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RESUNEN DE LA INVENCION

Una composicidn fosfatante lfquida, que contiene un di
solvente orgén;éo como 1,1,1-tricloroetano o triclorofluor-
metano, puede formar revestimientos de fosfato sobre grticu—
los metdlicos. Ademds del disolvente orgénico, la composi-
cién contiene una proporeién fosfatante de dcido fosféiico ¥y
un liguido soiubilizante capaz de solubilizar el 4cido fosfé-
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cibn contiene agua en cantidad superior a la proporcidn de

4cido fosfdérico pero la composicidén liquida acuosa mantiene

~ la homogeneidad de la fase liquida. Se obtienen revestimien—

tos fosfatados con una insolubilidad en agua deseable,

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Las operaciones de fosfatacibn realizadas en asua han
presentado normalmente inconvenientes entre los que se encuen

tran la formacidn de sedimentog y la necesidad de una opera-

cidn en miltiples etapas para lograr articulog revestidos se-

cos. En un intento anterior péra superar estos problemas, co-
mo se describe en la patente estadounidense 2,515.934, se .
utilizé de 1 a 7 % del jarabe comercial al 85 % de 4cido fos
f6rico en una mezcla orgdnica en lugar de en agua. Son re-
présentativas de estzs mezelas una mezela 50/50 de acetona y
tetra&loruro de carbono. Con la mezcla so0lo se necesitabén

unas pocas etapas para la fosfataciébn.

L Una diferente solucidn a los problemas encontrados en



1 | los sistemas fosfatantes a base de agua es la del procedi~
miento de la patente estadounidense 2.992.146. Alli, me-
diante un equipo especial, se pulveriza una solucién acuo
sa fosfatante sobre un arf{culo metélico mientras el arti-

5 culo se mantiene en una zona de desengrasado a vapor, La
zona de deuennraoado a vapor contiene los vapores proceden
tes de un hldrouarburo clorado tal como tricloroetileno.
Con ello la operacidn permite secar mejor los paneles des—

pubs de la fosfatacibn.

.10 . ' In las operaciones de fosfataclén posteriormente pues
tas a punto gue se basan en el uso de disolventes clorados,
se elimina por completo la solucidn acuosa para la fdsfata—
cibn, En operaciones tipicas, un artfculo metdlico para fos-
fatar puede Ser sumergido en una solucidn desengrasante de

15 un hidrocarburo clorado, después se pone en contacto con
) ) una solucidn fosfatante no acuosa y a continuacién se de-
vuelve a la golucibn desengrasante de hidrocarburo clorado
para wna operaciln de enjuagado final. Esta operacibn ha si
do descrita, por ejemplo, en las patentes estadounidenses
20 3.100.728 y 3.197.345. Como tambidn se describe en la pa-
tente 3.197.345, se ha reconocido gue hay un proceso a base
de agua, también denominado método "acuoso" de fosfataclén
de articulos metdlicos y, por otra parte, un proceso a ba—
se de dlsolvente, que all{ se describia como proceso “seco",

25 . Este dltimo procedimiento emplea tipicamente una solucidn
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de agua.

de dcido fosférico en un disolvente hidrocarbonado clorago.
Como las composiciones de la patente estadounidense
3.197.345 se basan en los hidrocarburos clorados, el méto-
do de fosfatacifn utilizado era el proceso "seco" y las con
posicioﬁes Utiles eran composiciones esencialmente éxentas
Ya en ia patente estadounidense 2.515.934 se admitia
que el 4cido fosférico comercial introduciria una pequefia

cantidad .de agua en las composiciones fosfatantes orghnicas,

'Segﬁn las enseflanzas de la patente'estadounidense 3.197.345,

se consideraba que précticamente la totalidad del agua po-
dfa ser separada por destilacidn del bafio fosfatante a me-
dida que progreszba el tratamiento "seco". También se tratd
de prescindir de le dependencia del decido fosférico, Par-
tiendo de esta base, se encontrd que los complejos de fos-
fatos orginicos especiales podfan ser dtiles en soluciones
no acuosas. Tenfan la ventaja de formar revestimientos pro--
tectores de mayor resistencia a la corrosibn. Este método
fue adoptado en la patente estadounidense 3.249.471. Otra
forma del proceso seco o proceso "no acuoso" como también
fue llamado, y empleada en la patente estadounidense
3.297.495, fue el uso de un 4cido de gran concentracién. En
dicha patente, el dcido utilizado era preferiblemente dci-

do fosflrico al 96-100 %. Este Acido concentrado presentaba

problemas de sedimentacidn pero estos eran resueltos em~
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pleando aditivos especiales.

Otras técnicas para mantener "seco"™ el proceso no
acuoso de fosfatacidén inclufan el uso de agentes desecan-
tes como sulfato magnésico y el uso de metales en polvo,
Estos conceptos han sido discutidcs en la patente estado-
unidense 3.338.754. All{ se insiste en que pequeffas cartida
des de agus son perjudiciales para los revestimientos de
fosfato obtenidos a partir de soluciones fosfatantez nc
acuosas. También se reconocié muy pronto en la patente es-
tadounidense 2.515.934 que la preseﬁcia de agua en un sis-
tema fosfatante orginico podfa conducir a la formacidn de
dos‘fases 1iqui§as con los consiguientes problemas. Lz se-
paracibén de fases, y especialmente con.respecto a la forma-~
¢ibén de una fase acuosa separada,'fue discutida en la pa~
tente estadounidense 3.306.785.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Ahora se ha encontrado que una composicién fosfatante
orghhica puede producir un revestimiento muy interesante
cuando esta composicidn se mantiene en un estado mds “hime-
do". Un ingrediente clave inicial para la composicibn es
un disolvente orginico. Otro ingrediente critico, ademds de
uhavﬁroporcién fosfatante de dcido fosférico, es una canti-
dad de agua superior a dicha proporcidn de dcido fosférico,

Pero este agua no estd presente en cantidad ‘suficiente para

, formar una composicién lfquida que no retenga la homogenei~
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dad de la fase lfquida. Ademds, ahora se ha encontrado que
es posible aumentar el peso del revestimiento de fosfato re
sultante aumentando el contenido de agua de la composiéi§n
fosfatante muy por encima de cantidades minimas,

Otro descubrimiento de la méxima importancia éé el
logro de revestimientos fosfatados con una sensibili&aé al
agua extraordinariamente reducida. A causa de ello, ahora
se consiguen revestimientos de fosfato a los que puedéiap1i~
ca;se con &xito una dltima mano con composiciones de base
aoubsa. Estas composiciones pueden ser enjuages acucsos de
cromo. También pueden ser revestimientos tales como pinturas
reducidas al agua e iﬁprimaciones de electrorevestimiento,
Con los ingredientes gue se enéuentran en la composicidn
fosfatante, inclufdo un 1{guido solubilizante capaz de so-
lubilizar al Acido fosférico en el disolvente orgénico, pue
de llegarse a una zona de vapor en conexidn con la solucibn
fosfatante en cuya zona se obtiene un enjuague mejorado.

Desde esta zona de vapor, por condensacibn, el liquido
condensado de la zona puede retener la homogeneidad de la
fase 1fquida completa sin separacién de fases. Asi, en es-
tos sistemas que logran un mejor enjuagado, puede renovarse
el bafio, por ejemplo, introduciendo en el bafio fosfatante
un iiquido uniforme. La constitucidn de este liquido puede
ser igual a la constitucién de la zona de vapor; por lo

tanto, serd una mezcla homogénea. La mezcla se presta a ser

-6 -
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preparada para almacenamienfo y/o manipulacidn sin pérdida
de la homogeneidad de la fase l{quide antes de ser utiliza
da como 1fquido de reposicidn del bafio. 7

En sentido amplio, la invencién se dirige a una compo-
sicidn fésfatante orgénica con una fase 1fquida continﬁa Y

homogénea. La composicibn es adecuada para la fosfatacidn de

metales con un revestimiento resistente al agua, mientras que
H

la fase Lfauida contiene ama en nrovorcidn minoritaria. Mds
especialmente, la composicidn comprende’un disolvente orgini~-
co, comunicando homogeneidad a la fase lfquida con un liqui
do golubilizanﬁo, al mismo tiempo que es un no disolvente

de una proporcién fosfatante de deido fosférico en la compo-
sicibn, no reaccionando el disolvente orgénico'cdn ?1 deido |
fosférico en la composiciéh..La composioiéﬂ comprende ade-
més un 1fquido solubilizante capaz de solubilizar al &cido
fosférico en la composicién al mismo tiempo que mantiene la
homogeneidad de la fase lfquida de la coﬁposicidn, no reac-
cionando este 1{quido solubilizante con el dcido fosférico
dé la composicién. Adem4s, la composicién comprende una pro
porcidén fosfatante de 4ecido fostérico y agua en cantidad su-
perior a dicha proporcién de dcido fosfbrico que al mismo
tiempo es suficiehte para que la composicién forme un re-
vestimiento fosfatado esencialmente insoluble en agua sobre

un substrato de metal ferrgso en contacto fosfatante con la

.- gomposicibn, al mismo tiempo que conserva la homogeneidad

-z,'"\’?
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de la fase 1{quida.

Otro aspecto de la invencibn es el procedimiento de
formar un revestimiento de Ffosfato, del cardcter antes des
crito, poniendo en contacto una superficie metdlica con una
composicidn constitufda por una fase liguida continua y ho-
mogénea y que contiene agua en una proporeidn minoritaria,
conteniendo también la composicién sustancias como las des
critas aﬁteriormente. Este procedimiento puede incluir ade-
mis la puesta en contacto de la superficie metdlica, antes
de la fosfatacidén, con vapores que contienen disolvente or=
ghnico y también pueden incluir la puesta en contacto. des-
puéé de la fosfatacibn, de la superficie metdlica revestida
con vapores que contienen un disolvente orgdnico.

Otros aspectos adicionales de la invencidn incluyen
cualquiera de los procesos dé fosfatacién anteriores segui
dos de un tratamiento de la superficie metdlica fosfatada
con una solucibn acuosa que contiene cromo, mas cualquiera
y todas las superficies metédlicas revestidas resultantes de
cualquiera de dichos procedimientos. Otros aspectos de la
invencidn incluyen una zons de enjuagado que contiene vapo-

res para enjuagar los paneles revestidos de fosfTato que

-han estado en contacto con el 1{quido fosfatante, cuya zo-

na comprende una mezcla de vapores de disolventes orgénicos,
vapores de liguidos solubilizantes y vapor de agua.

- Todavia otro aspecto de la invencidn es una composi-
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~cién para mantener la fosfatacién de un medio 1fguido fos-

fatante como el descrito antes. BEgta composicidn de reno-
vacidn incluye, en una mezcla liquida homogénea, ingredien

tes también encontrados en la zona de enjuagado que conbtie~

ne vapor antes descrita.

