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La invencién tiende a facilitar un arte de pro-
ducir un recubrimiento de fosfato de cinc en superficies
de acero, hierro galvanizado, cinc y algunas de sus alea
ciones en orden & proteger los indicados metales contra
la corrosién, a mis de que resulte apropiado el mismo re
cubrimiento como base para pintura, aceite, cera, etc.

Asf, por ejemplo, piezas de acero, tales como
carrocerias de autombviles, cajas de frigor{ficos o lava
dores y también piezas menudas, pueden tratarse por una
solucidn fosfatante, ya sea por inmersién o pulverizacidn,
de manera que la superficie metédlica tratada quede cubier
ta por una pelicula cristalina de fosfato de cince

El tiempo requerido para obtener un recubrimien=—
to satisfactorio se encuentra comprendido entre menos de
1l a 10 minutos, dependiendo de factores tales como tempe=
ratura, concentracidn de sales fosfatantes, concentracién
del acelerador y composicién quimica del bafio de fosfatar,
as{ como del método de aplicacidn y otros que se exponen
més adelante, sin perjuicio de que los recubrimientos més
satisfactorios se obitengan a una temperatura ds 65 52 Cs

La solucién del bafio de fosfatar se prepara di=
luyendo en agua una solucidén fosfatante concentrada de la
composicibn siguiente:

AZRE o ¢ 4 o o o e o v o s s e 3,01

0xido e CiNC o o« o o » o « oo 131 Kg
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Acido £o8fbérico, 85 % eevesaes 2,3 1
Fosfato diaménico seeeessseses 0,18 Kg
Fosfato Gipot4s8ico cveeerseass 0,02 Kg
Posfato disbédico hidratado ... 0,04 XKg
Hierro y otros elementos «.... Trazas
Esta solucién concentrade se prepara de la siguien
te maneras
A 2,5 1. de agua se agregan 1,1 Kg de 6xido de cine
y se agita hasta formar una pasta, agregéndose a continue~
cién 2,2 1. de Acido fosfdrico de 85 % y agiténdose hasta
que quede une solucidén incolora. Aparte, se disuelvenen
0,5 1. de agua, 0,18 Kg de fosfato diaménico, 0,02 Kg de

- fosfato dipotdsico y 0,04 Kg de fosfato disédico, se agregen

a continuacidén 0,1 1. de &cido fosférico de 85 % y esta so-
lucidén se mezcla con la primera.

La reaccién en cuestién se prepara en escala indus—
trial, en unreactor de acero inoxidable y, en cuelquier ca
g0, la concentracibén de cinc en el bafio de fosfatar ha de
ser de 5 - 7 g/l. determindndose dicha concentracifn de cinc
del modo siguiente:

Se pipetan 2 ml. de solucién del bafio previamente
filtrada y se vierten en un erlenmeyer, se afiaden 100 ml.
de agua destilada y se neutraliza con sosa cédustica, NaOH,
0,1 n frente a fenolftaleina., A continuacién, se agregan
0,5 g. de cloruro aménico, 2 ml. de amonfaco del 25 % y se
tituls inmediatemente con EDTA 0,1 m. frente a negro de
eriocromo T.

La alimentacién del bafio con la solucién del concen
trado de sales fosfatantes deberd hacerse, siempre que sea
posible, con una bomba dosificadora en orden a mantener

constantemente la concentracién de cinc en el limite prefi

jado.
Durante el proceso de fosfatado se consumen fosfatos,

dcido fosférico y, ademés, un llamado ascelerador consisten

te, a su vez, en una solucién que se prepara como sigues
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A 20 1. de perébxido de hidrégeno, HpOp, del 6 %,
se agrega 1 litro de solucidn de 4cido pertiténico,
m102 (P0O4)oH4, que tiene una concentracibn de 0,01 g. de
titanio/ml., siendo la solucibén de 4cido pertiténico o
su mezcla con el peréxido de hidrdégeno, estables.

