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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Auf-
bringen von lIsolierschichten auf Stahl- bzw. Ei-
sen-Blech oder -Band durch Aufirocknen einer
Nitrat und Phosphat enthaltenden Lésung bei er-
héhten Temperaturen.

Es ist bekannt, zwecks elektrischer Isolierung
auf Stahlblech oder -band eine anorganische
nichtmetallische Deckschicht aufzubringen. Die
Deckschicht kann durch chemische Verfahren,
d.h. durch Reaktion mit der Metalloberflache, auf-
gebracht werden. Beispielsweise wird durch Re-
aktion mit einer Losung, die Phosphat enthélt, ein
Phosphatiiberzug aufgebracht. Hierbei ist es mog-
lich, die Reaktion mit der Phosphatierungsldsung
im Tauch- oder Spritzverfahren durchzufiihren.
Man kann auch einen Film einer solchen Lésung
auf die Oberflache aufbringen und auftrocknen
bzw. unter erhéhter Temperatur einbrennen.

Als Grundmaterial fiir die Beschichtung dient
iblicherweise Siliziumstahl oder niedriggekohiter
Stahi, der dann z.B. in Form von Lamellen zum
Bau von Elektromotoren, Generatoren und der-
gleichen verwendet wird. Es sind auch andere
Eisenqualitaten als Grundmaterial einsetzbar. Im
folgenden werden sie summarisch als Stahl- bzw.
Eisen-Blech oder -Band bezeichnet.

Die erzeugten Phosphatschichten sollen die
elekirische Leitfdhigkeit zwischen benachbartien
Stahlteilen moglichst weitgehend reduzieren. Sie
sollen hart, glatt und von glasiger Beschaffenheit
sein sowie eine hohe Feuchtigkeitsbestandigkeit
und einen guten elektrischen Widerstand aufwei-
sen. Schliesslich erwartet man von den Phosphat-
schichten eine gute Haftung auf der Stahloberfla-
che, geringe Staubbildung, Vertraglichkeit mit an-
deren Komponenten, hohe Temperaturbestéandig-
keit unter Beibehaltung der guten Eigenschaften
der Phosphatschicht und eine giinstige Beeinflus-
sung des Stanzverhaltens von Stahl- bzw. Eisen-
Blech oder -Band.

Aus der DE-C-856 544 ist ein Verfahren zur Her-
stellung von isolierenden Uberziigen auf Lamel-
len bekannt, bei dem man mit einer Lésung, die
Monophosphat, z.B. des Zinks, zusammen mit
Chlorat oder zusammen mit Chlorat und Nitrat in
einem bestimmten Gewichtsverhailtnis enthailt, be-
handelt und bei einer Temperatur oberhalb des
Siedepunktes der Losung einbrennt.

Zur Erhbéhung des elekirischen Widerstandes
kénnen zusétzliche Deckschichten, z.B. von Har-
zen, Lacken, Papier und dergleichen, aufgebracht
werden.

Bei den vorgenannten Verfahren ist insbeson-
dere nachteilig, dass die Auftrocknung der Be-
handlungslosung mit ca. 5 min sehr langwierig ist
und zudem einen hohen Energieaufwand erfor-
dert.

Aus der DE-A-1954 216 ist ein Reagenz und
Verfahren zum Herstellen eines Isolierliiberzuges
auf der Oberflache von Elektrostahibiech bekannt,
das bestimmte Mengen primares Magnesium-
phosphat, Chromséaureanhydrid sowie Alumi-
niumnitrat und/oder Aluminiumhydroxid enthalt.
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Ein zuséatzlicher Gehalt an Fiillstoff, wie kolloidale
Kieselerde oder Glimmer, ist moglich. Das Rea-
genz, das auch auf einen bereits vorhandenen
Isolieriiberzug aufgebracht werden kann, wird bei
einer Temperatur von 300 bis 600°C wahrend ei-
ner Zeit von 30 bis 120 sec eingebrannt.

