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La presante invención se refiere a un procedimiento 
para economizar agua durante la fosfatacion de I03 metales.

lln procedimiento usual de fosfatacion de los metales 
comprende uno o varios estadios de desengrasado que utilizan 
soluciones acuosas de desengrasado, uno o varios estadios ul­
teriores de enjuagado, después el tratamiento de fosfatacion 

propiamente dicho y a continuación al menos dos estadios de 
enjuagado final.

La obtención de capas de fosfatacion perfectas pre­

supone la existencia de una superficie metálica que está des- j 

provista de productos de corrosión y sobre la que películas 
de aceite y de grasa -si este as el caso- únicamente están 
presentes en una capa muy delgada. También antes de la fosfa­
tacion se efectúa un desengrasado con ayuda de un tratamiento 
en uno o varios estadios con soluciones acuosas de desengra— j 

sado. Las impurezas constituidas por los aceites, la grasa y 
la suciedad que son eliminadas de la superficie pasan a la 
solución de desengrasado y se acumulan alli progresivamente j

hasta el punto de no permitir ya un desengrasado satisfactorio. !
I

Hasta al presenta es habitual tirar tales soluciones de desen— i 
grasado cuando no son ya utilizables. Son evacuadas y renova­
das. j

i

Después del estadio de desengrasado, las piezas son 
enjuagadas con agua para eliminar la solución da desengrasado ¡ 
que alli se adhiere. Las impurezas se acumulan igualmente en i 

el agua de enjuagado. Para no dejar su concentración sobrepa- ' 

aar el limite aceptable, se alimenta en continua los bafias ! 
de enjuagado con una corriente de agua o de tiempo en tiempo j 

se evacúa al agua del baño y se la sustituye por agua fresca.

Las piezas desengrasadas y enjuagadas están provistas de un !
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revestimiento de fosfato con ayuda de un baño de fosfatación 

ácido acuoso. A la operación de sulfatación le suceden al me** 
nos otras dos etapas de enjuagado para eliminar los restos 
de solución de fosfatación acida de la superficie.

Estos estadios de enjuagado son habitualmente efec­

tuados con una llegada de agua en continuo para evitar un 
aumento no deseado de los constituyentes indeseables y para .
obtener un buen efecto de enjuagado. Es conocido, durante la j
operación de enjuagado tras el desengrasado y durante la ope­
ración de enjuagado tras la fosfatación llevar el agua de en­
juagado a contra-corriente del desplazamiento de las piezas. 
Aunque de esta forma sean posibles economias apreciables de 
agua, la necesidad total de agua fresca es todavía demasiado 
elevada. Su obtención es cara y presenta dificultades crecien- 1 
tes vistas las cantidades necesarias. Además, la formación 
de aguas residuales Importantes y su tratamiento presentan 
otros problemas y exigencias creoientes. Existe por este mo­
tivo una demanda importante y apremiante para disminuir en los 

procedimientos de fosfatación la necesidad da agua fresca y 
para reducir la formación de aguas residuales al mínimo.

Ahora se ha encontrado que esto puede lograrse ven­
tajosamente en virtud a un procedimiento tal como descrito al ; 
principio, en el que por una parte la solución de desengrasado | 
es sometida a un tratamiento y la solución purificada es re- ! 
enviada al estadio de desengrasado y, por otra parte, en las ' 
operaciones de enjuagado esta previsto un reciclada en e l  que j 

el agua de enjuagado es enviada a contra-corriente de la cir­
culación de las piezas en cascada desde los estadios de enjua- | 
gado después de la fosfatación hacia el estadio de enjuagado 
tras el desengrasado, tomada de este último, desprovista de
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los aniones y de los cationes perjudiciales disueltos en una ¡ 
instalación de tratamiento por adición de agentes que precipi- 
tan apropiados, y después de la separación del lodo formado ! 
es enviada al menos a la segunda operación de enjuagado tras 