La concentracibén de acelerador en el baiio de fosfa
tar serd de 0,03 - 0,15 g/1. expresado como H202, deter—
mindndose la concentracién de peréxido de hidrégeno en
el bafio de fosfatar en la forma siguientes:

Se pipetan 10 ml. de solucidén del bafio, previamen—
te filtrada, y se vierten en un erlenmeyer, se aiiaden
2 ml., de &cido sulfdrico, H2S04, (1:1) y una gota de so-
lucién de sulfato de titanio, Ti(S04)2, 2 me, un color
amarillo qﬁe indica la presencia de perdxido de hidrége-
no, tituléndose a continuacién con permenganato poftési-
co 0,025 n.

La alimentacién del bafio con el acelerador ha de
hacerse, slempre que sea posible, con una bombe dosifica
dora, manteniendo constantemente la concentracibn de perd
xido de hidrégeno en el limite prefijado.

Durante la fosfatacibn se agrega al bafio de fosfa—
tar una sustancia tensoactiva LUTENSOL AP-10 de la BASF,
detergente no~idnico, que se agrega a una cadencia tal
que solo produzca una espuma moderada.

Después de preparar un bafio nuevo y ajustadas las
condiciones de temperatura, concentracién de cinc y ace-
lerador, se deja transcurrir una hora antes de proceder
a una filtracidn, luego de efiadir al bafio 0,01 g/l. de
detergente, realizéndose entonces le filtracién de acuer
do con los esquemas de instalacién al propdsito, asf co-
mo continuamente para consegulr el mismo recubrimiento

uniforme en todas las plezag.
Finalmente, las piezas fosfatadas se someten a un

tratemiento que mejora elacabado y la resistencia a la

corrosibn, sin perjuicio de que también la pintura se apli
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que mejor y cubra més uniformementes

El bafio del indicado tratamiento final se compo

ne pors:
Acido pertiténico, Ti02(PO4)oHg, expresado
como titenio ...................;...
Perbxido de hidrdgeno scesesescscesscocees
Fosfato dipot4sicCo eeeescovrsacsscocsscnns

LutenSOI AP"':LO S0 Ss P e P TR IR RPEPSTEOIIAESOIRPREBSYD

0,005 - 0,010 g/1
0,03 - 0,15 g/l
5,000 =10,00 g/1
0,01 - 0,05 g/1

Bl dcido pertiténico es el mismo que se emplsa para

la preparacidén del acelerador, y por lo que hace a la tempera

ture del bafio viene a ser de 50 - 602 C,

BEn cuanto al control del bafio, la concentracién de
perdxido de hidrdégeno se determine de la misma menere que se
expresd anteriormente para el bafio de fosfatar; el pH de la
golucidn debe ser 7 y se puede determiner con papelesa indica
dores de pH; y por dltimo, la determinacién del titenio se
hace por colorimetrie,acidulendo la muestra con 4cido sulfi-
rico (1:1) para afiedir luego una gota de perdéxido de hidrége
no del 30 % y comparar la muestra con soluciones de titanio
de concentracién conocida.

El procedimiento de fosfatar propuesté presenta so
bre otros conocidos las ventajas detalladas a continuaciéns

l. Ia hidrdélisis que experimentan las sales fosfa-
tantes en el bafio de fosfatar es minima, y por lo tanto, es
minimo el desperdicio de sales fosfatanies.

2. E1 4cido pertiténico que lleva el acelerador,,
al entrar en el bailo se transforma parcialmenie en un preci
pitado, traténdose de sales complejas de titanio con catio-
nes y aniones molestos para el proceso de fosfatacibén. Este
precipitado junté con el de fosfato férrico que se produce
durante el proceso, son retenidos por el filtro absorbiendo
tembién ciertos iones indeseablese.

3, E1 consumo de acelerador es minimo, pues en el
proceso en cuestibn, al ser eliminades por filtracién diver

sas sustancias que lo descomponen exponténesmente, el peré-
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xido de hidrégeno permanece estable en la solucibn. El de
tergente que se agrega al bafio favorece también la estabi
lidad del acelerador.