Bei der vorgenannten Arbeitsweise ist nachtei-
lig, dass die Handhabung Chromsaureanhydrid
enthaltender Ldsungen infolge der toxischen Ei-
genschaft von Chrom-VI-Verbindungen problema-
tisch ist, die Einbrenntemperaturen sehr hoch sind
und daher einen vergleichsweise hohen Ener-
gieeinsatz erforderlich machen.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zum
Aufbringen von lIsolierschichten auf Stahl- bzw.
Eisen-Blech und/oder -Band durch Auftrocknen
einer Nitrat und Phosphat enthaltenden Lésung
bei erhdhten Temperaturen bereitzustelien, das
die bekannten, insbesondere vorgenannten
Nachteile nicht aufweist und zu Phosphatschich-
ten fihrt, die hervorragende elektrische und me-
chanische Eigenschaften haben und im {ibrigen
die vorstehend genannten Erwartungen voll erfiii-
len.

Die Aufgabe wird gelGst, indem das Verfahren
der eingangs genannten Art entsprechend der Er-
findung in der Weise ausgestaltet wird, dass man
das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit einer
Zink enthaltenden Lésung, deren Nitrat- und
Phosphatgehalt insgesamt 10 bis 50 Gew.-% be-
tragt, benetzt und den dadurch aufgebrachten
Fliissigkeitsfilm bei einer Objekitemperatur von 93
bis 204 °C unter Ausbildung einer Phosphatschicht
von héchstens 4,31 g/m? Schichigewicht auftrock-
net.

Mit Hilfe des erfindungsgemassen Verfahrens
gelingt es, Phosphatschichten bei niedrigen Tem-
peraturen und kurzer Behandiungsdauer — etwa in
der Grossenordnung von 30 sec — aufzutrocknen.
Dadurch ist es moglich, in vorhandenen Anlagen
mit wesentlich héheren Durchsatzleistungen zu
arbeiten. Dariiber hinaus ist der Chemikalienver-
brauch aufgrund des geringen erforderlichen
Schichtgewichtes niedrig.

Eine weitere Reduktion des Chemikalienver-
brauchs ist erreichbar, wenn man in bevorzugter
Ausgestaltung der Erfindung Phosphatschichten
mit einem Schichtgewicht von maximal 3,23 g/m?
aufbringt. Je nach Anforderung sind noch geringe-
re Schichtgewichte, etwa bis 2,15 g/m?, moglich.

Eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung des
Verfahrens besteht darin, Stahl- bzw. Eisen-Blech
oder -Band mit einer Lésung zu benetzen, in der
das Gewichtsverhélinis von Phosphat zu Nitrat
wenigstens 1:1 ist.

Die giinstigen Eigenschaften der Phosphat-
schichten, insbesondere deren elektrischer Wi-
derstand, kénnen verbessert werden, wenn man
das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit einer
LOsung benetzt, die Zink in einer Menge von 3 bis
30 Gew.-% enthalt.

Eine weitere Verbesserung der Phosphat-
schichtausbildung lasst sich erzielen, wenn das
erfindungsgemasse Verfahren derart weitergebil-
det wird, dass man das Stahl- bzw. Eisen-Blech
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oder -Band mit einer Lésung benetzt, die Nickel in
einer Menge von 0,1 bis 7 Gew.-% enthélt und/
oder deren Phosphatgehalt wenigstens 30 Gew.-
% und deren Nitratgehalt wenigstens 10 Gew.-%
betragt.

Damit eine hinreichend intensive Reaktion zwi-
schen Stahlblech oder -band und Behandlungs-
bad stattfindet bzw. bei Gegenwart von schichtbil-
dendem Kation, insbesondere Zink, eine Abschei-
dung von Zinkphosphat in der Behandlungsiésung
unterbleibt, ist es zweckmaéssig, das Stahi- bzw.
Eisen-Blech oder -Band mit einer Lésung zu be-
netzen, deren pH-Wert unterhalb 3 liegt. Ein nied-
rigerer pH-Wert des Bades verstérkt ausserdem
die Haftung und Qualitat der Phosphatschicht.