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERiDAS.7:

El disolvente orgdnito o "constituyente disolvenfe"
cono se denomina glgunas veces aqui, 68 tipicammmte'uh'ma—
terial comercial y puede contener otros ingredientes aunque
ge considera el uso de una sustancia n4s purificada. Por
ejenplo, el 1,1,1~tricloroetamo comercial puede conbener
cantidades muy peguefias de estsbilizantes como 6xido de
1,2-butileno, nitrometano y 1,4—dioxano. Se considera ade-~
mis el uso de mezclas de disolventes orgdnicos. Preferible-
mente, cada uno de los disolﬁentes de la mezcla debe ser '
ininflamable y combinados deben formar un azedtropo. Sélos
o en combinacibn, estos disolventes no solubilizan una pro-
porcidn fosfatante de 4cido fosfdérico; esta insolubilidad
del Acido fosférico serd caracteristica del disolvente in-
cluso a la temperatura de ebuilicién, como por ejemplo del
azebtropo, a la presidn normsl. Para una solubilidad del
dcido adecuada, se necesita un 1{guido solubilizante., El
disblvente orgénico constituird generalmente la mayor pro-

porcién de la solucién fosfatante v tipicamente constituirg

_entre alrededor del 60 y el 90 % del peso de dicha solu-
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.eibn. Sin embargo, no siempre es asil, Casi siempre, cuando

el disolvente orgdnico no coﬁstiﬁuye la mayor proporeidn,
el 1{quido solubilizante serd el sustituyente predominante
en la solucidén. Lo'mejor, para preparar una composiqién efi
ciente de fosfatacibn, es que el disolvente orgdnico y el
1fguido solubilizante formen mezclas estables en alwacens-
miento. BEs decir, que formen mezclas en las gue no se pro-
dugca seéaracién de fases por almacenamiento prolongado.

Lo mejor para una-operacidn eficiente es que el disol~
vente orgénico sea lfquido a la presibn y a la.ﬁemperatura
normales y tenga un punto de ebgllicidn a la presibn normal
por\encima de unos 35°C. Los disolventes gue se consideran
para uso en esta invencidén son los disclventes clorados co
mo 1,1,1-tricloroetano, aisolventes hidrocarbonados fluora-
dos, v.g. triclorofluormetano, disolventes que contienen so
lamente hidrégeno y carbono, inclufdos los disolventes ali-
féticos como n-heptano y lfquidos aromdticos de los que es
ilustrativo el benceno, as{ domo compuestos nitrogenados de
alto punto de ebullicidn entre los que se encontrarian la
2-alilpiridina, 2-bromopiridina, 2,3~dimetilpiridina, 2-eti~
lenpiridina y 1-tercjbutilpiperidina y ademds las cetonas
éiiféticas como etilbutilcetona, con un peso molecular su-
perior a 100 aproximadamente e inferior a 200. Otros di-

solventes orginicos dtiles ademds de los ya mencionados, y

“,,'qde pueden ser o han sido utilizados, son el disulfuro de

- 10 -
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carbono, clorobencenoc, cloroformo, 1,1,3~triclorotrifluor-
etano, percloroetileno, tolueno y tricloroetileno, asi co~
mo mezclas lfquidas inertes y homogéneas de todos los di-
solventes aquf mencionados, cuando pueden existir, como por
ejemplo mezclas azeotrdpicas. Por inertes se entiende que
estas mezclas no reaccionan quimicamente entre s ni con
otros constituyentes de la composicibén fosfatante de hanera
que retarden o interfieraﬁ con la operacién fosfatante:de~
seada de .la composicién. Esta caracteristica de ser inértes
debé presentarse incluse a la temperatura alcanzada pafa
que la solucidn se encuentre a ebullicidn.

El 1fquido solubilizante tiene que ser un lfguido o
una mezcla capaz de solubilizar al dcido fosférico en el ai
solvente orgdnico al mismo tiempo que mantiene la homogenci-
dad de la composicibn. Tl liéuido solubilizante también pue-
de afectar a otras caracteristicas de la solucién fosfatan—
te, v.g. puede tener efecto sobre la solubilidad del agua
en la solucidn fosfatante. Es ventajoso que el 1fquido so-
lubilizante no cree una composicidn fosfatante fécilmente
inflamable y que no reaccione con el Acido fosférico, es de~
cir, no reaccione quimicamente con el &cido incluso a las
ﬁempératuras alcanzadas por'la composicién durante la opera
cidn de fosfatado, Ademds, para una operacibén eficiente de

fosfatacibn, se prefiere que el liguido solubilizante tenga

un punto de ebullieidn superior al punto de ebullicién del

- 11 -
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disolvente orgénico o que, por ebullicién, forme un azeb-
tropo con dicho disolvente. E} 1iquido solubilizante puede
ser; ¥y en ocaglones es lo mejor, una mezcla de sustancias
orgénicas. Estas mezclas son~especialmente dtiles para au-
mentar l% solubilidad del agua en la solucién fosfatante.

Espécialmente cuando la solucidn fosfatante ha de ser

“‘utilizada como bafio fosfatante liquido, a temperatura ele-

vada, formando con ello una zona de enjuagado inmediatamen—
te por encima del bafio.que contiene los constituyentes del
baflo en fase de vapor, es convenienie qﬁe el 1{quido solu-
bilizante se.encuentre presente en dicho vapor, Cuando los
artfoulos metdlicos fosfatados se sacan del bafio fosfautan~
te a dicha zona de enjuagado, on ingrediente gue pueﬁé es~
tar presente sobre el arficulo y que hay qde enjuagar es

el 4cido fosférico. Como el disolvente orgdnico incluso

en forma de vapor en la zona de enjuagado ejerce poca acti-
vidad solubilizante del 4cido fosfbrico, eé conveniente que
también haya en la zona de enjuagado vapores del 1fquido
solubilizante,

En el mejor caso para la eficiencia de operacidén, el
1fquido solubilizante es un aleohol que-contiene menos de
é'éﬁomos de carbono. Pueden utilizarse alcoholes de 6 &to-
mos de carbono 0 mis pero deben cstar siempre presentes en

wa proporcidén minoritaria con un aleohol como minimo de me

. nos de 6 Afomos de carbono que se encuentra en proporcidn

- 12 -
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mayoritaria. Los alcoholes represeﬁtativos que puéden ser
o han sido utilizados son el metanol, etanol, isopropanol,
n-pentanol, n-propanol, n-butanol, alcohol alflico, sec-bu
tanol, tere~butanol y sus mezdlas, donde la homogeneidad
de la fase 1fquida se mantiene cuando estdn en mezcla con
un disolvente orgdnico., Sin embargo, también pueden:sef
ﬁtiles"otraé'sustancias como, por ejemplo, 2-butoxietanol,
solas o en combinacién con el alcohol; Como se ha ménciona—
do antes, pueden conseguirse soluciones fosfatantes Giiles
cuando el disolvente-es el constitﬁyente predontinante e
la composiciln fosfatante.

Como ya se¢ ha dicho, el 4cido fosférico presentard sow
lamente wna solubilidad extraofdinariamente limitadu en el
disolvente orginico. Sin embargo, esta situacidn es resuel-
ta ubilizando el 1lfquido solﬁbilizante. Por lo tanto, aun— .
que el deido fosférico es un ingrediente critico que general
mente se encuentra en una proporéién muy péqueﬁa, con la
presencia del 1lfquido solubilizante en la solucién fosfé—
tante, el 4cido fosfbérico puede encontrarse en la solucidn
fosfatante en una proporcibn sustancial. Esta proporcidn
puede ser hasta del 2-3 % en peso o mds. Pero, para una ope—
racibn de revestihieﬁto efiéiente,y econdmica, el dcido fog
-férico se utiliza generalmente en una proporeién inferior
a alrededor del 1 % en éeso, caleulado sobre el peso total

. de la composicién fosfatante. Con una proporcibén muy supe-
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rior a alrededor del 1 % tipicamente quedard un revestimien
to sobre el substrato metdlico que es pegajoso al tacto.
Preferiblemente, para una operacién de revestimiento de la
mixima eficiencia, el 4cido fosfdérico se encuentra en una
pr0poréién comprendida aproximadamente entre 0,2 y 0,8 % en

peso, caiculado sobre la solucidén fosfatante, aunque puede

'ser @til una cantidad incluso inferior al 0,1 % en peso.

Se considera que la solucibn fosfatante serd utilizada
para el revestimiento de metales que hasta ahora se Lan c&g
siderado suscepiibles a la fosfataéién,.es decir, capaces
de reaccionar rdpidamente con el 4cido fosférico. Asf, se
conéidera que la solucibn fosfatante serd dtil para la fosfa-
tacidn de substratos de aluminio, eine, cadmio y esiafio asi
como de los substratos metdlicos ferruginosos més tipicos.
El término fproporcién:fosfatante de 4cido fosférico™ en el
sentido utilizado agui puede ser una "“sustancia fosfatante",
que quizd es un término mds apropiado. Es decir, el uso de
estos términos aqui no pretende excluir ninguna sustancia
gue pueda ser o haya sido @til'en la técnica de fosfatacidn
con disolventes para formar un revestimiento de fosfato. Por
lo tanto, estas sustancias pueden ser fosfatos orgdnicos asi
como los dcidos del fésforo més tipicos, v.g. el dcido orto-

fosférico habitual. Ademds, se considera gue entre estas

sustancias se encuentran las sales de estos dcidos en la

.. fosfatacibn, Como el agua se encuentra en la solucién fos-

- 14 -
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fatante en proporciones superiores a las de la sustancia
fosfatante, aunque se consideran los dcidos concentrados,
v.g el fosfoleum, la solucibn resultante conbiene el Foi~
do dilufdo en'agua. Por razones econémicas, es preferible
que el 4cido ortofosférico sea siempre la sustancia fosfb-
rica utilizada en la solucibn fosfatante.

Como se ha dicho antes, la cantidad de sustancia fos-
fatante en la solucidn fosfatante es menor que la cantidad

de agua presente en dicha solvecibén. EL agua debe encontrar—

‘se por lo menos en cantidad suficiente para formar un re-

vestimiento fosfatado sobre el metal ferroso que sea ‘esencial

mente insoluble en.agua. Como se describe con mayor detalle
més adelante, esto significa que el revestimiento tendré
una solubilidad en agua de alrededor del 20 % aproximadamen
te. Por otra parte, el apgua buede encontirarse normglmente

en una proporcidn que puede llegar a ser la de saturacidn

del.agua en la solucidn fosfatante, a la temperatura dg fog-

fatacign. Sin embargo, no se.pasa de la saturacibn ya que

entonces la solucidn perderfa la homogeneidad de la fase lé
quida. Bl término homogeneidad en el sentido utilizado aqui
se refiere a wna solucién uniforme sin SGparacién de la fa-

se 1fquida. Cuando se separa agua, la fase acuosa separada

'puéde atraer al 4cido fosférico a dicha fase en detrimento

de la operacidn de revestimiento posterior.

- Con muchas soluciones fosfatantes de esta invencidn,
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se logran por una parte revestimientos insolubles en agua
Jjunto con un peso aceptable del revestimiento cuando el
contenido en agua de la solucidn es alrededor de 1 a 2 %
en peso. Por otra parte, para muchas soluciones puede pro

ducirse la separacidn de fases cuando el contenido en

agua llega a alrededor del 5~7 % en peso, calculado sobre

el. peso totél de la solucién. Eséo se ve con mis detalle
en los ejemplos, Pero, como el lfquido solubilizante @ﬁede
afectar a la capacidad de solubilizacidn del agua por parte
de una solucidn fosfatante, entonces, especialmente lasso-
luciones donde predomina el liquidé solubilizante, pueden
ser soluciones capaces de contener cantidades importantes
de agua, por ejemplo puede llegarse al 10-25 % en pes&,de
agua sin alcanzar la saturacidn. Pero el agua proporcibna—
ré4 siempre una cantidad en peso minoritaria de la solucidén
fosfatante.