la fosfatación. ¡
El desengrasado de las piezas puede efectuarse en ¡ 

uno o varios estadios. La elección del agente de limpieza acuo­
so depende del tipo y de la importancia de las impurezas sobre 
la superficie a tratar. En la mayoría de los casos, se utilizan 
agentes de limpieza alcalinos. Contienen un adyuvante mineral 
y agentes surfactantes apropiados. Loa constituyentes del ad- j

yuvante mineral pueden ser fosfatos di y trialcalinos, pirofcs- !
. <

fatos tetraalcalinos y otros fosfatos alcalinos condensados, j 
boratos alcalinos, silicatos alcalinos, carbonates alcalinos, j 
así como hidróxidos alcalinos. Aditivos que activan la fosfa- j
tación siguiente, pueden formar parte de los constituyentes ¡

¡
dBl adyuvante mineral. Como agente surfactante se prefiere en I

^  j
particular para el desengrasado por pulverización agentes humee—¡ 
tantas poco espumantes. La concentración utilizada en el baño 
da desengrasado en adyuvante mineral habitualmente es de 1 a 10

i
g/l y la de agente humectante es en general de 0,03 a 0,8 g/l, j 

aproximadamente.
En numerosos casos de utilización se puede sin embar- j

t * . igo utilizar igualmente agua caliente como solución de desen­
grasado, en cuyo caso ha de vigilarse el que se asegure un ¡
gran o fuerte movimiento relativo entre la superficie de las !
piezas y el líquido por ejemplo por riego, inundación, etc. !
Igualmente, soluciones acuosas de agentes surfactantes pueden j 

utilizarse como agente de limpieza neutro. En general se utili- j 

za sin embargo agentes de limpieza alcalinos que contienen agen-'
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tes surfactantes. En este oaso pueda resultar ventajoso utilizar, 
an lugar del fosfato alcalino fosfato de amonio como constitu­
yente alcalino. Se puede a3 Í mantener en todo el circuito la

proporción en alcali mas débil.
Según una característica de la presente invención,

la solución de desengrasado es sometida a un tratamiento y la
solución tratada es reenviada al estadio de desengrasado. El

*

tratamiento transcurre preferentemente en continuo. .
El tratamiento de la solución de desengrasado puede ! 

ser de diferentes tipos según los tipos de impurezas presentes. 
Como la finalidad principal de la solución acuosa del agente j 

de limpieza ea en general eliminar laa impurezas que contienen 
aceite.y que loa aceites y la grasa pueden ser emulsionados en 
la solución en una mayor o menor medida, en el tratamiento se­
gún la invención se efectúa preferentemente una ultrafiltracion. 
La solución de limpieza que contiene aceite eventualmento des­
provisto de las sustancias insolubles eliminadas por decanta­
ción o filtración fina o tosca, es enviada bajo presión a tra- ; 

vós de una membrana cuyos poros tienen una dimensión tal que de-, 
ja pasar 1® sustancias de poca masa molecular diaueltas con el  ̂
agua y retiene laa fracciones aceitosas al menos en una medida ¡ 
•tal que el producto que pasa pueda ser reenviado ain dificulta- j 
des al baño de desengrasado. El dispositivo de ultrafiltracion ¡ 
y su aplicación en la separación de aceite a partir de líqui­
dos es conocido (ver por ejemplo la solicitud alemana DOS 
24 22 777). Materiales de membranas que convienen y que san ,
preferidos son aquellos a base de óxidos minerales. La utiliza- | 
ción de la ultrafiltración tiene no solo la ventaja de permitir 
eliminar la fracción aceitosa perjudicial de la solución sino ¡ 
igualmente proporcionar una solución que es reenviada al baño
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de desengrasado y que contiena todavia en estado diauelto ad­
yuvantes alcalinos y agentas surfactantea. El consumo de agente 
de desengrasado o de limpieza es también disminuido.