Weiterhin ist es vorteilhaft, Stahl- bzw. Eisen-
Blech oder -Band mit einer Lésung zu benetzen,
die zusatzlich Fullmaterial in Mengen von 0,5 bis
10 Gew.-% enthdlt. Als Fiillmaterial ist kolloidale
Kieselsdure besonders geeignet. Anstelle von
oder zusammen mit kolloidaler Kieselsdure kon-
nen auch Glimmer, Talk und &hnliche Fulistoffe
eingesetzt werden. Auch ist eine Mitverwendung
von Tensiden moglich bzw. zweckmassig.

Die phosphatschichtbildende Lésung kann le-
diglich Zink, Nitrat und Phosphat enthalten. Die
Einbringung dieser Komponenten geschieht in an
sich Ublicher Weise in Form l&slicher Zink-,
Phosphat- bzw. Nitratverbindungen. Sofern die
zur Anwendung kommende Losung weitere Kom-
ponenten, wie Nickel, enthalten soll, geschieht
deren Einbringung ebenfalls iber wasserlésliche
Salze, wie z.B. (iber Nickelnitrat. Es ist jedoch
auch mdglich, das Nitrat in Form von Salpetersiu-
re einzubringen. Auch die Verwendung von bei-
spielsweise Zinkoxid in Verbindung mit Sauren ist
méglich.

Die Benetzung des Stahl- bzw. Eisen-Bleches
oder -Bandes mit der Lésung geschieht auf an
sich (bliche Weise. Insbesondere geeignete Me-
thoden sind Rollenauftrag, Tauchverfahren und
Abquetschrollen, Tauchverfahren und Luftimesser
sowie elektrostatische Abscheidung. Die geeig-
nete Wahl der Aufbringungsmethode kann insbe-
sondere von der Form des zu beschichtenden
Teiles abhangig sein. Beispielsweise wird man
elektrostatische Uberzugsmethoden dann anwen-
den, wenn eine Coilbehandiung vorgesehen ist,
wéhrend Abquetschrollen dann ({blicherweise
eingesetzt werden, wenn ausgestanzte Teile der
Beschichtung unterworfen werden.

Die Trocknungsdauer wird derart bemessen,
dass die Phosphatschicht auf dem abgekiihlten
Werkstiick keinerlei kiebende Eigenschaften mehr
aufweist. Ublicherweise sind die Auftrocknungs-
zeiten fur die nach dem erfindungsgemaéssen Ver-
fahren erzeugten Phosphatschichten kieiner als
1min, meistens in der Grdssenordnung von
30 sec.

Die nach dem erfindungsgemaéassen Verfahren
erzeugten Phosphatschichten enthalten neben
Zink Uiblicherweise wenigstens 10 Gew.-% Nitrat
und wenigstens 30 Gew.-% Phosphat. Der Phos-
phatanteil kann gegebenenfalls bis 80 Gew.-%
erreichen. Nitrat und Phosphat sollten zusammen
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mindestens 50 Gew.-% ausmachen. Zu hohe Ni-
tratgehalte, d.h. solche von etwa 35 Gew.-%, kon-
nen den elekirischen Widerstand der Schicht
nachteilig beeinflussen. Sie sollten daher vermie-
den werden.

Sofern das aufzutrocknende Bad noch Nickel
und/oder Fillstoff enthalt, ergeben sich ihre Ge-
halte in der Schicht aus der Konzentration im
Behandlungsbad.

Der elektrische Widerstand der erzeugten
Schichten ist derart, dass — ermittelt nach der
Methode gemass ASTM A 344-68 — der Stromfluss
0,03 A/cm? nicht Uberschreitet.

Mit dem erfindungsgeméssen Verfahren koén-
nen vom Coil abgewickeltes Band, Blech oder
bereits ausgestanzie Lamellen beschichtet wer-
den. Auch ist eine nochmalige Beschichtung von
Lamellen, die aus bereits mit einer Schicht verse-
henem Coil-Material gestanzt worden sind, mog-
lich.

Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden
Beispiele beispielsweise und naher erlautert.

