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DESCRIPCION
Agente de tratamiento de superficie y método de tratamiento de superficie
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un agente de tratamiento de superficie y a un método de tratamiento de superficie
para tratar una superficie de un sustrato de metal.

Técnica anterior

Hasta ahora, una superficie de un sustrato de metal se ha sometido a un procesamiento por laminaciéon para
proteger la superficie del sustrato de metal y para aplicar un disefio. Una pelicula laminada que va a laminarse sobre
la superficie del sustrato de metal tiene excelente elaborabilidad, resistencia a la corrosion y propiedades de barrera
de contenidos. A diferencia de un material de recubrimiento, la pelicula laminada esta libre de la volatilizaciéon de un
disolvente organico, en la etapa de aplicacion al sustrato de metal, y se prefiere en vista del entorno de produccion.
Por tanto, la pelicula laminada se usa ampliamente como materiales de proteccion de las superficies de los sustratos
de metal para empaquetamiento que va a prerrecubrirse en forma de una bobina o una lamina, tal como latas de
comida, latas de disefio, carcasas de condensadores, y elementos de baterias.

La pelicula laminada tiene las excelentes propiedades mencionadas anteriormente. Sin embargo, en un material en
el que una superficie de un sustrato de metal se somete a un procesamiento por laminacién, una pelicula laminada a
veces se desprendia del sustrato de metal, debido a la insuficiente adhesion entre el sustrato de metal y la pelicula
laminada, en el caso de someter el material laminado a un procesamiento de alto nivel como material de
empaquetamiento, o en el caso de afiadir contenidos al material de empaquetamiento tras el procesamiento, y
someter entonces a un tratamiento térmico. El desprendimiento de la pelicula laminada del sustrato de metal afectd
al aspecto estético del material laminado para provocar principalmente un deterioro de la resistencia a la corrosion
del material laminado.

Para resolver estos problemas en el material laminado, el documento de patente 1, divulga una tecnologia en la que
se forma una capa de tratamiento de superficie sobre la superficie de un sustrato de metal usando una composicién
de tratamiento de superficie de metal antes de un procesamiento por laminacién para mejorar la adhesion entre la
pelicula laminada y el sustrato de metal. El documento de patente 2 divulga, como una composicion de tratamiento
de superficie de metal usada en el tratamiento de superficie con un agente de tratamiento de superficie de un
sustrato de metal basado en aluminio, una composicién de tratamiento de superficie de metal que contiene un
compuesto de circonio basico y/o un compuesto de cerio, una resina que contiene grupo carboxilo y una resina
acrilica que contiene grupo oxazolina, y esta libre de fltor, y el documento también divulga que es posible aplicar un
material de metal, en el que un sustrato de metal de aluminio tratado con tal composicién de tratamiento de
superficie de metal se somete a un procesamiento por laminacién, para la carcasa exterior de una bateria.

Los documentos de patente 3 y 4 divulgan que se usa un material, en el que una pelicula laminada esta unida a una
superficie de un sustrato de metal, como un elemento de bateria para una bateria de iones de litio. Tal como se
menciono anteriormente, cuando se usa, como elemento de bateria, el material en el que una pelicula laminada esta
unida a la superficie de un sustrato de metal, se requiere una adhesién notablemente elevada entre la pelicula
laminada y el sustrato de metal ya que es necesario que aguante suficientemente el uso a lo largo de un periodo
largo de tiempo. Cuando se usa el material mencionado anteriormente como elemento de bateria, se requieren
también excelente resistencia a la corrosion (particularmente, resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali)
ya que el material esta constantemente expuesto a una disolucion electrolitica.

El documento JP 2011-065834 A describe un empaquetamiento exterior para una bateria de iones de litio formada
laminando una capa adhesiva, una capa de lamina de aluminio, una capa de recubrimiento, una capa de resina
adhesiva, y una capa sellante en una superficie de una capa de sustrato en este orden. La capa de recubrimiento
contiene un polimero aniénico (A), un reticulante (B) que reticula el polimero anionico (A), un compuesto de fésforo
(C), y un 6xido de elemento de tierras raras (D).