4, Permite trabajar con altas concentraciones de
cinc en el bafio de fosfatar, lo cual se traduce por un re
cubrimiento més uniforme y compacto. 4

5., Pacilita mayor resistencia del recubrimiento
a la corrosién, debido a que las zonas catiénicas demasia
do activas de la superficie metdlice tratada son bloguea~
das preferentemente por fosfatos complejos de titanio y
cine, lo que hace que las imperfecciones del metdl queden
contrarrestadas durante el proceso de fosfatado.

6+ En el método de pulverizacién, el funcionamien
to de los pulverizadores es més seguro, ye aue el liquido
fosfatente que pasa por ellos apenas lleva sustancias sélidas
en suspensidn.

OBSERVACIONES.~ 2) El procedimiento de la invencidn
excluye en toda la linea de fosfatado, desde el desengrase
y limpieza hasta el tratamiento final, sustancias tales como
complexbgenos, agentes secuestrantes, detergentes no especi-
ficados en le descripcién y siliconas, es decir, sustapcias
que impidan o interfieran la normal formacién de'precipita~
dos que se producen en este proceso de fosfatado. b) Alimen
tando la linea de fosfatedo con ague desmineralizada, el ba
fio de fosfatado puede teher una duracidén précticamente inde
finida, c¢) No se precisan medidas especiales de seguridad
pare los operarios, ya que en el presente método de fosfatar

no se desprenden vapores nitrosos u otras sustancias téxicas.

STECEDEITSNS

&n resumen, la PATENYE DE INVENCION recaerd sobre
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las reivindicaciones siguientess

l. Un procedimiento de fosfatado de superficies de
acero, hierro galvanizado, cinc y algunss aleaciones de
cinc, caracterizado por tratarse las superficies metélicas
mediante inmersién o pulverizacién, con una solucién fosfa
tante que incorpora: una solucidén concentrada, asi como
preparade en un recipiente, tal como un reactor de acero
inoxidable, agregando, & 2,5 1 de agua, 1,1 kg de 6xido de
cinc y agitando hasta formar una pasta a la que se agregan
a continmacibn 2,2 1 de 4cido fosférico de 85 % mientras
se sigue la agitacidén hasta resultar una solucién inclora
e la que se mezcla una solucidén a su vez obtenida aparie ]
disolviendo en 0,5 1 de agua, 0,18 kg de fosfato diaménico,
0,02 kg de fosfato dipotdsico y 0,04 kg de fosfato disébdico,
amén de 0,1 1 de 4cido fosférico de 85 %; un acelerador cons
tituido por una mezcla estable de perdxido de hidrégeno y
deido pertiténico; y una sustencie temsoactiva, ta como Lu-
tensol AP-10 de la BASF, detergente no-idnico, que se agrega
al bafio de fosfatar durante el proceso de fosfatacién a una
cadencia tal que sdlo produzca una espuma moderada.

2 Un procedimiento de fosfatado de superficies. de
acero, hierro galvanizado, cinc y algunas aleaciones de cine,
segin la reivindicacién 1, en que las piezas, una vez fosfa-
tadas, se someten a un tratamiento o bafio de acabado y com-
puesto a su turno por 0,005 - 0,010 g/1 de 4cido pertiténi-
co, expresado como titanio, 0,03 - 0,15 g/l de peréxido de
hidrégeno, 5 - 10 g/l de fosfato dipotdsico y 0,01 - 0,05
g/l de un detergente no-iénico, tal como Lutensol AP-10.

3. Un procedimiento de fosfatado de superficies &
acero, hierro galvanizado, cinc y algunas aleaciones de cine,
segin la reivindicacién 1, en que la alimentacidén del bafio
fosfatante se realiza de forma continua, tanto de solucién
fosfatante, como de acelerador y detergente, amén de con el
concursgo de un utensilio, tal como una bomba dosificadora.
4, Un procedimiento de fosfatado de superficies de



acero, hierro galvanizado, cinec y algunas aleaciones de
cine, segdn la reivindicacién 1, en que, en la prepara-
cidn de cada bafio y ajustada le condicién de teuwperatu-
ra de la concentracidn de cinc y acelerador entre los

200 60 y T0¢ ¢, se deja transcurrir una hora y, luego de afiadir
el detergente no-iénico, se procede a una filtracién contl
nua con eyuda de una instalacidén al prpésito.

