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Procedimiento de fosfatacién del hierro y del aoéro
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. Solisitante: SOCIAE CONIINENTALE PARKER, entidad francesa, residente
' en 51, Rue Pierre, 92111 CLICHY, Francia.
: FEssm =
e ' La invencién se refiere a un procedimiento perfeccio-
nado para la aplicacién de revestlniento de fosfato de oinc
sobre hierro ¥y acero con vistas a la preparacién de las piezas
pare el conformado en frio sin arranque de virutas,_aplioable

5e en particular a los conformados en frio dificiles..
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Se conoce désde hace tiempo el prooediﬁiento de utilizar - :

caepas de fosfato de-cinc gobre el hierro y el acexro como soporte de

lubricante para facilitar el conformado en frio sin arranque de viru-

tas. Para producir estes capas de fosfato, se utiliza sobrb todo el

procedimiento con fosfatd de cinc empapado, utilizando soiuoiongs que :

contienen oxidantes pars acelerar la fonn3016n de la oapa e 1gualmente;f
llegado ol 0aso, para la oxidacién del Fe (II) disuelto.en Fe (111). E
A continuacién se separs el Fe (III) del sistema de fosfat3016n e el
eskado de fosfato poc6 soluble en forma de lodo,

El olorato, utilizado como acelerador,'favorecé la;formacién
de capas de fosfato muy finas, que no convienen a los .conformados
difioiles.’

A Ios nitr;tos, én paiticuiar 8 temberafuras de béﬁolsuperioréé ;
a 90° c, propoicionan capes de fosfatos muy gfuesas qﬁaioonvienen :
incluso para los més dificiles conformados. Pero 1;8 temperaturas ele-!

vadas suponen importantes gastos de energia, pueden provocar dificul-

tades por el desprendimiento de vapor y produéir incrustaciones de -

lodo en los elementos calefactores,
Tanhién se utilizan los nitratos a hajas témpérafurﬁs ¥s airi E
se mantienen unas.oondiciones dg trabajo y de concenﬁrgoi@n determi- i
ngdas, pueden provooar una'precipitaéidn coﬁpleta del‘ﬁierro. Eso se
debe al hecho de que una parte del ﬁitrato se reduce Qh‘nifrito en la
superficie del acero & trgtag oxidando el nitrito, por su parte, todo E
el hierro disuelto en estado trivalente; Estos procedimienmos autoca~ :
taliticos de regeneracidén del nitrito dan ocapas de uniéeso del depdéi—

to medio, que no bastan para las deformacionés muy fuertes, Por otra’

rarte, la velocidad de formacién de la'capa de fosfato es a menudo

insuficiente para producir capes de espesor convenierite en los cortos
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tiempos de tratamiento de que se dispone en aL'oasu de¢ ung fuoerte

!
produccién. . : . , ' . ' B
Actualmente se ha puesto a pun%o un brooeﬁiﬁiento a?tooatali- !
tico con fosfato-de:oinc con regeﬁeraoidn.dei nitrito’pa?a:el trata~ .i
misnto superficial de; hierro y el acero por emﬁapddo, qué’ae distinp 5'
gue de los prooedﬁnieﬁtos c6n00146§ de este grﬁpo por las ventajas |
sigﬁientes:

a) produccién de capas resistentes, muy bien formadas, de
ooloi particularmente oscuro, que convienen incluso paﬁa conformados
diffciles, para los que, hasta shora, sélo ;e podian utilizérrlos prém
cedimientos que usaban el nitrato edmo aoele:adog Yy trdbgjando may -
cerca de la temperatuia de ebullicidnj '

b) posibilidad de utilizar el.proce&imient§ ineluso pars
un hierro y un acero dificiles de atacar quimicamente;

c) elevada veloqidad de formacién de la ocapa a temperatu-
rag medias del bafio; -

' d) regeneracién del nitrito fuertemente favorecidaj

e) capas utilizables para numerosos tipos de conformado en

frio, tales como embuticién en frio, extrusién en frig,.éafirado de

hilos, tubos y perfiles, estirado a fondo, etc,

£) una notablé reducsi6n del desgaste de los utiles con

g) mejora del efecto de proteccién contra ia corrosidén de

la capa de fosfato residual que queda después del conformado.