El documento JP 2007-246688 A se refiere a una composicion de recubrimiento que comprende un polimero
catiénico, un agente de reticulacion para reticular el polimero catiénico, y un disolvente como componentes
esenciales, y un sol de 6xido basado en elementos de tierras raras en una cantidad del 0,1 al 30% en peso por del
70 al 99,9% en peso del componente de resina del polimero catidnico que contiene el agente de reticulacion.
[Documento de patente 1] Solicitud de patente japonesa no examinada, publicacion n.° 2008-183523

[Documento de patente 2] Solicitud de patente japonesa no examinada, publicaciéon n.° 2009-84516

[Documento de patente 3] Solicitud de patente japonesa no examinada, publicacién n.° 2011-76735
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[Documento de patente 4] Solicitud de patente japonesa no examinada, publicacion n.° 2011-187386
Divulgacion de la invencion
Problemas que se van a resolverse por la invencién

Sin embargo, en algunos de los materiales laminados divulgados en los documentos de patente 1 a 4, la adhesion
de laminados es altamente evaluada. Sin embargo, todos los materiales laminados fueron deficientes en la
resistencia a la corrosion.

Se ha hecho la presente invencion para resolver los problemas mencionados anteriormente, y un objeto de la misma
es proporcionar un agente de tratamiento de superficie que pueda conferir una excelente resistencia a la corrosion
mientras potencia la adhesién entre una capa que contiene resina, tal como una pelicula laminada, y una superficie
de un sustrato de metal, y un método de tratamiento de superficie.

Medios para resolver los problemas

Los presentes inventores han estudiado intensamente para solucionar los problemas mencionados anteriormente.
Como resultado, se ha encontrado que los problemas mencionados anteriormente, pueden resolverse usando un
agente de tratamiento de superficie que contiene una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo
hidroxilo, un compuesto que contiene grupo oxazolina y particulas de metal especificas tal como se define en la
reivindicacion 1, en un tratamiento de superficie de una superficie de un sustrato de metal, y asi completar la
presente invencion.

Para lograr el objeto mencionado anteriormente, la presente invencion proporciona un agente de tratamiento de
superficie para tratar una superficie de un sustrato de metal, que comprende: una resina acrilica que tiene un grupo
carboxilo y un grupo hidroxilo, un compuesto que contiene grupo oxazolina y particulas de metal, en el que las
particulas de metal estan compuestas por 6xido de metal, tienen un diametro de particula promedio en nimero de 5
a 500 nm tal como se mide mediante un método de dispersion de luz dinamica, y son particulas que contienen al
menos un metal seleccionado del grupo que consiste en Nb, Ca y Nd.

Las particulas de metal estan preferiblemente en forma de un sol de 6xido de niobio.

El contenido de las particulas de metal es preferiblemente de desde el 0,05 hasta el 2,5% en masa en cuanto al
oxido de metal basado en la cantidad total del agente de tratamiento de superficie.

Una razén en masa de la cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo
hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina con respecto al contenido de las particulas de
metal en cuanto al 6xido de metal [(la cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y
un grupo hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina)/(el contenido de las particulas de
metal en cuanto al 6xido de metal)] es preferiblemente de desde 0,4 hasta 7,5.

La presente invencion también proporciona un método de tratamiento de superficie, que comprende aplicar el agente
de tratamiento de superficie mencionado anteriormente sobre una superficie de un sustrato de metal para formar una
pelicula tratada en superficie.

La pelicula tratada en superficie contiene preferiblemente metal derivado de las particulas de metal en la cantidad de
20 hasta 600 mg/m? en cuanto al 6xido de metal.

Efectos de la invencion

Segun la presente invencién, es posible proporcionar un agente de tratamiento de superficie y un método de
tratamiento de superficie que pueda conferir una resistencia a la corrosién excelente mientras potencia la adhesion
entre una capa que contiene resina, tal como una pelicula laminada, y una superficie de un sustrato de metal. El
material de metal tratado con el agente de tratamiento de superficie de la presente invencién puede usarse
preferiblemente como un elemento de metal para una bateria para la cual se requieren excelente resistencia al acido
fluorhidrico y resistencia al alcali.

Modo preferido para llevar a cabo la invencion

Se describiran a continuacion realizaciones de la presente invencion. La presente invenciéon no se limita a las
siguientes realizaciones.