La solución regenerada ea a continuación reenviada 
al baño de desengrasado o, durante un desengrasado en varios j 

estadios, al último estadio de desengrasado. Esto.pueda ser por ; 

ejemplo realizado también de forma que la solución regenerada 
a la salida del Batadio de desengrasado o del ultimo estadio de 
desengrasado sea aplicada sobre las piezas desengrasadas con 
ayuda de una corona de pulverización separada y llegue al es­
tadio de desengrasado por deslizamiento dirigido. De este modo, 

se disminuye la entrada de la solución de desengrasado no puri­
ficada en los estadios ulteriores de enjuagado.

La materia retenida por la ultrafiltración puede ser 
concentrada por otra ultrafiltración. Se puede también efectuar 
una concentración por una evaporación da la fase acuosa, por 
ejemplo por medio de un evaporador de capa delgada. La importan-! 
cia en volumen del aceite e impurezas eliminadas que son envia­

das a un depósito es así pequeña.
Como ha sido ya mencionado, la realización de la ul- j

0
trafiltración durante el tratamiento preferentemente en continuo 
de la solución de desengrasado es preferida en razón de las ven-j 
tajas particulares. Paro resulta en la práctica igualmente posi-j

i
ble utilizar otros métodos. Este es por ejemplo el caso cuando ji
las grasas son eliminadas de la superficie tratada sin que exis­
ta un emulsionamiento importante del aceite en la solución del 
agente de limpieza. Para separar las fracciones de aceite, de

, I
grasas y los cuerpos sólidos se puede utilizar la sedimentación,j 
la centrifugación, la filtración, la flotación o técnicas aimi- j

lares.



-  6 -

5

10

15

20

25

30

El consumo o la pérdida del baño de desengrasado en 

constituyentes de desengrasado es compensado por un remonte co­
rrespondiente con los constituyentes del adyuvante mineral y de 
los agentes surfactantes. Las pérdidas en agua en el baño de 
desengrasado pueden ser colmadas por ejemplo a partir del cir- : 

cuito del aguada enjuagado regenerada. !
Las piezas a fosfatar son enjuagadas tras el desen­

grasado en uno o varios estadios y después provistas, en el es­
tadio de foafatación, del revestimiento deseado y de nuevo en-

* *juagadas en al menos dos estadios. Según la invención, en loa 
estadios de enjuagado, el agua dé enjuagado es enviada a con- ¡ 
tra-corriente del desplazamiento de las piezas en cascada desde ; 
las estadios de enjuagado tras la foafatación hacia el estadio 
de enjuagado tras el desengrasado. :

El agua de enjuagado es tomada da esta estada de en-
í

juagado y enviada a un reactor donde son precipitados los anio- ¡
I

nes y cationes indeseables. j
¡

Los fosfatos y los metales pesados pueden por ejemplo | 
ser precipitados por neutralización con hidroxidos de metales 
alcalino-tórreoa en particular Ca (OH)2 • La mezcla reaccional 
es así llevada a un pH de 8,5 aproximadamente.

|

Los iones alcalinos disueltos no son precipitados pero
*

en general molestan poco, al menos mientras una concentración 
excesiva no penetre en el baño de enjuagado. La introducción 
de iones alcalinos en el estadio de desangrasado puede por sjem-j 
pío ser disminuida por utilización en lugar de 3ales de metales ¡ 
alcalinos, de fosfato de amonio en el adyuvante de desengrasado. 
En este caso, puede ser recomendado introducir, durante la neu- ¡ 
tralizacion del agua de enjuagado que sale del estadio do en— ¡ 
juagado tras el desengrasado, ademas da Ca (OH^, iones magnesio^
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para precipitar I0 3 iones amonio disueltos bajo forma de fos­
fato de amonio y de magnesio poco soluble.

La introducción de iones alcalinos y de aniones in­
deseables en el circuito de agua de enjuagado puede en parti­
cular depender del hecho de que se evita introducir tales sales

1
cationes y aniones en la zona de enjuagado tras ía fosfatacion.. 
Esto puede obtenerse ventajosamente en particular, cuando la 
fosfatacion es efectuada con una solución que es realizada de 

modo a ser desprovista an lo esencial de constituyentes que dan 
durante una neutralización da la solución con Ca (OH^ sales '
hidrasoíubles y cuando la solución es remontada de la misma ma- !

