en priacticapero no deben inter-

pretarse como limitativas de la misma, En los ejemplos se

han empleado los siguientes procedimientos.

Preparacidén de las muestras para ensayo

Lag muestras para ensayo sSe preparan de mane;a ti-
pica para el subsiguiente tratamiento, mediante iﬁméréién
en agua a la que se han incorporado 2 = 5 onzas (56 - 141 gra
mos) de solucidén limpiadora por galon (3'8 litros) de agua,
La solucién limpiadora contiene por lo genersal 75% en peso
de hidrdéxido potdsico y 25 por ciento en peso de fosfato -
tripotdsico, El bafio se mantiene a temperatura de alrededor
de 1502 —~ 1802F (65 ~ 829C) y durante la limpieza el bafio
puede ser agitddo mecinicamente, Despuéds del tratamiento de
limpieza los paneles se enjuagan con agua caliente y se se-
can,

Aplicacidn del revestimiento a las muestras de ensayo Y _pe-

sado del revestimiento,

Las muestras limpias se recubren de manera tipica
colocéndolas en un cesto de alambre y sumergiendo el cesto
en la composicién de revestimiento, sacando el cesto y dre~

nando el exceso de composicidén con un ligero movimiento de
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agitacidn, repitiendo la inmersidn y drenaje cuando se de-
sea un revestimiento aumentado. Zote drenado se continua =
inmediatamente con el endurecido o secado con aire a tempe
ratura ambiénte hasta que ¢l recubrimiento est4 seco al -
tacto y endurecido a continuacidn, colocdndose usualmente
las muestras en una plancha para endurecido, Il endurecido
se lleva a cabo bajo lamparas de infrarrojo a temperatura
del aire alrededor de 550°F (2872C) a menos que sc especi—
fique otra cosa, por un tiempo de hasta 10 minutos, tam-
bién a menos que se especifique otra cosa,

El peso del recubrimiento de las muestras, general-
mente expresado como peso por unidad de superficie,. se de-
termina seleccionando un lote de muestras al azar de drea
superficial conocida y pesando el lote antes del recubri-
miento. Después que el lote ha sido recubierto, se vuelve
a pesar y el peso de revestimiento por unidad de superfi-
cie seleccionada, prdcticamente siempre presentada en mi-
ligramos por pie cuadrado (ml./sq.ft), se obtiene por célcu
lo directo,

EJENMPLO 1

Se mezclan 350 gromos de escamas de cinc que tie-
nen un grosor de particula de alrededor de 0'l - 0'2 mi-
cras y una dimensién méxima de particulas discretas de al-
rededor de 15 micras con 200 mililitros (ml,) de dietilen-
glicol més 4 ml, de humectante que es un aducto polietoxi
modificado noidnico que ticne una viscosidad de 180 centi-
poises a 25¢C y una densidad a 252C de 8'7 libras por ga-
1én (aproximadamente 1'044 gramos por mililitro). Iste mez-

clado se logra con agitacibén vigorosa de esfuerzo consiante
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durante 5 minutos sin que acompafie a este mczclado una for-
macién significativa de espuma, Por separado, se afiaden 50
gramos de dcido crémico a 400 ml, de agya desionizada con
agitacidn ﬁecénica moderada,

A la pasta de escama de cinc se afiade lentamente,
con agitacién mecénica moderada, 300 ml de solucidn predi-
suelta en agua conteniendo 2 gramos de hidroxietilecelulosa
(HC) espesante; el espesante es un polvo colorea@q‘éntre -
crema ylilanco que tiene un peso especifico de 1'3%;7 1140
a 20/209C, una densidad aparente de 22 - 38 libré&}bié cli~
bico (aproximademente 0!'35 = 0'61l gramos /cm3), ¥, todas las
particulas pasan a través de las 80 mallas Estadounidenses,
Tampoco aqui se percibe visualmente formacidn inééééable -
de espuma durante este mezclado, oo

Seguidamente, la solucidn de Acido cféﬁicd se
afiade lentamente sobre la mezcla cinc en escamas/ HC espe~ »
gante scompafiando con agitécién mecénica moderada, y la es-
puma. que sSe desarrolla durante este mezclado ge desnata y
se mide; andlogamente, se repite el procedimiento completo,
pero sin utilizar la HC espesante. Cuando se desnata la es-—
puma del Wltimo mezclado y se mide, se encuentra que es al-

rededor de ocho veces mayor, en volumen, en comparacién con

- la mezcla preparada con la HC espesante,

Cada mezecla, es decir, tanto la que contiene como
la que no contiene la HC espesante, se utiliza para reves-
tir diez tornillos de graduacién 8 de 1-1/16 pulgadas =~
(2170 cm,) de largo por aproximadamente 1/4 de pulgade =
(0'63 cm,) de didmetro en el extremo fileteado y que tienen
7/8 de pulgada (2'23 em,) de fileteado en el vastago, re-

matado por otra seccidn de véAstago liso de 5/8 de pulgada
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(1'58 cm) que termina en la cabeza del tornillo.