Agente de tratamiento de superficie

Un agente de tratamiento de superficie para tratar una superficie de un sustrato de metal de la presente realizacion

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2663 391 T3

comprende una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo, un compuesto que contiene grupo
oxazolina y particulas de metal, y las particulas de metal estan compuestas por 6xido de metal, tienen un diametro
de particula promedio en nimero de 5 a 500 nm tal como se mide mediante un método de dispersion de luz
dinamica, y contiene al menos un metal seleccionado del grupo que consiste en Nb, Ca y Nd.

El sustrato de metal tratado con el agente de tratamiento de superficie de la presente realizacion incluye una pelicula
compuesta por una pelicula tratada en superficie sobre la superficie de un sustrato de metal. Tal como se usa en el
presente documento, “material de metal” quiere decir un material en el que una capa que contiene resina, tal como
una pelicula de resina, se lamina sobre la pelicula tratada en superficie de un sustrato de metal que incluye una
pelicula tratada en superficie.

En la presente realizacién, la pelicula tratada en superficie formada sobre el sustrato de metal puede aplicarse
ampliamente para un sustrato de metal que requiere un procesamiento por laminacion debido a que tiene una
adhesion notablemente satisfactoria tanto con la pelicula de resina como con el sustrato de metal, y es eficaz
particularmente para potenciar la adhesiéon entre una superficie de un elemento de metal para una bateria y una
pelicula de resina.

También es posible potenciar la resistencia a la corrosion (particularmente resistencia al acido fluorhidrico y
resistencia al alcali requerida cuando se usa el material de metal como elemento para una bateria) del sustrato de
metal mediante la formacion de la pelicula mencionada anteriormente que incluye una pelicula tratada en superficie
sobre la superficie del material de metal.

[Sustrato de metal]

El agente de tratamiento de superficie de la presente realizaciéon puede usarse en diversos sustratos de metal tales
como hierro, SUS, aluminio, aleacién de aluminio, cobre y aleacidon de cobre. El sustrato de metal puede usarse para
diversas aplicaciones tales como una lata, un intercambiador de calor, y un elemento de metal para una bateria,
siempre que una capa que contenga resina organica se lamine sobre la pelicula tratada en superficie.
Particularmente, el material de metal puede usarse preferiblemente para el elemento de metal para una bateria. El
elemento de metal para una bateria estda compuesto por metal usado como elementos de baterias tales como un
material de empaquetamiento y electrodo para una bateria, y los ejemplos de los mismos incluyen elementos hechos
de aluminio, aleacion de aluminio, cobre, aleacion de cobre y SUS. Se prefiere usar, como elemento de metal para
una bateria, elementos de aluminio, aleacion de aluminio, cobre y aleacion de cobre ya que tienen una
elaborabilidad satisfactoria y excelente resistencia a la corrosion, y presentan también una adhesion notablemente
satisfactoria con la pelicula de resina usando el agente de tratamiento de superficie de la presente realizacion. No
hay una limitacién particular en la forma del elemento de metal para una bateria, y el elemento de metal para una
bateria puede formarse para dar la forma deseada dependiendo de las aplicaciones.

[Resina acrilica que tiene grupo carboxilo y grupo hidroxilo]

Una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo es una resina que incluye una unidad repetitiva derivada de un
monoémero (met)acrilico que contiene grupo carboxilo. Los ejemplos del mondémero met(acrilico) que contiene grupo
carboxilo incluyen, pero no estan limitados particularmente a, acido acrilico, acido metacrilico, acido croténico, acido
isocroténico y acido maleico. Estas resinas pueden usarse solas, o dos resinas mas pueden usarse en combinacion.

Algunos de los grupos carboxilo contribuyen a la formacién de una pelicula tratada en superficie densa, mediante la
reaccion con grupos oxazolina del compuesto que contiene grupo oxazolina mencionado a continuacion. La pelicula
tratada en superficie densa potencia la resistencia al acido fluorhidrico y la resistencia al alcali del material de metal.
Los grupos carboxilo que permanecen en la pelicula tratada en superficie, contribuyen a potenciar la adhesién entre
una pelicula tratada en superficie y una pelicula de resina, la adhesion entre una pelicula tratada en superficie y una
superficie de un sustrato de metal, y la adhesion entre una pelicula tratada en superficie y una pelicula de
recubrimiento de conversién quimica.