El procedimiento de la invencién utiliza soluéiqnes de bgﬁo

: + ,
que contienen de 4 a 20 g/l de Zn ,de 3 a 204 g/ldeP 0, de 20 a
25
50 g/1 de N0,~, de 0,001 & 0,5 g/1 de §itt, de 0,001 a 0,50 g/1 de Cut,

de 0,1 & 2,0 g/1 de F , de 0,01 a 0,5 g/1 de NO

2-’

ral entre el P05 litre y el P,0; total de (0,30 a 0,65)s 1 y una re-

una. relacién ponde-
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3 ¥, de (1a3,5) ¢1 ¢ (1,5 26,0).

leci6én ponderal entre el Zn: B0 ;
¥ que se-utiliza.n por empapedo a temperaturas de ’50 a 80°%,
Por P,0; libre se entiende ol consumo en ml de NaOH N/10 para ;
s neutralizacién de una muestra de 10 ml del bafio hasta lg primera
subida del pH. Bl P205 total se define como el'-cbngumo eq nl de NaOH
N/10 pare le neutra.liéaoién de la muesatra mencionada de}:de la primera
subida del pH, despuds de adicién de oxalato de oalcic en' exceso, has-
ta la segunda subida del pH, S .
Otro importa.zlxte aspecto del procedimiento de lé.'invénoién as ,

une prescripcién partioular pars la subida de los productos quimices

utilizados para la formacién de la oapa, étc. S6lo observéndose ésta

presoripcién se puede mantener a un nivdl elevado y constante la acoiéy

L]

favorable del bafio inicial, inoluso en el caso de una fuerte produccié:]

Siguiendo esta presoripoién, el Zn, P05, N03, Ni, Cu y F se suben en

la relacién ponderal sigulentes (0,4 a 0,8) : 1 : (0,4 & 0,9) :

(0,000t a 0,05) ¢« (0,0005 & 0,003) : (0,005 a 0,1), La relacién ponde-

ral entrs el 920 libre y el Paos total en una mmestra que contiene

5

todos los productos quimigos necesarios .para le subida en la relaocibn |

utilizada debe ser de (0,4 a 0,8) ¢ 1,

Les soluciones utilizadas en la invencién puacién contener,
adenéds de los constituyentes indiocados, otros aditivos tales oomo
iones cloruro, sulfato, alcalinos, amonio, para sjustar la rglaoién

requerida entre el P20 libre y el P205 total, También se pueden aiia-

5
dir agentes tensoactivos para faeilitar el flujo de la-solucién de

4

fosfatacidén en haces apretados de objetos después de su salida del ba- -

fio de fosfatacidén., De eate modo se pueden obtener economias de produc-:
tos gquimicos que llegan hasta un 10% e incluso més.
Otra forma de mejorar la subida del cobre en el maroo de las

normas que anteriormente se han citado, consiste en la disposicioén



preferencial segin la oual se afiade al Eaﬁé de 10 a 100 hg de 0u+4
por 1 n2 de suﬁerfi&ie de acero fosfatado.
Adéméq, se ha'oomprobado que, para reducir el consumo de pro-
- ductos qnimiooé,'conviene no relacionar, como 3é hace generalmemte,

i
i
|
i
i
|
|
. |
5¢ . la cantidad’'de complemento con el mimero de puntos, definide como el ,!
' |
|

consumo de ml de NaOH ﬂ/10 pare la neutrelizaci6n de una muestra de

bafio de 10 m1 en presencia de fenolftaleina. En lugar de ello, se pre-;
|

fiere utilizar oomo base de la_medida el contenido del bafio en PZOS'
Para la determinacifn del contenido de P205, se pueden utilizar los !
R i

10, procedimientos .conocidos. Normalmente no es necesario tener em cuenta |
los defectos que pueden prooceder del hecho de ls présenoié de fluoruro

En osso de necesidad, las piezas que hay gque foafatdr~previamente se

AN
_ b
Para la fosfatacién, basta con 10 segundos de durscibn de contasto v

dejan libres de grasa, aceite, Oxidos, etc., de la manera habitual.
15, con la superficie de las piezas, por ejemplo en‘instalacionaa de paso
de hilo, en condiciones favorables.

No obstante, la duracién de fosfatacidén por empapado es nor-

nalmente de 1 a 10 minutos., En algunos casos, puede incluso sobrepa-

sérse. Por regla general, las capas de fosfato se enjuagan a continua-;
20,. cién oon ague y se someten, llegado el caso,’& un post-tratamiento
especial con soluoiones de jabonés, suspensiones de cal, soluciones
de bérai. Pero los lubricantes necesarios para'él conformado puedeﬁ
también aplicarse en la méquina de embﬁtioi6n.

La subide del bafio de fosfatacién se efectiia si es posible en
25 continuo, ya que grandes variaciones de concentracién,éumantan el
consumo de productos quiﬁioos de forma poco conveniente, Los produotos
quimicos necesarios para la subida pueden ser introduoidds ;n el bafio

en forma de uno o varios concentrados, Esto vale igualmente pura la

preparacién del baiio,
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Los ejemplos no limitativos siguientes se dan & titulo de
. o A -
)

ilﬁstraoiﬁn Qe la invencién, Laé GOIanEB t a3 &e,l& tabla indican
lag condiciones de t;i‘aba.jo-y de subida para tres diferentés varia‘n‘?ea
en el marco del procedimiento de la invensién, Lds capas de fosfato
obtenidas oonyieﬂen-ﬁeffectamente pars log ﬁés diversos fipds de con-

formacién en frio sin arranque de virutas,




5.