5 Un procedimiento de fosfatado de superficies
de acero, hierro galvanizado, cinc y algunas sleaciones de

205 cinc, segln la reivindicacién 1, en que la concentracidn
de cinc en el bafio de fosfatar ha de ser de 5 - T g/l, de-
terminéndose dicha concentracién mediante el pipetado de
2 ml de solucién del bafio prevismente filtrada, que se vier
ten en un erlenmeyer en donde se afiaden 100 ml de agua des—

210 tilada, se neutralize con 0,1 n de sosa caustica frente a
fenolftaleina, a continuacién se agregan 0,5 g de cloruro
aménico, 2 ml de emoniaco del 25 % y se titnla inmediata-
mente con EDTA 0,1 n frente a negro de eriocromo T

6, Un procedimiento de fosfatado de superficies

215 de acero, hierro galvenizado, cinec y algunas aleaciones. de
cine, segin la reivindicacién 1, en que la concentracibn
de acelerador en el bafio de fosfatar ha de estar comprendi
da entre 0,03 y 0,15 g/l y se determina esta concentracién
pipetendo 10 ml de solucidén del bafio previamente filtrada,

220 que se vierten en un erlenmeyer en donde se afladen 2 ml de dei
do sulfdrico (1:1), una gotae de solucién de sulfato de tita
nio, 2 my, un color amarillo como indicador de-la presencia
de perdxido de hidrégeno y, a continuacidn, se titula con
0,025 n de permenganato potdsico.

225 7. Un procedimiento de fosfatado de superficies de
acero, hierro galvanizado, cinec y algunas aleacioneg de cine,
segin le reivindicacién 2, en que la temperatura del baflo
de tratamiento final se hallu comprendide entre los 50 y

60¢ C,

“ae

8. Un procedimiento de fosfatado de superficies de
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acero, hierro gelvanizado, c¢inc y algunas aleaciones de
cinc, seglin las reivindicaciones 2 y 6, en que la concen
tracién del acelerador, expresado como perdxido de hidrd
geno en el tratamiento final, ha de estar comprendida
entre 0,03 y 0,15 g/1, determindndose esta concentracidén
de igusl maneré que en la preparacidn del baiio de fosfa-

tar.
9., Un procedimiento de fosfatado de superficies

de acero, hierro galvanizedo, cinc y algunas aleaciones

de cinc, segin la reivindicacién 2, en que la concentracién
de titanio en el tratamiento final ha de estar comprendide
entre 0,005 y 0,010 g/1, determinéndose la misma por colo~
rimetria, es decir, acidulando la muestra con dcido sulfi-
rico (1:1), para afiadir luego una gota de peréxido de hidré
geno del 30 % y compararla con soluciones de titanio de
concentracién conocida.

10. Un procedimiento de fosfatado de superficies
de acero, hierro galvanizado, cinc y algunas aleaciones de
cine, segin la reivindicacién 2, en que la concentracién
de fosfato dipotédsico en el bafio de itratamiento final, ha
de estar comprendida entre 5 y 10 g/l.

1l. Un procedimiento de fosfatado de superfigies
de acero, hierro galvanizado, cinc y algunas aleaciones de
cinc, segun la reivindicacibén 2, en que el pH de la solu-
cién del tratamiento final debe ser 7, que se puede deter

minar sencillamente por medio de papeles indicadores de

pH. 12, "UN PROCEDIMIENTO DE FOSFATADO DE SUPERFICIES
DE ACERO, HIERRO GALVANIZADO, CINC Y ALGUNAS ALSACIONES. DE
CINC", sustancialmente como queda descrito y reivindicado
en la presente-Memoria, gue conste de nueve hojas foliadas
y mecanografiadas por una sola cara.

Madrid, a 6 de Junio de 1973

Por DON BUENAVENTURA MARTIN RUIZ

El mendatarios
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