La resina acrilica que tiene un grupo carboxilo tiene también un grupo hidroxilo. La resina acrilica que tiene un grupo
hidroxilo es una resina que incluye una unidad repetitiva derivada de un monémero met(acrilico) que contiene grupo
hidroxilo. Los ejemplos del monémero met(acrilico) que contiene grupo hidroxilo incluyen, pero no estan limitados
particularmente a, (met)acrilato de hidroxietilo, (met)acrilato de hidroxipropilo, (met)acrilato de hidroxibutilo, alcohol
alilico, alcohol metacrilico, y un aducto de (met)acrilato de hidroxietilo y e-caprolactona. Estos mondmeros
met(acrilicos) que contienen grupo hidroxilo pueden usarse solos, o pueden usarse en combinacién dos o mas
monomeros met(acrilicos) que contienen grupo hidroxilo.

Cuando la resina acrilica tiene tanto un grupo carboxilo como un grupo hidroxilo, el grupo carboxilo y el grupo
hidroxilo estan unidos mediante hidrégeno entre si en una pelicula tratada en superficie, y contribuyen asi a la
formacion de una pelicula tratada en superficie mas densa.

La resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo tiene preferiblemente un peso molecular de 2.000
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a 100.000.

La resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo tiene preferiblemente un indice de acidez, como
contenido de resina sdlida, de 400 a 750 mg de KOH/g, y mas preferiblemente de 500 a 650 mg de KOH/g. Cuando
el indice de acidez cumple el intervalo mencionado anteriormente, no solo la adhesion entre una pelicula laminada y
una capa que contiene resina, sino también la adhesioén entre una superficie de un sustrato de metal y una pelicula
de recubrimiento de conversion quimica, se vuelve satisfactoria.

La resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo tiene preferiblemente un indice de hidréxido de
50 a 200 mg de KOH/g, y mas preferiblemente de 70 a 120 mg de KOH/g. Cuando el indice de hidroxido cumple el
intervalo mencionado anteriormente, no solo la adhesién con una capa que contiene resina, tal como una pelicula
laminada, sino también la adhesién con una superficie de un sustrato de metal o una pelicula de recubrimiento de
conversién quimica se vuelve satisfactoria.

[Compuesto que contiene grupo oxazolina]

El compuesto que contiene grupo oxazolina no esta limitado particularmente siempre y cuando tenga un grupo
oxazolina.

Concretamente, el compuesto que contiene grupo oxazolina no esta limitado particularmente, siempre que sea un
compuesto que tiene una pluralidad de grupos oxazolina en la molécula, y sea posible usar, por ejemplo, una resina
que contiene grupo oxazolina en la que una cadena principal es un esqueleto de acrilo, una resina que contiene
grupo oxazolina en la que una cadena principal es un esqueleto de estireno/acrilo, una resina que contiene grupo
oxazolina en la que una cadena principal es un esqueleto de estireno, y una resina que contiene grupo oxazolina en
la que una cadena principal es un esqueleto de acrilonitrilo/estireno. En la presente realizacién, prefiere usarse una
resina que contiene grupo oxazolina en la que una cadena principal es un esqueleto de acrilo. Es posible usar, como
resina acrilica que contiene grupo oxazolina, resinas acrilicas comercialmente disponibles, por ejemplo, “Epocross
WS300” (nombre comercial, fabricada por Nippon Shokubai Co., Ltd.), “Epocross WS500” (nombre comercial,
fabricada por Nippon Shokubai Co., Ltd.), “Epocross WS700” (nombre comercial, fabricada por Nippon Shokubai
Co., Ltd.), y “NK Linker FX” (nombre comercial, fabricada por Shin Nakamura Chemical Co., Ltd.). Cuando se usa
una resina que contiene grupo oxazolina como compuesto que contiene grupo oxazolina, un indice de oxazolina de
la resina que contiene grupo oxazolina es preferiblemente de desde 120 a 240 (g (contenido de soélido)/equivalente).
El indice de oxazolina (g (contenido de solido)/equivalente) se define como masa de resina por mol de grupo
oxazolina.

El grupo oxazolina del compuesto que contiene grupo oxazolina contribuye a la formacion de una pelicula tratada en
superficie densa mediante la reaccion con el grupo carboxilo de la resina acrilica mencionada anteriormente que
tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo, y por tanto permite una mejora en la resistencia a la corrosion
(particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material de metal. El grupo oxazolina que
permanece en la pelicula tratada en superficie contribuye a una mejora en la adhesién entre una capa que contiene
resina, tal como una pelicula laminada, y una pelicula tratada en superficie.