El agua en la solucidn ejerce una presibn de vapor;
por ello, el contenido en agua de la solucifn influird di-
rectamente en el contenido en agua de la gzona de vapor aso-
ciada a la solucidn, Cuando esta zona se ercuentra sobre un
bafio de solucidén fosfatante, una cantidad importante de ﬁa—
por de agwa puede retardar el tiempo de secado de los subs-
tratos metdlicos revestidos que son fosfatados en el bafio
y después sacados a la zona de vapor para secarse. ror lo

tanto, debe prestarse atencibén al contenido en agua del

- 16 ~
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bafio cuando este pueda pasar de alrededor del 5-10 % en pe
so. Como el agua Sse enouéntra en la solucidn fosfatante en
cantidad superior al 4cido fosférico, casi siempre estard
presente en una proporeidn comprendida aprdximadamehﬁe:én»
tre 1 y 6 % en peso, .

| De impgrtancia primordial para la "solucibn fosfatante"
o "composicibn fosfatante" en el sentido en que estos térmi-
nos se utilizan aqui son el disolvente orginico, el liqui~-
do solubilizante, la proporcién de 4cido fosférico fosfatan—
te y el agua. Otra sustancia gue puede encontrarsge én,la 80=
lucibn fosfatante eé wa sustancia orginica aprdtica. Aun~
que‘se considera el uso de compuestos orginicos polafes
apréticos como dicha sustancia, para conseguir una operacidn
de revestimiento eficiente se prefiere utilizar compuestos
orgdnicos apréticos dipolares. Estos compuestos actdan a
la solucidn de revestimiento retardando la formacidn de un
revestimiento granulado indeseable. El compuesto orgénico
aprético también puede influir en el nivel al cual se pro-
duce la saturacidn por agua en las composiciones fosfatan~
tes que contienen dichos compuestos, especialmente cuando se
encuentran en proporciones importantes. Aungue se consgidera
iug estos compuestos se encontrardn siempre en una propor—
cifn ponderal minoritaria en la solucién fosfatante y ge-.
neralmente en una propofcién inferior a la cantidad de 1{-

quido solubilizante, pueden prepararse soluciones fosfatan-

-~ 17 -
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% en peso o

tes dtiles que contienen del orden de 10 a 15
mds de dicho compuesto orgdnico aprético.

* Para que durante la operacién de fosfatacién se con-
siga una retencién prolongada del compuesto orgdnicc apré-
tico en la solucidén fosfatante, es preferible que dicho coé

puesto tenga un punto de ebullicidn superior al bun;o'@e ebu,

-1licién del disolvente orgénico en la solucién. Preforible-

mente, para prolongar al mdximo la presencia en la solu~
cibn de revestimiento, este compuesto hierve por lo nenos
unos 20°C por encima del disolvente orgdnico. El comﬁﬁesto
orgénico apr5tico con frecuencia es un compuesto nitregena-

do;‘estos y otros compuestos Jtiles pueden ser N,N-dimetil-

formanmida, dimetilsulféxido, acetonitrilo, acetona, nitro-

metano, nitrobenceno, tetrametilensulfona y sus mezclas 1{-
quidas homogéneas e inertes cuando estas existan. Por iner-
te se entiende gque dichas mezclas no contienen sustituyentes
que reaccionan quimicamente, en la solucién fosfatante, re-
tardando la operacidn de fosfatacidn deseada a la temperatu-
ra alcanzada por la solucidn para que se encuentre a ebulli
cifn. El dimetilsulfdéxido es ﬁtilrcomo compuesto orginico
aprético pero este puede ser utilizado también como compues-
to acelerante, como se describe més adélante. En este caso,
cuando el @imetilsulféxido se encuentra como compuesto ace-
lerante, se utiliza una‘sustancia distinta del dimetilsul-

féxido como compuesto orgdnico aprético.

- 18 -
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Otra susténcia generalmente encontrada en la composi-
¢ibn fosfatante es el acelerante orgdnico. Este compuesto
sirie para aumentar la velocidad de formacibn del re§ésfi—
miento durante el procesc de fosfatacibn. La aceleracidn se
consigue sin afectgr perjudicialmente a la naturaleqéVﬁel
revestimiento, v;g. a la estructura cristalina uniforme y
no grahuladﬁ‘deseable para dicho revestimiento. Los compues
tos dtiles actlan tipicamente de esta -manera incluso- cuando

se encuentran en la composicibn en cantidades muy bequeﬁas

‘como, por ejemplo, en cantidades muy inferiores al 1 % en

peso sobre el peso de la composicién total. Para una cpera—

cidn eficiente, es ventajoso que el compuesto acelerante

tenga un punto de ebullicidn superior al punto.de ebullicidn

4

del disolvente orgdnico. Muchos de los compuestos aceleran—

tes Otiles son compuestos orgdnicos nitrogenados. Més espe-

c{ficamente, los compuestos que pueden ser o han sido ubili-

zados son la urea, piridina, {iourea, dimetilsulféxido, di-
metilisobutilenamina, £eido etilendiaminotetraacético y di~
nitrotolueno.

El vso de estabilizantes ha sido descrifo en la téeni-
ca anterior y también se considera su empleo en esta in~

~‘ £ ’ (3 0
vencibn; estos pueden ser, por ejemplo, los sustituyentes

aceptores de hidrégeno y cloruro de hidrégeno que pueden re

A

trasar el cardcter corrosivo de las composiciones fosfatan-

tes, También se conocen los egtabilizantes contra la oxida-

- 19 -
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cibén de un halohidrocarburo, por ejenplo. Andlogamente es-
tos pueden contribuir a reducir el cardcter corrosivp de
la composicibén fosfatante. Las sustancias dbiles pueden
ser p-benzZoguinona, p-~terc-amilfenol, timol, hidquQindha
y éter monomet{lico de hidroguinona. |

La composicién fosfatante es adecuada para uso cﬁn
cualquiera de k= operaciones fosfatantes que pueden ser o
han sido utilizadas en la fosfatacibn con disolvente. ias
opepaoioﬂes de fosfatacidn con disolvente pueden forﬁaf,
répida y eficazmente, substratos metdlicos revgstidos>secos
¥y asi, estas operaciones permitirdn casi siempre conseguir
répidamente la fosfatacidne Tos articulos metdlicos que han
de ser fosfatados pueden ser consecutivamente desengraéa—
dos en una solucién desengrasante y'aespuéé sumergidos” en
un béﬁo de la composicidn fosfatante que casi sienpre se cg,
lienta a ebullicidn. El articulo fosfatado, una vez sacado
del bailo, puede ser preferiblemente mantenido en la zona de
vapor situada sobre el bafio para gue se evaporen los cons-
tituyentes voldtiles delartfculo revestido hasta sequedad
del revestimiento., Durante esta fase, el articulo puede ser
sometido a una pulverizacidn de enjuagado. La composicidn
fasfatante tambidn puede ser aplicada por pulverizacidn so-
bre un articulo metélicg, por ejemplo en una zonz de ﬁapor
que puede formarse y/o fenovarse con el vapor procedente de

la composicidén pulverizada., Otros aspectos considerados pa-

- 20 -
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ra realizar la operacidén con éxito incluyen el enjuagado
inicial de un artfculo metélico con un liquido de enjuague
caliente, v.g. enjuagado por inmersién en dicho liquiao;
donde el 1fquido estd constitufdo por los ingredientes del
vapor procedente de la solucibn fosfatante. Este enjuagaﬁo
va después seguido de la fosfatacidn y ésta puede ir.éégui—
da'a su vez‘de un enjuagado adicional en el liguido ‘de en—
juague caliente., Para mayor eficacia de todas las cperacio-
neé, la fempepatura de la compogicidn fosfatante se ﬁéntie-
ne & ebullicién. En la atmésfera ambiente adyacente a la s0
lucibn fosfatante, los constituyentes de dicha solﬁcién pue
den encontrarse en estado de vapo¥. Por comodidad, esta re=
gidn atmosférica es denominade aqui "zona de vapor™,

Durante la fosfataciln, que tendrd lugar tipicamente

en el aparato desengrasador, la zona de vapor, ademds de con

tener cantidades traza de otras sustancias, generalmente
contendrd vapores del disolvente orgénico, vapores del 1{-
quido solubilizante que solubiliza al 4cido fosférico en el
disolvente orgdnico as{ como vapor de agua. Como cabe espe-
rar que estas sustancias sean los ingredientes principales
de la zona de vapor, son los ingredientes principales de la
composicidn fosfatante que cabe esperar gque se pierdan de
dicha composicién en foma de vapor, Para una operacibn efi
caz, por lo tanto, se prefiere formular una composicidn 1{-

quida de reposicién que contiene el disolvente orginico, el

- 21 -
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-1{quido solubilizante y agua. Ademds, este lfguido de repo~

sicibn puede ser utilizado para mantener la composicidn
fosfatante y piiede formar una mezcla homogénea y estéﬁie

en almacenamiento antes de su uso. Asi, pof como&idéd; con
frecuencia este 1fguido es denominado aquf "solucidén de man
tenim;gnto". La solucibn de mantenimiento puede prepararse
con antelacidn, para ser utilizada mds tarde después del
almacenamiento y/o transporte.