Beispiel 1
Zur Beschichtung diente eine Behandlungslo-
sung mit folgender Zusammensetzung:

Gew.-Teile

Zn0 : 37,5
H,PO, (75 Gew.-%) 355,6
HNO, (67,5 Gew.-%) 11,1
Ni(NO,).

(als 42,4gewichtsprozentige

wassrige Losung) 34,6
Wasser 461,2

Der Feststoffgehalt der Lésung betrug etwa 38
Gew.-%. :

Durch Abquetschrollen-Auftrag mit gerillten
Hartgummirollen wurde ein Flissigkeitsfilm auf
Siliziumstahlbleche der Abmessungen 10,16 X
25,40 cm derart aufgebracht, dass die zugefiihrte
Feststoffmenge 3,23 g/m? entsprach. Dann wurde
der Film eingebrannt, indem die Bleche in einen
auf 288 °C aufgeheizten Ofen gebracht und inner-
halb etwa 30 Sekunden auf eine maximale Objekt-
temperatur von 149°C aufgeheizt wurden.

Nach Entfernung der Bleche aus dem Ofen und
Abkuhlung zeigte die aufgebrachte Phosphat-
schicht keinerlei Klebrigkeit und besass hervorra-
gende elektrische Widerstands-Eigenschaften.

Beispiel 2
Zum Einsatz kam eine Lésung der Zusammen-
setzung:

Gew.-Teile
Zn0O 37,5
H4PO, (75 Gew.-%) 355,6
HNO,; (67,5 Gew.-%) 111,1
Ni(NO,),
(42,2gewichtsprozentige
wassrige Losung) 34,6
Victawet 12 (Tensid)
(eingetragenes Warenzeichen der
Firma Stauffer) 2,7



Aerosil 200

(eingetragenes Warenzeichen der

Firma Degussa) 16,4

Wasser 4421

Der Feststoffgehalt der Losung betrug etwa 40
Gew.-%.

Die Beschichtung und Auftrocknung erfolgte un-
ter den gleichen Bedingungen, wie in Beispiel 1
angegeben. Es wurden Bleche erhalten, die kei-
nerlei Klebrigkeit besassen und hervorragende
elektrische Widerstands-Eigenschaften aufwie-
sen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Aufbringen von Isolierschich-
ten auf Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band durch
Auftrocknen einer Nitrat und Phosphat enthalten-
den Losung bei erhdhten Temperaturen, dadurch
gekennzeichnet, dass man das Stahil- bzw. Eisen-
Blech oder -Band mit einer Zink enthaltenden L&-
sung, deren Nitrat- und Phosphatgehalt insgesamt
10 bis 50 Gew.-% betragt, benetzt und den da-
durch aufgebrachten Flissigkeitsfilm bei einer
Objekttemperatur von 93 bis 204 °C unter Ausbil-
dung einer Phosphatschicht von héchstens
4,31 g/m? Schichtgewicht auftrocknet.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man eine Phosphatschicht von
héchstens 3,23 g/m? aufbringt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass man das Stahi- bzw. Eisen-
Blech oder -Band mit einer Lésung benetzt, in der
das Gewichtsverhdltnis von Phosphat zu Nitrat
wenigstens 1:1 betragt.

4, Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch
gekennzeichnet, dass man das Stahl- bzw. Eisen-
Blech oder -Band mit einer Lésung benetzt, die
Zink in einer Menge von 3 bis 20 Gew.-% enthalt.

5. Verfahren nach einem oder mehreren der
Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass
man das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit
einer Losung benetzt, die Nickel in einer Menge
von 0,1 bis 7 Gew.-% enthalt.

6. Verfahren nach einem oder mehreren der
Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass
man das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit
einer Lésung benetzt, deren Phosphatgehalt we-
nigstens 30 Gew.-% und deren Nitratgehalt wenig-
stens 10 Gew.-% betrégt.

7. Verfahren nach einem oder mehreren der
Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass
man das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit
einer Losung benetzt, deren pH-Wert unterhalb 3
liegt.

8. Verfahren nach einem oder mehreren der
Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass
man das Stahl- bzw. Eisen-Blech oder -Band mit
einer Losung benetzt, die zusétzlich Fallmaterial
in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-% enthélt.