[Particulas de metal]
Las particulas de metal estan compuestas por 6xido de metal.

Las particulas de metal contenidas en el agente de tratamiento de superficie segun la presente realizacion son
particulas que contienen al menos un metal (elemento) seleccionado de Nb, Ca y Nd. Cuando las particulas de
metal estan contenidas en el agente de tratamiento de superficie, se mejora la resistencia a la corrosion
(particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material de metal. Se estima que se ejerce
este efecto por la resistencia a la corrosion de particulas de metal per se, o mediante la formacién de reticulacion
inorganica como resultado de una reaccion de las particulas de metal con una resina acrilica que tiene un grupo
carboxilo y un grupo hidroxilo o un compuesto que contiene grupo oxazolina. Es posible usar, como particulas de
metal, tipos plurales de particulas de metal en combinacion.

Las particulas de metal tienen un diametro de particula promedio en nimero de 5 a 500 nm, como el tamafio.
Pueden existir en un estado de estar dispersos de manera estable en un agente de tratamiento de superficie. Es
posible usar, como forma de las particulas de metal, cualquier forma tal como de esfera verdadera, casi de esfera,
escama, aguja, lamina o placa siempre que la forma sea adecuada para el objeto de la presente invencion. El
diametro de particula promedio en nimero de las particulas de metal se mide basandose en un método de
dispersién de luz dinamica.

Las particulas de metal son particulas de metal compuestas por 6xido de metal en vista de la facilidad de
manipulaciéon y disponibilidad. Las particulas de metal son preferiblemente particulas que contienen Nb, y mas
preferiblemente en forma de sol de 6xido de niobio ya que puede mejorarse la resistencia a la corrosion
(particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material de metal.
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Con el fin de potenciar la adhesion entre la pelicula tratada en superficie y el sustrato de metal, y la adhesién entre la
pelicula tratada en superficie y la capa que contiene resina, tal como una pelicula laminada, para potenciar de ese
modo la resistencia a la corrosion (particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material
de metal, se permite que el agente de tratamiento de superficie contenga las particulas de metal mencionadas
anteriormente. Ademas, el contenido de cada componente del agente de tratamiento de superficie se ajusta
preferiblemente dentro del intervalo mencionado a continuacion.

El contenido de una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo basado en el contenido de
componente solido total en el agente de tratamiento de superficie esta preferiblemente dentro de un intervalo de
desde el 10 hasta el 80% en masa desde el punto de vista de que pueda potenciar los efectos de la presente
realizacion. El contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo es mas
preferiblemente de desde el 15 hasta el 75% en masa, y todavia mas preferiblemente de desde el 40 hasta el 70%
en masa.

El contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina basado en el contenido de componente sélido total en el
agente de tratamiento de superficie esta preferiblemente dentro de un intervalo de desde el 1 hasta el 40% en masa
desde el punto de vista de que pueda potenciar los efectos de la presente realizacién. El contenido del compuesto
que contiene grupo oxazolina es mas preferiblemente de desde el 5 hasta el 35% en masa, y todavia mas
preferiblemente de desde el 5 hasta el 15% en masa.

Una razén en masa del contenido de sélido de una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo
con respecto al contenido de sdélido de un compuesto que contiene grupo oxazolina (resina acrilica que tiene un
grupo carboxilo y un grupo hidroxilo/compuesto que contiene grupo oxazolina) en el agente de tratamiento de
superficie es preferiblemente de desde 0,5 hasta 10 desde el punto de vista de que pueda potenciar los efectos de la
presente realizacion. La razén en masa mencionada anteriormente del contenido de solido (resina acrilica que tiene
un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo/compuesto que contiene grupo oxazolina) es preferiblemente de desde 0,5
hasta 5.

El contenido de las particulas de metal en el agente de tratamiento de superficie es preferiblemente de desde el 0,05
hasta el 3,5% en masa en cuanto al 6xido de metal basandose en la cantidad total del agente de tratamiento de
superficie desde el punto de vista de que pueda potenciar la adhesién entre una capa que contiene resina, tal como
una pelicula laminada, y una superficie de un sustrato de metal, y también conferir resistencia a la corrosién elevada
(particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) al material de metal. El contenido de las
particulas de metal es mas preferiblemente de desde el 0,05 hasta el 2,5% en masa, y todavia mas preferiblemente
de desde el 0,1 hasta el 1,5% en masa.