En 1a preparacidn de la solucidn de mantenimiento, el

'disolvente orginico serd el ingrediente predominante; en el

resto, el lfquido solubilizante constituird la cantidad
prihcipal, siendo el agua la cantidad minoritaria. En'gew
neral, la solucién contendrd alrededor del 70 % en pesco
hasta mds del 95 % en peso de disolvente ofgénico, conimés
de alrededor del 2 % en peso pero no mds de alrededor del
25 % en ﬁeso del 1iquido solubilizante. El agua se encontra
ré presente casi siempre en la solucidn de mantenimiento en
una, proporcién de alrededor del 0,4-4 % en peso, Preferi—
blemente, para una operacién de fosfatacién mejorada, el -

agua, el lfgquido solubilizante y el disolvente orgdnico se

combinardn en la solucidn de mantenimiento en las proporeio

nes equivalentes de estas sustancias en la zona de vapor del

medio fosfatante. Para preparar eficientemente una solu—
cién de mantenimiento homogénea, se prefiere premezclar pri

mero el agua con el liguido solubilizante. Después puede

-9 .
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mezclarse el constituyente disolvente orgénico con la meg
cla previa para obtener rdpidamente una solucidn de mante-
nimiento homogénea. Generalmente se affaden deqpués oﬁros'
ingredientes en caso de ser utiligados,

Estos inéredientes edicionales se encontrardn en la

solucién de mantenimiento en cantidades muy pequefias. T{pi-

‘camente estos se encuentran en total en una cantidad infe-

rior a alrededor del 1-2 % en peso, calculado sobre el peso
de la solucibn de mantenimiento. Estos ingredientes pueden
incluir un compuesto acelerante, un compuesto’estabilizante,

un compuesto orgdnico aprético y dcido fosférico. Sin embar-

go, cuando esta composicidn de mantenimiento se prepara para

un almacenamiento prolonéado, generalmente no se incluye el
dcido foeférico con objeto de evitar el uso de contencddres
especiales resistentes al 4cido. Por razones econdmicas, es
preferible que los ingredientes adicionales se encuentren
en una proporcidn inferior a alrededor del 0,1 % en peso.
Como mezcla pre-envesada, la solucién de mantenimiento,
ademds de ser Util para manlener, puede tener‘utilidad tam
vién en la preparacién de una composicién fosfatante nueva.
Cuando se utiliza la solucidn de mantenimiento para preﬁarar
ia solucidn nueva, se ha encontrado que los ingredientes
adicionales t{picos para la preparacibn de la solucidn tag'
bién pueden ser preparados.con antelacién formando una mez-

cla uniforme y estable en almscenamiento. Bsta mezcla adi-

.
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cional contendri generalmente, como ingredientes ﬁrincipan
les, un agente solubilizante, un compuesto orgdnico apréti
co y apua, Ademds, esta mezcla adieional contendra qbn fre
éuenqia un compuesto acelerante y un compuesto estabilizag

tes Frecuentemente esta mezcla es denominada aguf simple—

mente “composicién precursora". Como composicidn precursora

para la preparacifn de un nuevo bafio, en géneral las sus-—
tancias se mezclan simplemente entre s{ para preparar esta
coﬁposicién precursora y despuds esta dltima se embala pa-
ra‘ser almacenada y/o menipulada. En el caso més hakitual,
el disolvente solubilizante constituird la parte principal
de esta composicidn precursora y el agua y el compuesto or—
génico aprdtico pueden encontrarse en cantidades esencial~
mente equivalentes. Con frecuencia también se encuentran
los ingredientes adicionales, v.g. compuesto acelerante o
compueéto estabilizante, en una, proporeibn inferior al 1 %
en peso, calculado sobre el peso de dicha cohposicidn'pre-
cursora. Bn la preparacién tipica de un nuevo bafio, la com-
posicibn precursora y la solucidn de mantenimiento, gene-
ralmente conteniendo una de ellas o las dos. el acelerante
mis el @tabilizante, se mezclan entre si, con frescuencia
pars uso en el aparato desengrasante, afladiendo el dcido
foéférico durante la mezcla. Asi, solamente es necesario
disponer de estas dos soluciones mis ellécido fosférico en

el momento de preparar la solucidn fosfatante.

- 24 -
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Despuds de la formacién del revestimiento sobre el ar
t{culo metdlico, este dltimo puede pasar & una zona de va-
por que serd proporcionada y repuesta por los sustit uyen—

tes vaporizados de la composicidn fosfatante. Como se ha
I
I
constitulda, muy deseablemente, por vapores de disolvente

descrito aguf anteriormente, esta zona de vapor puede estar

'orgénico, vapores de agua y vapores de disolvente. solubili~

zante como constituventes vrincivales. T{picamente, como
en la fosfatacidn por inmersidn, el artfculo revestido pue-
de ser simplemente sacado del bafio fosfatante a la zona de
vapor, mantenido en dicha zona hasta que estd seco y des~
pués retirado para una oﬁeracién subsiguiente. Los consti-
tuyentes de la zona de vapor, ademds de proporcionar con
frecuencia un medio de enjuagado deseable,. también pue~
den formar por condensacién una mezcla liquida uniforme y
estable. Bste fendmeno aumenta la sencillez de los sistemas
de recirculacidn, como cuando la operacién de revestimiento
se 1leva a cabo en un aparato desengrasador. Asimismo, estos
siétemaé de recireulacidn pueden ser adaptados de manera
que el vapor condensado reciréulanﬁe sea repuesto con solu-
cifn de mantenimiento nueva, solucidn que ha sido descrita
més arriba, siendo despuds recirculado el lfguido repuesto
resultante al medio de solucidn fosfatante,

La composicidn fosfatantc t{picamente formard un re~

vestimiento de fosfato deseable, es decir, un revestimiento

- 25 -
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7
con un peso de 20 miligramos por pie2 (215,3 ng/m?) o mis
sobre un metal ferroso, en una operacidén rdpida. Aungue
los tiempos de contacto entre los articulos de mebales fe-
rrosos y la composicidn fosfatante pueden ser solamcﬁte de

15 sepundos para la aplicacién por pulverizacidn, t{pica-

’mente serdn del orden de unos 45 segundos a 3 minutos para

el revestimiento por inmersibn y pueden ser incluso mayo—
res. Losupesos de revestimiento, en miligramos por piéz
(5 miligfamoé por m2) pueden ser tan bajos como de 10 a 20
(167,6 a 215,3) para ser aceptables, es decir, para propor
cionar una proteccién a la corrosién incipiente con una me-
joré inicial de la adhesiln de lo {ltima mano y generalmen—
te del orden de hasta 100 a 150 (1076,4 a 1614,6) aunque
también se consideran pesos mucho mayores, v.z 300 6§ asi
(3229,2). Preferiblemente, para c§nseguir las mejores carac-
ter{sticas entre las que se encuentran uvna mayor adhesién
de la Gltima mano y la proteccidn contra la corrosidn; el
revestimiento debe encontrarse en una proporcidn comprendi-~
da aproximadamente cntre 20 y 100 mg/p192 (215,3 ¥y 1076,4
mg/u?). Estos revestimientos se producen con facilidad y
constancia, obteniéndose la uniformidad deseada. '

‘Los revestimientos que se obtienen sobre]ps_metaies
fefrosos presentardn por 10 menos una insolubilidad sus-
tancial en agua y por eilo también son denominados aquf re

vestimientos "resistentes al agua'. Para determinar la in-

- 26 -



10

15

20

25

golubilidad en agua, el ensayo empleado es 0 bien un ensa
yo cualitativo de la resistencia al agua o el ensayo més
cuantitativo de "remojo en agda". Ambos ensayos estin des—
critos més especi{ficamente en los ejemplos. Sin embargo,

en general, para el ensayo de remojo en agua O para el "en—

sayo de solubilidad en agua" como algunas veces se llama

‘aquf, se pesa wn artfculo ferruginoso revestido y después

ge sumerge en agua destilada. Al sacarlo del agua, sc en—
juaga con acetona y se seca al aire. Posteriormente se
vuelve a pesar para deberminar el grado de solubilidad en
agua del revéstimiento por la pérdida de peso experimentada.
Esta pérdida se expresa generalmente como porcentaje de pér
dida del revestimiento original total. Fl método utilizado
para determinar el peso original del revestimienmto seréd
més especificamente deserito en relacibén con los ejemplos.
Ventajosamente, para aumentar la proteccién contra la
corrosidn, el revestimiento serd clasificadae como revesti-
miento que pasa el ensayo de resistencia al agua o cuya so
lubilidad en agua es del orden de¢ menos del 20 %, determi-
nada por el ensayo de remojo én agua, Este revestimiento,
por comodidad, es denominado frecuentemente aqui "revesti-
ﬁiento fosfatado esencialmente insoluble en agua'. Préferi—
blémente, para el mejor domportamiento del reveetimiento,
inclufda la capacidad de recibir una capa final con compo-

siciones de dltima mano a base de agua, la solubilidad en
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agué del revestimiento serd inferior al 5 %, caleulado so-
bre el peso total del revestimiento original. En un proce-
sado tipico, la operaciln de fosfatacién de este invenio
formard revestimientos fosfatados sobre superficies ferru—
ginoéaé cuya soiubilidad en agua es pricticamente nuls,
cuando se determina por el ensayo de remojo on agua.
Debido al cardcter resistente al agua del revestimien
to de fosfato, los substratos metdlicos revestidos resul-
tdntes gon especialmente adecuados para pogsteriores trata—
mientos con revestimientos y sistemss de tratamiento ce ba
ge acuosa. Por ejemplo, loa substratos revestidos pue@en
ser bratados después con soluciones acuosas aciduladas que
contienen tipicamente una sal de un metal multivalente o
un 4eido en soluciln, por ejemplo, una solucidn dilufda de
deido crémico en agua. Estas soluciones de tratamiento pue
den ser las sencillas composiciones de enjuagado gue con-
tienen cromo hexavalente, inclufdas las soluciones de_Aci-
do crémico y agua que han sido mencionadas en las patentes
estadounidenses 3.116.178 6 2.832,189, as{ como sus solu~
ciones equivalentes tales como las soluciones de dcido
molibdico. y vanddico descrit@s en la vatente estadouni-
dense 3,351,504, Ademés, las soluciones de tratamiento pue
den ser no acuosas, considerdndose el uso de soluciones de
dcido crbémico como las descritas en ls patente estadouniden-

se 2.927.046. El tratamiento puede incluir  soluciones gue

- 28 -~



contienen otros ingredientes reactivos tales como'la com~
binacidn de &cido crémico y formaldehido descriia en la
patente estadounidense 3.063.877. Otros tratamientos consi-
derados son el complejo crémico-cromato de soluciones que
contieﬁen tipicahente cromo trivalente, como se describe en
la patente estadounidense 3.279.958. Otros tratamien#os.que
p@eden ser‘utilizados son las mezclas de sales de cromatos
comple jos descritas en la patente estadounidense 3;%64.175A
as{ como soluciones que contienen sales de otros metéles,
ilustrados en la patente estadounidense 3.720.547, donde

se emplean sales de manganeso en las soluciones de trata-
miento. Todos estos tratamientos generalmente proporcionan
un revestimiento con un peso de unos 2 a unos 40 mg/pi32 6
més (21,5 a 430,5 mg/hz). Por comodidad, estos tratamientos
y soluciones son denominados aqui colectivamente algunas
veces "soluciones no fosfatantes para el tratamiento de
substratos metdlicos". ' -

El revestimiento fosfatgdo también se presta a reci-
bir una capa final de impriméciones eléctricamente deposi-
tadas, por ejemplo la electrodeposicibén de materiales for-
madores de pelicula en log conocidos procesos de electro-
dgposicién. Ademés, los revesbimientos fosfatados pueden
formar el revestimiento de base para una capa final acuo-
sa reducible, Egtas composiciones de capa final contienen

tipicamente polimeros solubilizados, similares a los tipos
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convencionales alquidicos, poliéster, acrilicos y epéxidos,
que son tipicamente solubilizados con cantidades menores

de una amina orgénica. Asimismo, el Subs't rato. revestido

de fosfato resultante puede ser revestido después con pual

guier otra pintura de resina o similares, es decir, una pin

tura, imprimscibn, esmalte, barniz o laca que contisne una

_pintura reducida con disolvente. Otras pinturas adecuadas

pueden ser las pinturas al aceite y el sistema de pintura
puede ser aplicado como acabado de laminacidn.

Antes de aplicar el revestimiento de fosfato, es acon—
sejable eliminar la materia extrafia de la superficie metd-
lica por limpieza y desengrasado. Aungue el desengrasédo
puede realigarse con agentes limpiadores alcalinos comer-
ciales que combinan tratamientos de lavado.y ée abrasibn
guave, la limpieza generglmente consiste en desengrasar con
los disolventes desengrasantes t{picos.