10,

15.-

25,

Ejemplos; 1 2 3
Suluciones de bafio:
at (g/1) 13,1 16,1 17,6
P,0c (g/1) 9,7 642 5y3
N0y~ (e/1) 24,8 28,5 31,3
wH (g/1) ) 0,013 0,011 0,04
™t (g/1) 0,025 0,021 - 0,01
o (g/1) 0,41 0,34 0,7
Na*  (z/1) 1,65 0,43 0,51
NO,” (g/1) 0,2 0,3 0,25
Zn s 1,35 2,6 3,35 ¢
P205': 13 1 1
NOy 2,55 4,6 5,92
Duracién de inmersién (min) 2 - 15 1 -5 0,17 - 3,0
Temperatura del batio (°C) 65 70 70
P205 libre: P205 total 0,6 0,43 0,5
Subide,
Zn 0,43 3 0,43 : 0,74 :
P205 : 13 14 1_:
N03>: 0,48 : 0,56 0,81
Ni s 0,0006 0,0005 :  G,008 :
cu : 0,001 : . 6,0015 0,002 &
F: 0,018 0,014 0,03
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-Ejemplos : ) 1 ;2

P 0, livre: POy tdtal 0,6 0,66 0,41
Gu (ng/m?) 15 . 20 - 30
-NOP 4 - ’

Descrite suficientemente la ﬁature.leza. del invento, asi ocomo
la manera de realizarlo en la pré.otiba., debe hacerse cénsta.f que las
disposiciones anteriormente :Lndioadas, son susceptibles ‘de modifice~
ciones de deta.lle en ouanto no a.lteren su prinoipio fu.nd.amental. Tan-
bién se hace oonstar gque el invento ocorresponde s uns Solisitud d.e
Patente, presentada en Alemania, ;,coh fe'éha. 29 de Junio de 1973, bajo
el ntmero P 23 33 049.6, _a.cogiéndc;s_e por lo 'i:mto e los 'b_enefi&ioe
que conceden los Convenlos Internacional em vigor, siemdo lo que cons-
tituye la esencia del referido invento, y.ﬁgr lo que se Qolicita
Patente de Invenoién por 20 afios en Espafia, sobres a
PROCEDIMIENPO DE FOSFATACION DEL HIERﬁO‘Y DEL ACFRO; ocaracterizéndose

-

por lo sa.guiante: . '
12,~ Procedimiento de fosfatasién del hierro y del agero, por
el método de empapado, utiliza.nd.o soluoiones acuosas &oides que oon-
tienen oxidantes, a base de fosfato de oinc, para la preparacidén de
las piezms ocon vistas a la conformaclén en frio ain a.rram;ue de viru-
tas, oaracterizado por que se v.tiliza.n soluoiones de bafio que oontie—

nen de 4 & 20 g/l de Zn'”' de 3 a 20 g/1 de P20 de 20 & 50 g/l de

5'
++ -H

¥03~, de 0,001 & 0,5-de Ni 7, de 001 & 0,050 g/1 de Cu ™", de 0,1 &

2,0 g/l de F~ y de 0,61 a 0,5 8/1 de N’Oz", presentando una relaoién

ponderal entre el P205 libre y el 9205 total de (0,30 &.0,65): 1, y

une relacién ponderal entre el Zn P2053 N03 de (1 a3,5) : 1
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(1,5 & 6,0), & una temperstura de de 50 a 80°C, efectudndose la subida
de las soluciones de bafic en la relacién ponderal Zn : P205 : NO3 :
Ni : Cu: Fde (0,4 80,8) :1: (0,480;9) s (0,0001 & 0,05) =
(0,0005 a 0,003) : (0,005 & 0,1) y presentando une relacidén ponderal
entre el P,0; libre y el P05 total de (0,4 a. 0,8) s 1, . |

2¢,- Procedimiento segin la reivindicaoién 1, caracterizedo
porque pare la subida se introducen de 10 a 100 mg de Gu++’por.metro
cuadrudo de superficie tratada.

32.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, paracterizgdo
porque la ‘subide de las solucionés de baho se efectia baééhdose en el
consumo de P205. A

49 ,—~ Procedimiento segin cuaiquiera de las réi#indicaoiones
1l & 3 caracterizado porque les sulucionss de bafio utilizades 60ntienen
igualmente un producto temsioactivo.

52 .~ Procedimiento de fosfatacién del hierro y del acero, tal
¥ como queds sustancislmente descrito en la presente Mémoria.

Estea memoria consta de 9 hojah, escritas a méquine por una

sola cara.

23 ABR. 1974

Medrid

NTINENTALE PAR
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Eirmado; .
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