Una razén en masa de la cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo
hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina con respecto al contenido de las particulas de
metal en cuanto al 6xido de metal [(la cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y
un grupo hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina)/(el contenido de las particulas de
metal en cuanto al 6xido de metal)] en el agente de tratamiento de superficie es preferiblemente de desde 0,1 hasta
10 desde el punto de vista de que pueda potenciar la adhesién entre una capa que contiene resina, tal como una
pelicula laminada, y una superficie de un sustrato de metal, y también conferir resistencia a la corrosién elevada
(particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) al material de metal. La razén en masa [(la
cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo y el contenido del
compuesto que contiene grupo oxazolina)/(el contenido de particulas de metal en cuanto al 6xido de metal)] es mas
preferiblemente de desde 0,4 hasta 7,5.

El contenido de componente sdlido total del agente de tratamiento de superficie es preferiblemente desde el 0,05
hasta el 8% en masa desde el punto de vista de que pueda potenciar ademas los efectos mencionados
anteriormente. El contenido de componente sélido total del agente de tratamiento de superficie es preferiblemente
de desde el 0,6 hasta el 5% en masa. El agente de tratamiento de superficie puede contener, como componentes
distintos de los componentes mencionados anteriormente, por ejemplo, catalizadores, reguladores de la viscosidad,
agentes antimicrobianos, tensioactivos, agentes antiespumantes, y agentes de prevencion del 6xido, siempre que
los efectos de la presente realizacion no se vean afectados.

[Tratamiento de conversién quimica]

Una pelicula de recubrimiento de conversiéon quimica puede formarse sobre la superficie de un sustrato de metal
realizando un tratamiento de conversiéon quimica usando un agente de tratamiento de conversidon quimica que
contiene circonio, vanadio y aluminio antes de un tratamiento de superficie del sustrato de metal usando el agente
de tratamiento de superficie segun la presente invencion. Tal como se menciond anteriormente, se forma una
pelicula multicapa compuesta por una pelicula de recubrimiento de conversion quimica y una pelicula tratada en
superficie sobre la superficie de un sustrato de metal realizando un tratamiento de superficie después de realizar un
tratamiento de conversion quimica de la superficie del sustrato de metal.
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El agente de tratamiento de conversion quimica usado en el caso de realizar un tratamiento de conversion quimica
antes de realizar un tratamiento de superficie del sustrato de metal usando el agente de tratamiento de superficie
segun la presente realizacion contiene iones de circonio, vanadio y aluminio, y el contenido de iones de circonio en
el agente de tratamiento de conversion quimica es preferiblemente de desde 50 hasta 20.000 ppm en masa, mas
preferiblemente desde 100 hasta 10.000 ppm en masa, y todavia mas preferiblemente desde 200 hasta 10.000 ppm
en masa, en cuanto al metal. El contenido de iones de vanadio es preferiblemente de desde 10 hasta 20.000 ppm en
masa, mas preferiblemente desde 50 hasta 10.000 ppm en masa, y todavia mas preferiblemente desde 100 hasta
8.000 ppm en masa, en cuanto al metal. El circonio, vanadio y aluminio contenidos en el agente de tratamiento de
conversion quimica existen en forma de diversos iones que incluyen iones complejos. Por tanto, tal como se usa en
el presente documento, el respectivo contenido de circonio, titanio y vanadio quiere decir los valores en cuanto al
elemento de metal de diversos iones.

Los iones de circonio experimentan un cambio dependiendo de una reacciéon quimica, de ese modo, se forma un
precipitado de compuesto de circonio principalmente de hidréxido de circonio sobre la superficie de un sustrato de
metal. Los ejemplos de un compuesto de circonio como fuente de iones de circonio incluyen, ademas de
compuestos de circonio tales como acido fluorocircénico y fluoruro de circonio, sales tales como litio, sodio, potasio y
amonio de las mismas. También es posible usar aquellos preparados disolviendo el compuesto de circonio tal como
hidréxido de circonio en un fluoruro tal como acido fluorhidrico. En el caso de contener flior, como estos compuestos
de circonio, estos compuestos tienen una funcion de grabar una superficie de un sustrato de metal.

Se forma una pelicula de recubrimiento de conversién quimica que contiene vanadio, junto con circonio, incluyendo
iones de circonio e iones de vanadio en el agente de tratamiento de conversion quimica.