Los sigulentes ejemplos indican la forma en que ha si
do practicada la invencidn pero no deben ser considerados
limitativos de la misma,., En los ejemplos, todas las par-
tes son partes en peso salvo indicacién en contrario. En
los ejemplos, se han empleado los siguientes procedimien—
tqs. .

Preparacibn de los paneles de ensayo

Los paneles de ensayo de accro desnudo, de 6" x 4"

(152,4 % 101,6 mm) salvo indicacibn en contrario y todos
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ellos paneles de acero bajos en carbono, laminados en frio,
se preparan tipicamente para la fosfatacibén desengrasdndo—
log durante 15 scpundos en und solucidn désengrasante_gq—
mercial mantenida a su temperatura de ebullicidn. Los pane~
les limpios se sacan de la solucidn, se dejan secar sn el

vapor sifuado sobre la solucién y entonces estdn listos pa

ra la fosfatacién,

FPosfatacidn de los paneles de ensayo y peso del revestimiento

Selvo indicacitén en contrario, Los paneles de acero lim
pios y desengrasados se fosfatan sumergiéndolos en una solu~
cidn fosfatante caliente mantenida a su temperaturas de cbu-
11icidn, durante 1 minuto cada uno. Lios paneles sacados de
la solueibn pasan por la zona de vapor situada sobre la so-
lucidn fosfatante hasta que escurre el liguido del panel;'
despuds los paneles secos se sacan de la zona de vapdr.

- El peso de revestimiento fosfatado para 1los paneles se-
leccionados, expresado como peso por unidad de superficie,
se determina pesando primero el panel revestido y después
arrancando el revestimiento sumergiendo el panel revestido
en una solucién acuosa de 4cido crémico al 5 % que se ca~
lienta a 160-180°F (71-82°C) durante la inmersibn, Después
de sumergir el panel en la solucidn de doido orbmico duran
te 5 minutos, el panel limpio se saca, s¢ enjuaga primero
con agua y después con acetona y se seca al aire. Volviendo

a pegar se caleculan ficilmente los pesos del revestimiento.
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Los.datos sobre el peso de revestimiento se preseﬁtap en
miligramos por pie cuadrado (mg/piez) ¥y, entre paréntesis,
en miligramos por metro cuadrado (mg/m®).
EJENPLO 1
'A'219,7 partes de benceno se afiaden, con intensa agi-

tacibn, 118,7 partes de metanol, 3,64 partes de dcifio orto-

fosférico y 23,6 partes de N,N-dimetilformamida. Después

estos ingredientes mezclados se hierven duranie 1 hora uti-
lizando un refrigerante de reflujo y se deja eniriar la so-
lu¢ibén, Se encuentra que el contenido en agua de 1a.Solu—

cién hervida resultante es alrededor del 0,1 % en peso.- Es
te contenido en agus es determina@o directamente por'énéli—
sis cromatogrdfico de gases de una muestra donde el relleno

de la columna es Porapak Q manufacturado por Waters Associa-

tes, Inc. Despubs la solucidn resultante se calienta e ebu-

1llicidén y los paneles se fosfatan en la forma antes desceri-

' ta. .

Algunos dé los paneles revestidos resultantes, selece-
clonados en juegos de dos donde cade panel del juego es re-~
vestido en condicionces idénticas a las del otro pancl del
juego, son sometidos despuds a ensayo. Un pancl del juego
se vtiliza para determinar el peso del revesbimiento en la
forma antes descrita. ElL otro panel se somete al ensayo de
solubilidad en agua. Para este ensazyo, se pesa el panel y

aespués se sumerge en agua destilada durante 10 minutos,
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manteniendo el agua a la temperatura ambiente sin agita~
cibn. A continuzciln se saca del apgua el pancl de ensayo,

se enjuaga con acetona y se seca al aire. Posteriormante,
volviendo a pesar, se determina el grado de solubilidad en
agua del revesﬁihicnto por la pérdida de peso. Bsta pirdida,
caleulada sobre el peso total del revestimiento original,
sé encuentfé en la tabla siguiente como porcentaje o grado
de pérdida del revestimiento.

Los, pesos del revestimiento y la solubilidad eﬁ agpua
de 1los mismos se deferminan inicialmente pars paneles de
ensayo que han sido fosfatados en la compogicidn fosfetan~
te antes descrita. Estos datos se determinan despuds para
otros paneles revestidos que han sido fosfatados en compo~
siciones con distintos contenidos en agua, - todos ellos in-
dicados en la siguiente tabla. Estos bafios de contenido va
riable en aguz se preparan de forma escalonada partiendo
del baifio anteriormente descrito y después agregande alrede~
dor de un 1 %-en peso de agua al bafio, seguido @ ebullicidn
de la solucibn resultante durante 1 hora. Se repite este
procedimiento con incrementos adicionales de agua de un
1 % en peso, como indica la tabla sigviente. La operacibn
de revestimiento fosfatante para cada bafio de contenido va—
risble en agua hae sido descrita anteriormente., Para cada ba
fio fosfatante las determinaciones del comtenido en agua se

realizan antes de la fosfatacibn por el método antes deserd
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TABLA T
Contenido de agua  Peso del revesti Grado de solubil =~
en el bafio de re~ miento_del panel 1idad del revesti
vestimiento, % en mg/pie? (mg m?). miento en azua.
©_peso

0,1 18 (193,6) 82 %

191 28 (301,4) e

241 26 (279,9) : <5 %

1.1 27 (290 R) <5 %

-~y . L} - -~

£, 21 (226,0) <5 %

291 35 (37647) <5 %

Lbs resultados tabulados muestran el aumento del gra-
do de insolubilidad en agua del revestimiento de fosfato a
medida que aumenta el contenido en agua del bafio fosfatan~
te. Comq se determina por ensayo visual, también se obser-
va que el grado de uniformidad dol r evestimiento de fosfaf
to aumenta a medida gque aumenta el contenido de agua del
bafio fosfatante por encima de alredecdor de 1 %. Para el sig
tema particular de este ejemﬁlo, se considera que el coate—
nido en agua descable es alrededor de 1,5 P a mds Ge 5 % en
peso. A 1,1 % en peso y menos, el grado de solubilidad en
ggua‘de los paneles revestidos se cousiders indeseable- ya
qﬁe puede ser fAcilmente mejorado. Continusndo la adicién
escalonada de agua antes descrita, se encuentra que este

sistema separa agua libre, es decir, pierde la homogeneidad
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de la fase l{guida, cuando el contenido en agua llega al
6,1 % on peso.
EJEIPLO 2
A 205,171 partes de n-heptano se afladen con intensa agl
tacién 94,7 partes de terc-bubanol, 3 partes de 4dcido orto
fosférico y 17,3 pértes de N,N~dimetilformamida. Despuds
estos'ingrédientes mezclados se procesan en la forma des—

erita en el Ejemplo 1 para preparar. upa solucidn fosfatan—

te con un contenido en agua de alrededor del 0,1 % en peﬁd.

Unos paneleg de acero desengrasados se fosfatan en la
composicidn como se ha descrito en el Bjemplo 1. Tambi4n
como g¢ ha deserito en el Ejemplo 1 se preparan otras compo
siciones fosfatantes que solo difieren en el contenido en
agua, como indica la siguiente tabla, La operacidn de fos-
fatacibn, para estos bafios de contenido variable en agua,
es fambién la descrita anteriormente. Como muesira la si-
guiente tabla, para cada bafio fosfatante, las determinacio
nes del contenido en agua se realizan antes de la fosfata-
eibn y los ensayos de los pesog y de la solubilidad en
agua de los revestimientos se realizan para todos los pa-

neles fosfatados.
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TABLA IT
Contenido de agua
en el bhafio de re~- Peso del revesti Grado de golubi -~
vestimiento, % en mlento del pangI lidad Gel rsvesti
peso mg/pied  (mg/m*) miento en agua
0,1 ' 9 (96,9) 36 %
1,1 16 (172,2) <5 %
2,1 - 26 (279,9) <5 %

Los resultados tabulados ponen de-manifiesto la ﬁejo-

A ineaaTeslad 5 n - d
¢ inzolubilidcd on cguo 4ol rovestimionta

(]
L]

fosfato a medida que aumenta el contenido en agua del - bafio
fosfatante; ademds, el examen visual confirma que el grado
de‘uniformidad del revestimiento de fosfato aumenta'junto
con la insolubilidad del revestimiento. Asimismo, lo que
resulta muy conveniente, el peso del revestimiento aumenta
gsencialmente cuando el contenido en agua del bafo se ele-
va, en una proporcidn significativa. Para el sistcma parti-
cular de este ejemplo, se considers que el contenido en
agua conveniente es alrededor de 1 % en peso a mis de 2 %
en peso. Mediante nuevas adigiones de agua a2l baflos se en-
cuentra que csbte sistema separa agua libre, es decir, pier-
de la homogeneidad de la fase Liquida,cuando el contenido
en agua llega al 3,2 % en peso.
EJEHPLO 3
| A 434 partes de triclorotrifluoretano se afladen con

intensa agitaciln 95 partes de metanol, 2,7 partes de 4cido
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ortofosférico y 17 partes de N,N—dimetilfbnnamida. Después
estos ingredientes mezclados se procesan en la forma descri
ta en el Ejemplo |1 para preparar una solucién fosfatante
con un contenido en agua de alrededor del 0,1 % en peso.
Los paneles de acero desengrasados se fogfatan en la

composicidn descrita, por el método del Ejemplo 1. Tambidn

como se ha descrito en el Ejemplo 1 se preparan otras com-

posiciones fosfatantes con diferentes contenidos en agua,
como indica la tabla sigaicnte. Lo cpera ;
para cada bafio de conbenido variable en agua también ha si-
do descrits anteriormente, Como muestra la siguienﬁe tabla,
para cada bhafio fosfatante las determinaciones del conizni-
do en agua se realizan antes de la fﬁsfatacién ¥y los pe-~

s0s5 del revestimiento y la solubilidad en @gué de los reves

timientos se determinan para todos los paneles fosfatados.