Para cada mezcla, los tornillos se recubren por
el método de revestimiento aumentado tal como se descri-
bid antes y el revestimicento se  curd durante 20 minutos
a 5509F (2882C)., Por andlisis, tal como se describid an-
teriormente, se determina qﬁe los tornillos tienen un re-
vestimiento medio de 1500 mg/sq. ft., (1'61 mg/cmz) del -
baflo que contiene HC espesante, Por observacidén visual,
los tornillos recubiertos en el bafio con HC muestran te-
ner un recubrimiento uniforme, muy brillante y coﬁ la ad-
herencia que se pretende como deseable,

Tanto para el bafio con HC como para el bafio de
comparacidn, la relacidén en peso de cinc a cromo, expre-
gado como cromo metdlico, es de 14:1. En los revestimien-
tos se determina esta relacidn por difraccidn de rayos —X
en un Porta-Spee, manufacturado por Pickford Corporation.
El hag de rayos-X se ajusta segin el dngulo adecuado pa~
ra determinar cromo y cinc y es inicialmente calibrado con
revestimientos que contienen cantidades conocidas de estos
elementos, El ingtrumento se adapta a una unidad de con-
taje y los valores obtenidos para cada revestimiento en
particular se traducen a miligramos por pié cuadrado por
comparacidn cor una curva prereprescntada, Para el bafio
con HC la relacidén de cinc a cromo en los tornillos se -
encuentra que estd en el infervalo entre 14:1 y 15:1 ba-
sado en dos determinaciones, Sin embargo el revestimiento
obtenido con el bafio de compracién tiene sélamente una re-

lacidn de cinc a cromo de 8+8:1,
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EJEMPLO 2

Se mezclan 350 gramos de las escamas de cinc des-

critas en el Ejemplo 1 con 210 ml, de dipropilenglicol més

4 ml, del humectante descrito en el Ljemplo 1, Esta mezcla
se lleva a cabo con agitacidn vigorosa de csfuerzo continuo,
Por separado se affuden 50 gramos de dcido cromico a 350 ml,

de agua desionizada con agitacién mecdnica moderada.;

A la pasta de cinc en escamas se afiaden enionces

lentamente, con agitacidén mecdnicafmoderada simulténea, 350

L

ml, de una solucién predisuelta en agua que contiene 3 Fru: 1
mos de hidroxietilcelulosa (HC) espesante descrita en el
Ijemplo 1, Seguidamente la solucidn de 4cido crémico,se
afinde lentamente a la mezcla escama de cinc/HC eebésante,
acompafiando con una moderada agitacidn mecédnica y-lgjespu_
ma que se desarrolla durante este mezclado se deshéfﬁ y

se mide,

De la misma manera se repite el procedimiento com-
pleto, pero sin usar la HC egpesante. La copuma del Ulti-
mo mezclado sc desnata también y se mide, Se¢ repite él pro-—
cedimiento completo por tercera vez, pero sin usar ni el dji
propilenglicol ni la HC espesante. IEn este procedimiento -
el humectante se mezcla con los 350 ml, de agua nmenos la
HC cspesante predisuelta y la escama de cinc se dispersa
entonces directamente en esta mezcla, Después de la adi-
cién de la solucidén de dcido cromico a esta mezcla, se
afinde suficiente apua adicional para completar en volumen
y suplir el glicol sguprimido, También en este caso, la es-
puma del Wltimo mezelado se desnata y se mide,

Los resultados de este ensayo se muestran en la

Tabla sizuiente.
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TABLA

Mezcla Glicol HC Espesante g Egpuma, ml./litro
A No ‘ Né 275
B . Bi No 120
C Si Si 30-35

# Hidroxietilcelulosa '

La reduccidn de espuma que auqenta desde la mezcla
A hasta la mezcla C es realmente notable e inesperada. Adew
mas, la reduccidn en l& formecidn de espuma al pasarﬁﬁé‘la
mezcla B a la mezcla C es altamente deseable y no estaba
prevista. En cogsecuencia, la presencia de la HC espesan-
te supiime muy ventajosamente el indeseado problema de es=-
pﬁma, incluso en la mezecla que contiene glicol.

En resumen, la Patente de invencidn que se solicita
deberk recaer Bobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un método para preparar una composicién de reves~
timiento liquida para aplicécién a un sustrato metélico, in-
cluyendo dicho método las etapas de constituir una composi-
cién precursora liquida de un compuesto inorgénico soluble
en agua, que aporta cromo como parte de dicho compuesto en
medio liquido, y mezclar dicho precursor de revestimiento,
mientras se suprime la formacidn de espuma durante la pre-
paracidn, con una composicidén concentrada que contiene, ex-
pluido el medio liquido entre alrededor de O0'l y 3 por cien~
to en peso de eter de celulogsa soluble en agua y metal pul-
verulento en escamas.

2. El método de la reivindicacién 1 en el que dicho

. precursor de revestimiento se constituye en medio acuoso y

dicho concentredo se prepara con un liquido orgénico disper-
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sable en agua, y la composicién concerrada resultante con~

tiene wna relacién en peso del metal en escamas a dicho 1li-
quido orgénico entre alrededor de l:4 y 4:1, siendo dicho
liquido orgénico un compuesto orginico de alto punto de ebu-
1llicidn que tiene ﬁn punto de ebullicién por encima de 1002C
a la presidon atmosférica. _

3. El método de la reivindicacidn 1, en el que dif,‘
cho precursor dé la composicidn se constituye a un pH i@fe—
rior a alrededor de 2'5 mezclando &cido crdémico en un ﬁédio
acuoso.

4. El método de la reivindicacién 1, en el que dicho
megclado imparte por encima de alrededor de 100 gramoékde
escamas metélicas por litro de composicidn de revestimiéﬁto'
liquida preparada. »

5. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el que
ha de recar la patente de invencibn que se solicita por:

UN METODO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION DE REVESTIMIENTO LI
QUIDA PARA APLIGACION A UN SUSTRATQ METALICO.

Todo conforme queda deserito y reivindicado en la pre-
sente memoria descriptiva que consta de veintidos péginas
mécanografiadas. '

Madrid, 18 de abril de 1.993

V/
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