Es posible usar, como compuesto de vanadio que es una fuente de elemento vanadio, compuestos de vanadio en
los que el vanadio tiene de dos a cinco valencias. Los ejemplos especificos de los mismos incluyen acido
metavanadico, metavanadato de amonio, metavanadato de sodio, pentéxido de vanadio, oxitricloruro de vanadio,
sulfato de vanadilo, nitrato de vanadilo, fosfato de vanadilo, 6xido de vanadio, diéxido de vanadio, oxiacetilacetonato
de vanadio y cloruro de vanadio.

Cuando el agente de tratamiento de conversion quimica contiene iones de vanadio, se forma sobre la superficie de
un sustrato de metal un precipitado de vanadio compuesto principalmente de o6xido de vanadio. Mas
especificamente, los iones de vanadio se convierten en 6xido de vanadio a través de una reaccién de reduccion, de
ese modo, se forma un precipitado de vanadio sobre la superficie del sustrato de metal.

A diferencia del precipitado de circonio que tiene propiedades que pueden recubrir totalmente la superficie del
sustrato de metal, a excepcion de algunas partes de la superficie, el precipitado de vanadio tiene propiedades que
pueden hacer precipitar probablemente sobre los productos de segregacion en los cuales el precipitado de circonio
es menos probable que se forme en la superficie del sustrato de metal. De ese modo, el precipitado de circonio y el
precipitado de vanadio permiten la formacién de una pelicula de recubrimiento de conversién quimica que es densa
y que tiene una elevada capacidad de recubrimiento.

El agente de tratamiento de conversion quimica contiene iones de aluminio. En el caso en el que el sustrato de metal
a tratar sea aluminio, los iones de aluminio también eluyen en el agente de tratamiento de conversion quimica desde
el sustrato de metal. Una reaccion de tratamiento de conversién quimica puede acelerarse afiadiendo de forma
positiva iones de aluminio. Los ejemplos de la fuente de iones de aluminio incluyen aluminatos tales como nitrato de
aluminio, sulfato de aluminio, fluoruro de aluminio, éxido de aluminio, alumbre, silicato de aluminio y aluminato de
sodio; y sales de fluoroaluminio tales como fluoroaluminato de sodio.

Tal como se menciond anteriormente, en el agente de tratamiento de conversion quimica, el contenido de iones de
circonio es preferiblemente de desde 50 hasta 20.000 ppm en masa, mas preferiblemente desde 100 hasta 10.000
ppm en masa, y todavia mas preferiblemente desde 200 hasta 10.000 ppm en masa, en cuanto al metal. El
contenido de iones de vanadio es preferiblemente de desde 10 hasta 20.000 ppm en masa, mas preferiblemente
desde 50 hasta 10.000 ppm en masa, y todavia mas preferiblemente desde 100 hasta 8.000 ppm en masa, en
cuanto al metal. El uso de una pelicula de recubrimiento de conversiéon quimica formada por un agente de
tratamiento de conversién quimica, que cumple estas condiciones y contiene los componentes mencionados
anteriormente, en combinacién con la pelicula tratada en superficie mencionada anteriormente permite potenciar
suficientemente la adhesion entre una superficie de un sustrato de metal y una capa que contiene resina, tal como
una pelicula laminada, y por tanto potenciar suficientemente la resistencia a la corrosién (particularmente resistencia
al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material de metal.

El contenido de iones de aluminio es preferiblemente de desde 50 hasta 1.000 ppm en masa. El contenido de iones
de aluminio es mas preferiblemente de desde 100 hasta 500 ppm en masa.

El agente de tratamiento de conversion quimica puede contener ion de fltor libre. Los iones de fltor libres aceleran
el grabado de una superficie de un metal de aluminio en una etapa inicial.
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Los ejemplos de fuente de iones de fluor libres incluyen acidos fluorhidricos y sales de los mismos tales como acido
fluorhidrico, hidrogenofluoruro de amonio, acido fluorhidrico de circonio y acido fluorhidrico de titanio; fluoruros de
metal tales como fluoruro de sodio, fluoruro de aluminio, fluoruro de circonio y fluoruro de titanio; y fluoruro de
amonio. En el caso en el que se use fluoruro de circonio o fluoruro de aluminio como fuente de iones de fltor libres,
estos compuestos sirven también como fuente de iones de circonio o iones de aluminio.