TABLA TIT
Contenido de agua
en el bafio de re~ Peso del revesthl Grado de solubi -~
vestimiento, % en miento del panel lidad del revesti
Peso me/pie?  (mg/mé) miento en agua
0,1 25 (269,1) - 52 %
Ty 35 (376,7) 14 %
1,3 39 (419,8) . L5 %
1,4 37 (398,2) <5 %

* Los resultados ponen de manifiesto el awmento del gra-

do de insolubilidad en égua del. revestimiento de fosfato a
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medidﬁ que aumenta el contenido en agua dél bafio fosfatan~
te; asimismo, el examen visual confirma que el grade de uni
formidad del revestimiento de fosfato auménta a medida que
aumenta el contenido en agua del bafio fosfatante. Para es-
te sistema particular, el intervalo de contenidos en-agua

deseable; es bastante estrecho, ya que se ha encontralo gue

.una nueva adicidén de agua al bafio separa agua libre cuando

el contenido en agua 1llega solamente al 1,6 % en peso.
EJBMPLO 4 o

A 264 partes de 1,1,1~tricloroetano se afiaden con in-
tensa agitacién 180 partes de 2-butoxietanol, 4,4 vartes de
deido ortofosférico y 37,8 partes de N,N-dimetilformamida.
Después estos ingredientes mezclados se procesan en la for-
ma descrita en el Bjemplo 1 para preparar una solucidbn fos-
fatante con un contenido on agua de alrededor del 0,1 % en
Peso, |

Unos paneles de acero desengrasados se fosfatan en la
composicidn como se ha deserito en el Ejemplo 1. Se prepa-
ran otras composiciones fosfatantes con diferentes conteni-
dos en agua como indica la tabla siguiente, tambidn en la
forms descrita en el Ejemplo 1. La operacién de fosfata-
c;én para cada baflo de contenido en agﬁa variable ha sido
tambidn descrita anteriormente. Como muestra la siguiente
tabla, para cada bofio fosfatante las determinaciones del

contenido en agua se realizan antes de la fosfatacidn y los
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pesos del revestimiento y la solubilidad en agua de los re~

vestimientos se determinan para todos los paneles'fosfata-

dos,
TABLA IV
Contenido de agus - .
en el baflo de re- Peso del revesti Grado de solubi ~
vestiniento, % en miento_ del panck lidad del revesti
peso ma/pie®  (me/m?) miento en asua
1,1 1 (10,8) NoAs
2,1 154 (204,5) . <5 %
341 147 (226,0) <5
4y 315 (387,5) <5 %

N.A+s = No aplicable.

' Tos resultados tabulados muestran una gama, deseaﬁle de
contenidos en agua para combinar una insolubilidad en agua
del revestimiento de fosfato con wa mayor peso del revesti~
miento. Por examen visual, no se detecta ningfin revestimien
%0 para un contenido en agua del 0,1 % en peso, es decir,
el .contenido en agua inicial, que por lo tanto no se ha el
tado en la tabla ya que no se consigue ningin grado de 50~
lubilidad en agua. EL peso del revestimiento puede ser sig-
nificativamente aumentado con gran espectacularidad a nive~
les mayores de agua. Para un contenide en agua del 1,1 %

en peso, el peso del revestimiento es tan pequefio que se

- considera que no es aplicable €l ensayo de la solubilidad en

agua del revestimiento. Mediante nuevas adiciones de agua .

- 39 -
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al baflo, se.encuentra que este sistema separa agua libre
cuando el contenido en agua llega al 5,1 % en peso.
' EJEMPLO 5 -

A 242,8 ‘partes de tolueno se afiaden con intensa agi-
tacibén 89,8 partes de'isopropanol, 1,7 partes de 4cide
ortofosférico y 10,6 partes de N, N~-dimetilformamida. Des- _
pués estos ingredientes mezclados se procesan en la forma
descrita en el Ejemplo 1 para preparar una solucién fosfa~

tante con un contenido en agua de alrededor del 0,1 % en

- peso.

Los pancleg de acero desengrasados ge fosfatan en la
compogicidn como se ha descrito en el Ejemplo 1. También
como se ha deserito en el Ejemplo 1 se preparan otras com
posiciones fosfatantes con diferentes contenidos en agua,
como muestra la siguiente tabla. La operacidn de fosfata-
cidn para cada bhafio de contenido en agua variable ha sido
tambidn descrite anteriormente. Como muestra la siguiente
tabla, para cada baflo fosfatgnte las determinaciones del
contenido en agua se realizan antes de la fosfatacibn y-
los pesos del revestimiento y la solubilidad en agua del
revestimiento se determinan para todos los pancles fosfa-

tgdos.

\
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TABLA V

Contenide de agua
en el bafio de re- Peso del revestl Grado de solubi -

vestimiento, % en ~ miento_del panel  1lidad del revestl

[ 2

peso mg/pie?  (mg/m2) miento en agua
0,1 .8 (86,1) 0%
1,1 . 10 (107,6) 25 %

2,1 19 (204,5) <5 %

3,0 110 (1184,0) 11 %

4,0 D18 (P34K,5) o4 %

Egtos resultados indican que se alcanza un bajc grado
de solubilidad en agua pero no se mantiene., Esto es un in-
dicio de que serd necesario modificar el sistema parg 6btg
ner un peso creciente del revestiﬁiento, por encima de al-

rededor del 2,1 % en peso de agua, cuyo aumento debe ir

acompafizdo de un grado de solubilidad en agua conveniente~

mente bajo. Aumentando la cantidad ﬁe N,N-dimetilformamida
o empleando una mezcla de metanol e isopropanol en lugar
dei~constituyente isopropanol, o haciendo ambas cosas, pue
de conseguirseésk)parasmﬁawalque contienen mis de alrededor
del 2,1 % en peso de agua, ya que Se observa por examen vi-
sugl que los revestimientos més pesados indicados en la ta-

pla presentan un aspecto granulado y son pegajosas al tac-

_to. Sin embargo, para el sistema especi{fico investigado, el

peso del revestimiento aumenta considerablemente. Afiadiendo

mds agua, se encuentra que el sistema separa agua libre pa-
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T8, ﬁna proporeibn del agua del 5,0 % en peso.
EJEMPLO 6
A 374,8 partes de triclorotrifluoretano se afiaden,
con intensa agitacién, 132,8 partes de isopropanol, 2,55
partés‘de 4cido ortofosférico, 15,1 ﬁartes de N,N-dimctil-

formamida y 0,35 partes de dinitrotolueno. Despuds estos

ingredientes mezclados se procesan en la forma descrita en

el Ejemplo 1 para preparar una solucidn fosfatante con un
contenido en agua de alrededor del U,1 % en peso.

Unos paneles de acero desengrasados se fosfatan coh
esta composicibn como se ha descrito en el Ejemplo 1., Dam—
bién se preparan como se ha descrito en el Bjemplo 1 oiras
composiciones fosfatantes pero con diferentes contenidos
en agua, como muestra la siguiente tabla, ILa ;peracién de
fosfatacibn para cada bafio de contenido variable en agua
tombién ha sido descrita anteriormente. Como indica la ta-
bla siguiente, para cada bafio fosfatante se realizan las
determinacioneé del contenido en agua antes de la fosfata-
cibn y sc determinan los pesbs del revestimiento y la solu
bilidad en agua de los revestimientos para todos los pane-

les fosfatados,

\u
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TABLA VI

Contenido de apua : ) o
en el baflo de re- Peso del.revesti Grado de solubi -
vestimiento, % en  miento, del panel  lidad del revesti

Deso mg/pie®  (mg/m2) miento en agua

0,1 6 (64,5) NeAd.

| ) .

1,1 6 (64,5) NeAs

241 84 (904,1) L5 B

351 91 (979,5) 13 6.

\ a 9
/ e

‘

-

12
185 (1991,3

I

b
NeA, = No aplicable.

de observa que para eslbe sistema se alcanza un equili-
brio conveniente entre el grado de solubilidad en agua y el
aumento del peso del revestimiento de fosfabo. Asimismo, el
aumento del peso del revestimiento progresa en la direccién
del aumento del contenido en agua del bafio de revestimiento
¥y a proporcidn elevada, NMediante mds adicién de agua al ba—
fio, se encuentra que este sistema separs agua libre y por
lo tento pierde la homogeneidad de la fase 1fguida a un con
tenido en agua del 5,1 % en beso.

EJEM?LO 7

A 350,4 partes de una mezela 50/50 en peso de cloruro
de metileno y triclorotrifluoretano se ‘afiaden, con intensa
agitacién, 122,7 partes de metancl, 2,5 partes de dcido or—
tofosférico, 15,1 partes de N,N-dimetilformamida y 0,35 par

tes de dinitrotolueno. Después estos ingredientes mezclados

- 43 -
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se procesan en la forma descrita en el Ejemplo 1 para pre
parar una solucidn fosfatante con un contenido en agﬁé‘de :
alrededor del 0,1 % en peso. AR

Unos pancles de acero desengrasados se fosfatan en la
composicién como se ha descrito en el Ejemplo 1. Tamﬁién

| ,
se preparan como se ha descrifto en el Ejemplo 1 otras com—

-posiciones fosfatantes pero con diferentes contenidos en

sgua como indica la siguiente tabla. Ta operacién Gz fosfa-
tacidn para cada bafio de contenid o variable en agua “am-
bidn ha sido descrito anteriormente. Como muestra 1la si-
guiente tabla, para cada bafio fosfatante se realizan las
determinaciones del contenido en agua antes de la fosfata-
cibn y se determinan los pesos del revestimiento y la solu-
bilidad en agua de los revestimientos para-todos los pane-—

les fosfatados.

TABLA VII
Contenido de agua -
en el bhafio de re- Peso del revesti Grado de solubi -~
vestimiento, % en miento del panel  lidad del revesti
peso mg/pie?  (mg/m2) miento en asua ~
0,1 14 (150,6) 35 %
1,1 26 (279,8) 16 %
2,1 34 (365,9) - £5 %
3,1 39 (419,7) <5 %
441 o 41 (441,3) <5 %
5,1 46 (495,1) 12 %

...4_4..
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De nuevo el grado de insolubilidad en agua del re-
vestimiento de fosfato aumenta a medida que aumentdw‘éi
contenido en agua del bafio fosfatante pera el sistehé di~
solvente mezclado y hasta que se llega a un punto pfékimo
ala séturacién.de agua. Para este sistema se alcahza la

saturacién de agua y s miade la homogeneidad de la fase 1f

quida cuando el contenido en agua es del 6,1 % en peso.

A 486 partes de percloroetileno se afiaden con inten—
sa agitacidn 237,4 partes de metanol, 44,8 partes de 2-bu
toxietanol, 4,2 partes de 4cido ortofosférico y 19,4 par-
tes de acebonitrilo. Después eslos ingredientes mezclados
se procesan de la forma descrita en el Ejemplo 1 para pre—
parar una solucibn fosfatante con un contenido en agua de
alrededor del 0,1 % en peso.

Unos paneles de acero desengrasados se fosfatan con
eata composicidn como se ha descrito en el Ejemplo 1. Tam
bién se preparan como se ha descrito antes otras composi-
ciones fosfatantes con diferentes contenidos en agua, co-
mo muestra la tabla siguiente. También como muestra la ta-
bla siguiente, para cada bafio fosfatante, las determina~
tiones del contenido de agua se realizan antes de la fosfa-
taéién y se determinan log pesos del revestimiento ylla g0—
lubilidad en agua de los revestimientos para todos los pa~

neles fosfatados.
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TABLA VIII

Contenido de agua
en el bafio de re- Peso del revesti Grado de solubi -~
vestimiento, % en  miento, del panel  lidad del revesti
peso me/pie?  (mg/m?) miento en agua
0,1 14 (150,6) 13 %
1,0 ' 16 (172,2) 33 %
©2,0- 18 (193,7) 23 &
3,0 20 (215,2) 6 o

Fars este sisteud, se obiiere linulmenie wi geoatdo Ge

~golubilidad en agua convenientemente bajo con el disolven—

te percloroetileno de importancia comercial., Bsto se c onsi-
gue utilizando una combinacibn de 1lfquidos orgéniéos solu~
bilizanﬁes, es decir, metanol y 2;butoxietanol. Sin embar-
go, como el sistema separa agua libre a una pfoporcidn li-~

geramente superior al 3 % en peso de agua, este sistema so-

lamente presenta un infervalo estrecho adecuado para la pro

duqcidn de los revestimientos deseados.
BIENPLO 9
A 450,5 partes de perclbroetileno se afladen con inten—
sa agitacidén 349,6 partes de terc-butanol, 87,3 partes de'
acetonitrilo, 58,4 partes de agua, 43,9 partes de acetona,

10 partes de dcido fosférico y 0,3 partes de dinitrotolue-

" no, Estos ingredientes mezclados se llevan a la temperatu-

ra de reflujo.