1

ñera. Tal procedimiento de fosfatacion se propone sn la DOS j 
2 327 304. Es puesto en práctica preferentemente, cuando se ope­
ra según la presente invención en el estadio de fosfatacion. En !
* * - tal procedimiento se utiliza peróxido para acelerar la forma- !

1

ción del revestimiento de fosfato y las sustancias químicas 
utilizadas para recargar y para formar el baño se eligen de tal. i
modo que únicamente los aniones y los cationes que dan durante j¡
la neutralización de la solución con Ca (OHjg sales poco o nada : 
solubles sóan introducidos en el baria de fosfatacion. Los resi­
duos del baño de fosfatacion introducidos en el estadio de en­
juagado tras el estadio de fosfatacion y el reciclado del agua j 
de enjuagado en el baño de enjuagado tras el desengrasado no |
dan entonces ninguna cantidad suplementaria de aniones o da • 
cationes que quedan después del tratamiento del agua de enjua­
gado por un agente de precipitación apropiado en el circuito. ¡t

El precipitado que se produce por neutralización del !
i

baño de enjuagado trasegado puede separarse de la solución por 
procedimientos clasicos de separación de los lodos, por ejemplo j 
por sedimentación y/o filtración. Se obtienen resultados parti—30
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cularmente ventajosos utilizando un clarificador de chapas in­

clinadas. El lodo separado puede ser enviado a un recipiente 
destinado a espesarlo y a un filtro prensa con vistas a una 

concentración suplementaria. *
La solución de-sedimentada puede a continuación ser 

en primer lugar enviada a ún adsorbedor de agentes surfactan- 
tes. Esto se recomienda cuando en la etapa de desengrasado una ■ 

solución que contiene un agente surfactante se introduce, lo . 
que ocurre en la mayoría de los campos de utilización. Se puede 
utilizar como adsorbedor agentes surfactantes por ejemplo un 
filtro de carbón activo. Preferentemente se utiliza sin embargo

un sistema intercambiador regenerable.
La solución de enjuagado tratada de la forma descrita 

anteriormente es a continuación enviada al menos a la segunda \ 

etapa de enjuagado que sigue a la fosfatación y utizada da nue­
vo en cascada a.contra-corriente de la circulación de las pie- 
zas. Preferentemente, la solución regenerada es pulverizada a 
la salida al menos de la segunda etapa de enjuagado sobre la3 ; 

piezas y  la corriente es introducida en B3ta stapa de enjuaga- i
i

do. I
Para conseguir buenos resultados regulares, resulta 

apropiada mantener la corriente de reciclado a un nivel sufi- j 

cientemente elevado para que el agua de enjuagado introducida , 
en la segunda o última etapa de enjuagado tenga un pH compren­

dido entre 6 y 9,5. -
f

La necesidad de agua de complemento que se pone de ! 
manifiesto en el reciclado total puede ser convenientemente 
ajustada con respecto al agua frasca a la salida de la ultima 
etapa de enjuagado por pulverización sobre las piezas e intro- ; 
ducción de una corriente de agua en la úl.tima etapa de enjuaga-
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. La utilización da agua con poca proporción bo sales es van-,

joaa.
, *

R continuación del tratamiento según la invención, 

puede realizar un pos-tratamiento' separado antes da la sali- 
i de las piezas dB la instalación, por ejemplo por aspersión j 

de agua completamente desalificada o por utilización de agen­

tes da pos-tratamiento de pasivación si se desea. Para la uti­
lización d8 agua completamente desalificada, se recomienda rea­
lizar una regeneración en un circuito de reciclado separado, 
por ejemplo por osmosis inversa o intercambio de ionea.