Claims

1. Method for the application of insulating layers
to a sheet or strip of steel or iron by drying in situ
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of a nitrate and phosphate containing solution at
elevated temperatures, characterized in that the
sheet or strip of steel or iron is wetted with a zinc
containing solution, the nitrate and phosphate
content of which all together amounts to 10 {0 50%
by weight, and the liquid film is subsequently dried
at an object temperature of 93 to 204°C thereby
applying a phosphate layer having a coating
weight of utmost 4,31 g/m2.

2. Method according to claim 1, characterized in
that a phosphate layer of a coating weight of ut-
most 3,23 g/m? is applied.

3. Method according to claim 1 or 2, charac-
terized in that the sheet or strip of steel or iron is
wetted with a solution, in which the weight ratio of
phosphate to nitrate is at least 1:1.

4. Method according to claim 1, 2 or 3, charac-
terized in that the sheet or sirip of steel or iron is
wetted with a solution, which contains zinc in an
amount of 3 to 20% by weight.

5. Method according to one or more of the
claims 1 to 4, characterized in that the sheet or
strip of steel or iron is wetted with a solution,
which contains nickel in an amount of 0,1 to 7% by
weight.

6. Method according to one or more of the
claims 1 to 5, characterized in that the sheet or
strip of steel or iron is wetted with a solution, the
phosphate content of which amounts at least to
30% by weight and the nitrate content of which
amounts at least to 10% by weight.

7. Method according to one or more of the
claims 1 to 6, characterized in that the sheet or
strip of steel or iron is wetted with a solution,
which possesses a pH-value below 3.

8. Method according to one or more of the
claims 1 to 7, characterized in that the sheet or
strip of steel or iron is wetted with a solution,
which contains additionally fillers in an amount of
0,5 to 10% by weight.

Revendications

1. Procédé de dépdt de couches isolantes sur
une tdle ou un ruban d’acier ou de fer par séchage
d’'une solution contenant un nitrate et un phos-
phate & haute température, caractérisé en ce
qu’on mouille la téle ou le ruban d’acier ou de fer
avec une solution contenant du zinc, dont la te-
neur en nitrate et en phosphate est au total de 10
a 50% en poids et on séche la pellicule de liquide
ainsi déposée a une temperature d’objet de 93 a
204 °C avec formation d’une couche de phosphate
d’un poids de couche de 4,31 g¢/m? au maximum.

2. Procédé suivant la revendication 1, caracté-
risé en ce qu’on dépose une couche de phosphate
de 3,23 g/m? au maximum.

3. Procédé suivant la revendication 1 ou 2, ca-
ractérisé en ce qu’on mouille la tdle ou le ruban
d’acier ou de fer avec une solution dans laquelle
le rapport pondéral du phosphate ou nitrate est
d’au moins 1:1.

4. Procédé suivant la revendication 1, 2 ou 3,
caractérisé en ce qu’on mouille la tdle ou le ruban
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d’acier ou de fer avec une solution qui contient du
zinc en une quantité de 3 a 20% en poids.

5. Procédé suivant une ou plusieurs des reven-
dications 1 a 4, caractérisé en ce qu’on mouille la
téle ou le ruban d’acier ou de fer avec une solution
qui contient du nickel en une quantité de 0,1a 7%
en poids.

6. Procédé suivant une ou plusieurs des reven-
dications 1 4 5, caractérisé en ce qu’on mouille la
tdle ou le ruban d’acier ou de fer avec une solution
dont la teneur en phosphate est d’au moins 30%
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en poids et dont la teneur en nitrate est d’au moins
10% en poids.

7. Procédé suivant une ou plusieurs des reven-
dications 1 a 6, caractérisé en ce qu’on mouille la
t6le ou le ruban d’acier ou de fer avec une solution
dont e pH est inférieur a 3.

8. Procédé suivant une ou plusieurs des reven-
dications 1 a 7, caractérisé en ce qu'on mouille la
t6le ou le ruban d’acier ou de fer avec une solution
qui contient en plus une matiére de charge en des
quantités de 0,5 & 10% en poids.
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