Después de calentar la solucién, se fosfata un panel
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de acero limpio y desengrasado en la solucidn fosfatante
resultante por inmersidn del panel en la solucién calien-
te en la forms antes descrita, es decir, en la pégina gue
precede al Ejemplo 1, a excepcifn de que el panel se su-
merge en la solucidén caliente durante 5 segundos. El pa-
nel revestido resultante se somete después a un ensavo cua
litativo d¢ golubilidad en agua o ensayo de “resisiencia
al agua". La experiéncia denmuestra gue ¢l ensayo cuslita-

tivo de resistencia al agua es un enpayo mas exigente para

~determinar la solubilidad en agua del revestimiento que el

ensayo de golubilidad en agua descrito en el Ejemplo 1e

En el ensayo cualitativo de resistencia al agua, se sa-~
turs una tomlla de papel con agw corriente y después se
frota fuertemente a mano sobre la cara revestida de un pa-
nel seco durante unos 10 segundcs, A cohﬁinuacidn, la par-
te de la toalla en contacto con el revestimiento durante
el frotamiento se examina visualmente para determinar la
cantidad de revestimiento adherida a la toalla. Tambidn se
deja secar el pancl de ensayo himedo y después se examina
visualmente para observar si ha quedado expuesto algo de
metal desnudo. Lsta exposicidn se pone de manifiesto tipi

camente por un cambio del color del revestimiento del pa-

' nel o por rayas sobre la superficie del panel, En el.ensa

yo, los paneles pasan o fallan, considerdndose, de acuer—

do con la experiencia adquirida con estos ensayos, que los
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paneles que pasan el ensayo éon capaces de pasar el ensa-—
yo de solubilidad en agua descrito en el Ejemplo 1.

Se encontré que gl panel revestido como se ha descri
to antes pasa el ensayo cualitativo de resisteoncia al agua.
Por lo tanto, la solucibn fosfatente a base de percroroeti-

leno y utilizando una combinacidn de compuestos dipolares

-proporciona revestimientos fosTatados aceptables.

BJEMPLO 10

Se prepara una serie de tres soluciones fosfatanves
como sigue:

Ta solucidn A se prepara mezclando 62,61 partes de
tricloroetileno, 30,64 partes de metanol, 4,3 partes de
agna, 2,02 partes de N,N-dimetilformamida, 0,39 partes de
bcido ortofosférico y 0,04 partes de dinitrotoluenc.

Ta solucién B se prepara mezclando 69,88 partes de
cloroformo, 22,41 partes de etanol, 4,44 partes de N,N-
dimetilfommamida, 2,84 partes de agua, 0,38 partes de dci-
do fosférico y 0,05 partes de dinitrotolueno,

Ta solucidn ¢ se prepara mezclando 55,83 partes de
clorobenceno, 35,94 partes de metanol, 4,75 partes de N,N-
dimetilformamida, 3,03 partes de agua, 0,4 partes de dcido
fosférico y 0,05 partes de dinitrotolueno.

' Tas soluciones A, B y C se preparan en la forma des-
crita en el Ejemplo 9 y se recubren unos paneles con cada

una de las soluciones, como se ha descrito en el Ejemplo 9
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a excepceiln de que el panel se¢ sumerge durante 2 minutqs
en cada una de las soluciones., Los paneles de cada una
de las soluciones A, By C se someten despuéslal eﬂsayb
cualitativo de resistencia al agua descrito en el Ejéﬁf
plo 9, Se encuentra qﬁe todos los paneles ensayados pa—
san este ensayo de resistencia al agua.
EJENPLO 11

En la forma descrita en el Ejemplo 9 se prepara nna
solucibn fosfatante a-partir de 494,3 partes de etil-bufile
cetona, 334,7 partes de melanol, 96,7 partes de ague,
62,8 partes de N,N-dimetilformamida, 10,8 partes de 4cido
fosférico y 0,06 partes de dinitrotolueno. Un panel de
acero limpio y desengrasado se reviste con la splucién fos
fatante resultante como se ha descrito en el Ejemplo 9, a
excepeidn de que el tiempo de inmersidn del panel es de
2 minutos. Despuds el pancl se somete al ensayo cualitati
vo de resistencia al agua descrito en el LEjemplo 9 y se en
cuentra que pasa dicho ensayo.

EJENPLO 12

Se prepara una solucidén fosfatante en la forma des—

crita en el Ejemplo 9 a partir de 39,5 partes de disulfu-

ro de carbono, 24,6Apartes de terc-butanol, 23,54 partes

" de 2-butoxietanol, 2,5 partes de metanol, 6,89 partes de

agua, 2,38 partes de N,N-dimetilformamida, 0,56 partes de

4dcido fosférico y 0,03 partes de dinitrotolueno. Bn la for-
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ma descrita en el Ejemplo 1 se fosfata un panel de acero
limpio y desengrasado sumergiéndolo en la solucidn duran
te un periodo de 2 minutos.

Después el panel revestido se somete al ensayo -
cualltatlvo de re51sten01a al agua del Ejemplo 9. Se encuen
tra que el panel revestido pasa este ensayo para un revesti
mieﬁto de uné solucién fosfatante que contiene varios liqui
dos orgénicos solubilizantes.

Habiendo descrito la invencién, se considers como
una novedad ¥, por lo tanto, reclamamoé como de nuestra pro
piedad lo contenido en las siguientes:

Al

- REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacion de una com
posicidén fosfatante orgénica con una fase liquida continua -
y homogénea adecuada para la fosfatacibén de meteles con un -
revestimiento que es como minimo esencialmente insoluble en
agua, conteniendo dicha fase liquida agua en cantidades pe-
quefias, cuyo procedimiento consiste en:

(I) combinar un disolvente orgénico, un liquido so-
lubilizante y una proporcidén fosfatante de acido fosférico,
donde

IS

(4) el disclvente organico comunica homogeneidad a

‘la fase liguida con un liquido solubilizante orgénico, al -

mismo tiempo que es un no disolvente de la proporcidn fosfa

tante de &cido fosférico, no reaccionando, ademés, dicho —
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disolvente orginico con el acido fosfdrico; y

(B) el 1liquido solubilizante es capaz de solubili-
zar el acido fosférico y la composicidén fosfatante brgénica
al mismo tiempo que conserva la homogeneidad de la composi-
cién en fase liquida, no reaccionando dicho 1iquido-$oiubi—
lizante con el Acido fosférico, '

(II) opcionalmente, combinar la composicidn vesultan
te con un compuesto organico polar aprdético y/o una sustan—
cia orgéinica acelerante, donde dicho compuesto orgénico polar
aprético es soluble en la composicién, él mismo tiempo que -
mantiene la homogeneidad de la fase liquida de ella;

\ (III) elaborar la composicidn para que contenga agua
en una cantidad superior a la citada proporcibén de acido fos
férico al mismo tiempo que sea suficiente para que dicha com
posicitn suministre un revestimiento fosfatado, esencialmen-
te inscluble en agua, sobre un sustrato de metal ferroso en
contacto fosfatante con €l y que mantenga, al mismo tiempo, -
la homogeneidad de la fase liquidayj y

(IV) calentar la composicidn a una temperatura y -
durante un tiempo suficiente para proporcionar homogeneidad
a la misma." .

. 2. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, don
de lé composicibén comprende: el disolvente organico con el -
liquido solubilizante oréénico, el liquido solubilizante, la
proporcion fosfatante de &cido fosférico y la proporcién —
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de agua definidos en dicha reivindicacifn.
3. Un procedimiento segim la reivindicacidn 2. don-
de dicho liquide solubilizante estéd presente en proporciones

pequefias, calciladas sobre el peso de dicho disolvente orga-

" nico y el agua esti presente en proporciones pequefias calcu-

ladas sobre el peso de dicho liquido solubilizante.

4. Un procedimiento segin la reivindicacién 2, don-

-de dicho disolvente organico es un liquido a la temperatura -

Y a la presidén normales y tiene un punto de ebullicidn a la -
presidn normal superior a unos 359C.

5. Un.procedimiento segin la reivindicacién 4, don-

- de dicho disolvente orgénico estd seleccionado entre el gTrupo

formado por disolventes hidrocarbonados que contienen solamen
te &tomos de hidrbgeno y carbono, disolventes hidrocarbonados
halogenados que contienen atomos de cloro, fluor o cloro mis

fluor, compuestos nitrogenados de alto punto de ebullicidn,

. disulfuro de carbono, cetonas alifédticas con un peso molecu-

lar superior a 100 aproximademente e inferior a 200 y mezclus
liquidas inertes y homogéneas de todos los compuestos anterio
res, cuando dichas mezclas pueden existir.

6. Un procedimiento segln la reivindicacidén 2, don-

“de el liquido solubilizante estd seleccionado entre el grupo

formado por metanol, etanol, isopropanocl, n-pentanol, 2-buto
xietanol, n-propanol, n-butanol, alcohol alilico, sec-butanol,

terc-butanol y sus mezclas.
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. 7. Un procedimiento segin lé reivindicacidn 1, don-
de la composicidén comprende: el disolvente orglnico con‘el -
liquido solubilizante organico, el liquido solubilizante, la
proporcién fosfatante de Acido fosférico, el compuesto orgh-
nico polar aprotico y la proporcién de agua definidos en di-
cha reivindicacion.

é. Uﬁ procedimiento segin la reivindicacidn 7, donde
dicho liquido solubilizante se encuentra en pequefia propor—
cidén, calculada sobre el peso de dicheo disolvente orginico y

dicho compuesto orgénico polar aprdtico se encuentra en peque

fa proporcidén calculada sobre el peso de dicho liquido solubi

lizante.’

9. Un procedimiento segln la reivindicacidén 7, donde
el compuesto orgénico aprdético esta seleccionado entre el gru
po formado por N,N-dimetilformamida, dimetilsulfdéxido, aceto-

nitrilo, acetona, nitrometano, nitrobenceno, tetrametilensul-

fona y sus mezclas liquidas inertes y homogéneas, curando és—

tas pueden existir. !

10. Un procedimiento segiin la reivindicacidn 1, donde
la composicién comprende: el disolvente organico con el liqui
do solubilizante organico, el liquido solubilizante, la pro-
porcidn fosfatante de acido fosférico, el compuesto organico
pélar aprdético, la sustancia orgénica acelerante y la propor-
cibébn de agua definidos en'dicha reivindicacidn.