Merced al procedimiento de reciclado según la inven- ¡ 

ción, se tiene también la posibilidad de incluir en el trata- ¡ 
miento el lodo que precipita en la etapa de fosfatacion. La se- ; 
paracíón del lodo es realizada da una manera clásica, sin embar-i 
go el lodo diluido es introducido en la instalación de trata- ¡

miento con un agente de precipitación apropiado. j¡
Merced al tratamiento según la invención, es posible j 

conducir un procedimiento de fosfatacion con una necesidad de 
agua fresca considerablemente reducida y una pequeñísima for­

mación de agua residual. >
Una forma de realización preferida se representa es­

quemáticamente en la figura anexa. j
En al ejemplo que sigue, se explica en detalle la j 

mejora considerable del consumo en agua con respecto a un tra- ;

tamiento usual: !
, * . 1En una instalación da pulverización para carrocerías ,

da automóviles, da cinco zonas, que funciona en continuo, se 
trata cada día (16 horas) 30.000 m2 de superficies de chapa se- j 
gún el procedimiento operatorio siguiente: |

•¡a etapa: Desengrasado en un baño de desengrasado 1 j
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(agenta de limpieza ecuoao que contiene un tensoactivo alcali- :

no 3 g/l, proporción an Na 0,9 g/l).
28 atapa: Enjuagado en un baño de enjuagado 2 (volu­

men del baño 6 m3).
38 etapa: Fosfatación en un baño 3 (2,8 g/l de Zn,

7,0 g/l de P20s, 0,01 g/l de Ni, 0,1 g/l H202).
48 etapat Enjuagado en uñ baño 4 (volumen del baño

6 m^).
58 etapa; Enjuagado en un baño 5 (volumen del baño

6 m3).
Aspersión final con agua desalificada en 6, ,
La necesidad en solución por m2 de superficie trata- ; 

da se eleva en la práctica a aproximadamente 100 ral/m2. La ne- , 
ceaidad en agua de enjuagado en cada zona es así de 5 l/m 
(dilución 1 s 50), lo que corresponde a 150 m3/dia. Para el 
enjuagado clásico son por tanto necesarios 3 x 150*. 450 m3/dia. : 

En el caso de un tratamiento en cascada de los baños  ̂

de anjuagado (con aportación diaria) el consumo en agua de en- . 
juagado cae a 150 + 1 8  (aportación) « 170 ra3/dia aproximadamen- |

te. |
Por utilización del tratamiento de reciclado según

la invención y precipitación de los aniones y cationes perjudi- j 

.ciales disueltos en un reactor 7 por medio de Ca (OH)2 y final- . 
mente clarificación en un clarificador 8 y reciclado de la so­
lución, la necesidad en agua se eleva actualmente a 45 m /dia i 

(30 de aportación + 15 de complemento). La cantidad eliminada j 
de lodos diluidos se elevada ademas a 0,5 l/ra2 * 15 m3/dia. Una 
disminución suplementaria de necesidades de agua resulta por J 
tanto posible merced al tratamiento suplementario de los lodos, j 

de tal modo que resulte necesario raeno3 agua fresca para com- ¡
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plementar las perdidas por eliminación da los lodos* !
Para la precipitación dB loa aniones y cationes en el

reactor, son necesarios 170 g/l da Ca (OH^* La concentración
3 * i8n sustancias no precipitables en el circuito de 30 ni aproxi**- 

madamente en total (3 barios de enjuagado, reactor, clarifica— t
dor inclinado, fosa de bomba) ea después de un día de aproxi- ; 
madamente 90mg/l de Na y 50 mg/l da agentes tensoactivos. La -

solución utilizada en la etapa de desengrasado ea sometida a j 
una separación del aceite en continuo en una instalación de 

ultrafiltración 9 y la solución regenerada es retornada al 
baño dé limpieza por un conducto 10. Resulta por tanto evi­

dente que la economia de agua con respecto a las instalado— | 
nes clásicas de enjuagado para carrocerías que funcionan en 
continuo alcanzan el 90^ y que todavía es muy notable con res­

pecto a un enjuagado en cascada.
Ademas, los gastos que deberían ser hechos normalmen-; 

te para el tratamiento de los baños de limpieza desechados 
cada dos o tres días, se evitan poniendo en práctica el proce­
dimiento de reciclado- según la invención.