11. Un procedimiento segin la reivindicacidén 10, don-

”
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de dicha sustancia acelerante es un compuesto organics nitro-

genado.
12. Un procedimiento segin la reivindicacién 10, don-

de dicha sustanéia acelerante esta seleccionéda entrs el gru-
po formade por urea, piridina, tiourea, dimetilsulféxido, di-
metilisoputilgnamina, compuestos aromaticos nitrados Que con-
tienen un grupo nitro, &cido etilendiaminotetraacético y mez-
clas de los mismos, con la condicidn de’ que cuando el compues

to acelerante es dimetilsulfdxido, el compuesto organico polar

aproético citado estd constituido por otra sustancia distinta -

" del dimetilsulféxido.

v

i3. Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, para -
la preparacién de una composicidn liguida con una fase liquida
continua y homogénea,'adecuada para la fosfafacién de metales -
con un revestimiento por lo menos esenclalmente insoluble en -
agua; cuya fase liquida contiene un hidrocarburo fluorado en -
mezcla con agua en pequefia proporcidén, cuya composicibén comprezn
de un hidrocarburo fluorado, un liquido solubilizante capaz de
solubilizar el acido fosfdérico en el hidrocarburo fluorado, una

proporcidén fosfatante de Acido fosférico y agua en proporcidn -

superior a la proporcién de &cido fosfbrico, que al mismo tiem-

po es suficiente para que dicha composicidén forme un revesti—
miento de fosfato esencialmente insoluble en agua sobre un subs
trato de metal ferroso y que al mismo tiempo conserva la homégg

neidad de la fase liquida.
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14. Un procedimiento segin la reivindicacién 13, don-
de dicho liquido solubilizante se encuentra en pequefia propor
cién, calculada sobre el peso de dicho hidrocarbure fluorado -
¥ el agua se encuentra en pequeila proporcién,rcalculada sobre
el peso de dicho liquido solubilizante.

15. Un procedimiento segfn la reivindicacién 13, don-
de dicho hidrocarburo fluorado estad seleccionado entfé el gru
po formado por 1,1,%-triclorotrifluoretanc, triclorofluormetg
no y las mezclas azeotrbpicas de los anteriores con otros hi-
drocarburos halogenados. ' ' '

16. Un ﬁrocedimiento seglin la reivindicacién 1, para -
la prebaracién de una composicién liquida continua y homogénea,
adecuada para la fosfatacidén de metales con un revestimiento -~
por lo menos esencialmente insoluble en agua j de uniformidad
mejorada, conteniendo dicha fase liquida un hidrocarburo fluo-
rado en mezcla con agua en peqQuefla proporcidn, cuya composicién,
comprende un hidrocarburo fluorado, un liquido solubilizante ca-
paz de solubilizar el acido fosfbérico en el hidrocarburo fluo—
rado, una proporcidén fosfatante de acido fosfédrico, un compues~
to orginico polar aprético y agua en una proporcidn superior —
a2 la proporcidén de acido fosforico, que al. mismo tiempo es sufi-
ciente para que dicha composicidén forme un revestimiento de fog
fato esencialmente insoluble en agua sobre un substrato de me —
tal ferroso y que al mismo‘tiempo conserva la homogeneidad de la

fase liquida.
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17. Un procedimiento segin la reivindicacidén 16, donde
el compuesto orgénico aprdético estd seleccionado entre_ei gTu
po formado por N,N-dimetilformamida, dimetilsulféxido,'aceto—
nitrilo, acetona, nitrometano, nitrobenceno,:tetrametilensul—
fona y sus mezclas liquidas inertes y homogéneas, cuando estas
puedgn existir. V

18. Un procedimiento segin la reivindicacién 17, donde
dicho liquiéo solubilizante se encuentra en pequeila proporcidn,
calcdiado sobre el peso de dicho hidrocarburo fluorédc j el -
compuésto organico polar aprbético se ‘encuentra en pequefia pro-
porcidén, calculada sobre el peso de dicho liquido solubilizan-
te. \

19. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, para -
la preparacidén de una composicidén liquida con una fase liquida
contirua y homogénea, adecuada para la fosfatacion de metales
con un revestimiénto por 1o menos esencialmente insoluble en -
agua y de formacidn acelerada éon mayor vniformidad, contenien
do dicha fase ligquida un hidrocarburo fluorado en mezcla con -
agua en pequefia proporcidn, cuya composicidén comprende un hidro
carburo fluorado, un liquido solubilizante capaz de solubilizar
el Acido fosfdérico en el hidrocarburo fluorado, una proporcidn
fosfatante de &cido fosférico, un compuesto orgénico polar aprd
tico,~una sustancia organica acelerante 5 agua en proporcién -
supgrior a la proporcidn ée dcido fosfbdrico, que al mismo tiempo

es suficiente para que dicha composicién forme un revestimiento
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de fosfato esencialmente insoluble en agua sobre un substrato

de metal ferroso y que al mismo tiempo conserva la homogenei-

dad de la fase liquida. y -

20. Un procedimiento segun la reiviﬁdicaciég.lg, don-
de dicha sustancia acelerante estd seleccionada entre el grupo
formado por urea, piridina, tiourea, dimetilsulféxido, dimeti-
lisobutilenamina, compuestos aromaticos nitrados que contieneﬁ
un grupo nitro, acido etilendiaminotetraacético y mezcias de -
los mismos, con la condicidn de qQue cuando el compuestTo acele-
rante es dimetilsulféxido, el citado comﬁuesto orgénico polar
aprdético esta constituido por una sustancia distinta del dime-
tilsulféxido. ' - ‘

21. Un procedimiento segin la reivindicacién 20, don-
de la composicidn estd caracterizada por contener un hidrocar
buro fluorado, un alcohol de menos de 6 atomos de carbono, —
N,N-dimetilformamida, &cido fosfdérico, dinitrotolueno y agua.

22. Un procedimiento segin la reivindicacibén 1, para
la preparacidén de una composicidbén liquida que contiene 1,1,1-
tricloroetano y agua, con una fase liquida continua yvhomogé-
nea, adecuada para la fosfatacfén de metales con un revesti-
niento por lo menos esencialmente insoluble en agua, contenien
80 dicha Tase liquida agua en pequefia proporcidn, cuya compo-
sicibn comprende 1,1,l-tricloroetano, un liquido solubilizan-
te capaz de solubilizar el 4cido fosférico en el 1,1,1-triclo

roetano, una proporcidén fosfatante de acido fosférico y agua
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en una proporcién superior a la proporcién de &cido fosféri-
co, que al mismo tiempo es suficiente para que dicha ccmposi
cién forme un revestimiento de fosfato esencialmente insolu-

ble en agua sobre un substrato de metal ferroso y quehal nis-

mo tiempo conserva la homogeneidad de la fase liquida.

23. Un procedimiento segin la reivindicacién 22 don
de dicho liquido solubilizante se encuentra en pequena propor
01on, calculada sobre el peso del 1,1,1- trlcloroetano y el -
agua se encuentra en pequeila proporcidn, calculada sobre el -
peso de dicho liquido solubilizante.

24. Un procedimiento segin la reivindicacién 23, don
de la‘composioién estd caracterizada pér contener 1,1,l-triclo
roetano, acido fosfbdrico, agua y un liquido solubilizante se~
leccionado entre el grupo formado por metanol, etanol, isopro-
panol, n~pentanol, 2-butoxietanol, n-propanocl, n~butanol, al-
cohol alilico, sec-butanol, terc-butanol ¥y sus mezclas.

» 25. Un procedimiento segln la reivindicacién 1, para
la preparacidén de una composicidén liguida que contiene 1,1,1-
tricloroetano y agua, con una fase liquida continua y homogénea,
adecuada para la fosfatacién de metales con un revestimiento -
por lo menos esencialmente insoluble en agua y uniformidad au-
menfadé, conteniendo dicha fase liquida agua en pequefia propor
cién,'cuya composicidn comprende 1,1,l-tricloroetano, un liqui
do solubilizante capaz de.solubilizar el &cido fosfbrico en el

1,1,1-tricloroetano, una proporcidn fosfatante de &cido fosféd-
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rico, un compuesto organico polar aprotico y agua en propor-
cién superior a la proporcién de Acido fosférico, que &l mis-
mo tiempo es suficiente para que dicha composicién forme un -

revestimiento de fosfato esencialmente insoluble en agua so-

‘bre un substrato de metal ferroso y que al mismo tiempo conser

va la homogeneidad de la fase liquida.

26. Un procedimiento segin la reivindicacibn 25, don

de el compuesto orginico aprético estd seleccionado entre el -

grupo formado por N,N-dimetilformamida, dimetilsulféxido, ace-

tonitrilo, acetona, nitrometano, nitrobenceno, tetrametilensul

fona y sus mezclas liquidas inertes y homogéneas, cuando éstas

v

existen.

27. Un procedimiento segin la reivindicacién 26, don
de dicho liquido solubilizante estd presente en pequefia propor

cibn, calculada sobre el peso del 1,1,l~tricloroetano y el com

puesto orginico polar aprético se encuentra en pequefia propor-.

cién, calculada sobre el peso de dicho liquido solubilizante.

28. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, para
la preparacién de una composicibén liquida que contiené 1,1,1-
tricloroetano y agua, con una fase liquida continua y homogé-
nea adecuada para fosfatar metales con un revestimiento por -
1o menos esencialmente insoluble en agua y de formacién acele

rada con mayor uniformidad, conteniendo dicha fase liquida -

agua en pequefia proporcién, cuya composicién comprende 1,1,1- '

tricloroetano, un liquido solubilizante capaz de solubilizar -
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1 " el &cido fosférico en 1,1,l-tricloroetano, una proporcidn
fosfatante de &cido fosfbrico, un compuesto ofgénicq polar
eprético, una sustancia orginica acelerante y agua en pro-
porcidn superior a la proporcién de acido fosférico, que al

5 "mismo tiempo es suficiente para gque dicha composiciéﬁ forme
un revestimiento de fosfato esencialmeﬁte insoluble 2n agua
sobfe un subétraﬁo de metal ferroso y que al ﬁismo tiempo -
conserva la hoﬁogeneidad de la fase liquida.

29. Un procedimiento segin la reivindicacién.28, -

. 10 dondé dicha sustancia acelerante estd seleccionada ertre el

grupo formado por urea, piridina, tiourea, dimetilsulfoéxido,

dimetilisobu%ilenamina, compuestos aromaticos nitrados que -

contienen un grupo nitro, Acido etilendiaminotetraacético y

mezclas de los mismos, con la condicidén de que cuando el com
15 puesto acelerante es dimetilsulféxido, el compuesto organico

polar aprbtico estd constituido por una sustancia distinta ~

del dimetilsulféxido. '

30. Un procedimiento segin la reivindicacién 28, -

donde la composgicidén estd caracterizada por contener 1,1,1-

20 tricloroetano, un alcohol con menos de 6 atomos de carbono,-
N;N~dimetilformamida, édcido fosférico, dinitrotolueno y asgua.
31, Se reivindica por 0ltimo como objeto sobre el -
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICION FOS

5 .
2 . FATANTE ORGANICA.
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Todo conforme gueda descrito ¥ reivindicado en la -

presente memoria descriptiva que consta de sesenta y una pagi-

nas mecanografiadas.

- 61 -~

-

Madrid, 17 Marzo 1.976"
BERNARRPO UNGRIA
p-p- '




	Bibliographic data
	Description
	Claims