Además, en el dibujo se ha representado en 11 un eva- 
porador de capa delgada y en 12 un deposito de recuperación 
d8l aceite, en 13 un depósito de decantación dsl lodo del baño !

*  j

de fosfatación, en 14 un adsorbedor de agentes surfactantes, 
en 15 un deposito de espesamiento del lodo que procede del cía— 
rificador 8, en 16 un filtro prensa y en 17 una instalación 
de osmosis inversa para el tratamiento del agua de enjuagado

final. !
Descrita suficientemente la naturaleza del invento, j 

así como la manera de realizarlo Bn la. práctica, debe hacerse ’¡ 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus- j



12

captible3 de modificaciones de detalla en cuanto no alteren su 

principio fundamental»
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REIVINDICACIONES
I

1 Procedimiento para economizar agua durante la | 

fosfatación da metales, comprendiendo este método de fosfata- ; 

ción uno o varios estadios de desengrasado acuoso, uno o va- i
t

ríos 8stadio3 ulteriores de enjuagado (RD), el estadio de fos-
i

fatación y al meno3 dos estadios de enjuagado ulteriores (R 
y R P^), caracterizado porque la solución de desengrasado es 
sometida, preferentemente en continuo, a un tratamiento y la 
solución purificada es enviada al estadio de desengrasado y, 
en las operaciones de enjuagado, el agua de enjuagado es envia— ; 
da a contra—corriente de la circulación de las piezas en cas­

cada desde el estadio de enjuagado RP2 hacia RP1 y hacia RD, 
tomada de este último, desprovista de los aniones y cationes 
disueltcs perjudiciales en una instalación de tratamiento por 
adición de agentes precipitantes apropiados, y después de la 
separación del lodo formado, es enviada al menos al estadio i

i
de enjuagado R P ^ ,

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, earac- j

terizadc porqus se efectúa una ultrafiltracion durante el tra— I

tamiento de la solución de desengrasado.
* ■ * *3. - Procedimiento según la reivindicación 1 o 2,

i

caracterizado porque se utiliza en la instalación de trata­
miento del agua de enjuagado hidróxido de calcio como agente 
precipitante, eventualmente con hidroxido de magnesio.

4. - Procedimiento según una de las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado porque se utiliza para la separación del 
lodo formado un clarificador de chapas inclinadas. ¡I

5. - Procedimiento según una de las reivindicaciones j 

1 a 4, caracterizado porque la solución desprovista del lodo
es enviada a un adsorbedor de agentes surfactantes.
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5 .— Procedimiento según una de las reivindicaciones ! 

1 a 5, caracterizado porque se utiliza en el estadio de desen­
grasado un agente de limpieza alcalino a base de fosfato da amo-* 

nio y que contiene un agente surfactante.
¡

7, - Procedimiento según una de las reivindicaciones 

1 a 6, caracterizado porqua en al estadio de fosfatación se 
utiliza una solución que contiene iones fosfato, cationes que 
forman la capa y un peróxido coma acelerador y que esta y que­
da prácticamente libre de constituyentes que dan sales hidroao- 
lubles durante la neutralización de la solución con Ca (QH)2*

8. - Procedimiento según una de las reivindicaciones 

1 a 7, caracterizado porque se tratan las piezas antes de su 
salida de la instalación con agua desionizada y se regenera 
este agua en un circuito separado, preferentemente por osmosis

9,- Procedimiento para economizar agua durante la 

fosfatación de metales, tal y como queda sustancialmente des

15 inversa.

crito en la presenta Memoria e ilustrado en los dibujos adjun­

tos.
20 Esta Memoria consta de 14 hojas escritas a maquina

por una sola cara.
MadridT § üSV. 1S7B
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