En el caso en el que el sustrato de metal sea aluminio y los iones de fluor libres estén contenidos en el agente de
tratamiento de conversién quimica, los iones de flor libres estan unidos con aluminio precipitado de una superficie
de metal de aluminio para formar fluoruro de aluminio.

El tratamiento de conversion quimica continuo del metal de aluminio provoca un incremento gradual en el contenido
de fluoruro de aluminio en el agente de tratamiento de conversién quimica. Si el agente de tratamiento de conversion
quimica no contiene fluoruro de aluminio antes del tratamiento de conversiéon quimica, un estado del agente de
tratamiento de conversidon quimica varia en gran medida como un tratamiento de conversion quimica de una
superficie de superficie de metal de aluminio se realiza de forma continua, y por tanto este cambio puede suprimir la
formacion de una pelicula de recubrimiento de conversién quimica estable. Por tanto, se prefiere que se permita que
el agente de tratamiento de superficie contenga fluoruro de aluminio que sirve como fuente de iones de fluor libres e
iones de aluminio.

El agente de tratamiento de conversion quimica puede contener componentes distintos de los componentes
mencionados anteriormente siempre que los efectos de la presente realizacion no se vean afectados. El agente de
tratamiento de conversion quimica puede contener, por ejemplo, iones de metal de manganeso, cinc, cerio, cromo
trivalente, magnesio, estroncio, calcio, estafio, cobre y hierro; agentes de prevencion del éxido, por ejemplo,
compuesto de fésforo tales como acido fosfénico, acido fosférico y acido fosférico condensado; compuestos de
poli(acido carboxilico) tales como poli(acido acrilico), un copolimero de acido acrilico-acido maleico y un grupo
carboxilo que contiene resina acrilica; compuestos de poliamina tales como polivinilamina y polialilamina; y diversos
agentes de acoplamiento de silano tales como aminosilano y epoxisilano.

También es posible usar el agente de tratamiento de conversidon quimica, que se usa en el caso de realizar un
tratamiento de conversién quimica antes de realizar un tratamiento de superficies usando el agente de tratamiento
de superficie segun la presente realizacién, como agente de tratamiento de conversion quimica del tipo en el que, en
el caso en el que una superficie de un sustrato de metal se someta a un tratamiento de conversién quimica, se
produce un cambio en el pH cerca de la superficie debido a una reacciéon de grabado para, de ese modo, hacer
precipitar un componente, que podria servir como una pelicula tratada quimica, y por tanto formar un pelicula tratada
quimica (a veces denominada “agente de tratamiento de conversién quimica de tipo reaccion”). También es posible
usar el agente de tratamiento de conversion quimica como agente de tratamiento de conversion quimica del tipo en
el que se forma una pelicula tratada quimica sobre la superficie de un sustrato de metal mediante la aplicacién sobre
la superficie del sustrato de metal, seguido por secado (a veces denominada “agente de tratamiento de conversion
quimica de tipo recubrimiento”).

El agente de tratamiento de conversion quimica tiene preferiblemente un pH de 1 a 6. Cuando el pH es 1 o mayor, la
pelicula de recubrimiento de conversion quimica puede formarse sin provocar un exceso de grabado debido al
agente de tratamiento de conversion quimica. Cuando el pH es 6 o menor, puede formarse una cantidad suficiente
de una pelicula de recubrimiento de conversién quimica sin provocar un grabado insuficiente. El pH del agente de
tratamiento de conversion quimica puede ajustarse usando un acido o alcali comun, tal como acido sulfurico, acido
nitrico, acido organico, amoniaco o un compuesto de amina.

El método de tratamiento de conversion quimica no esta limitado particularmente y puede ser cualquier método tal
como un método de pulverizacién, un método de inmersién, método de recubrimiento por rodillos o método de
recubrimiento por barras. La temperatura del agente de tratamiento de conversién quimica es preferiblemente de
desde 5 hasta 70°C. Cuando se usa como agente de tratamiento de conversioén quimica de tipo reaccion, el tiempo
de tratamiento de conversion quimica es preferiblemente de desde 5 hasta 300 segundos, y mas preferiblemente
desde 10 hasta 120 segundos. Tras el tratamiento de conversiéon quimica, seguido por lavado con agua, puede
realizarse un tratamiento de superficie como etapa posterior, o puede realizarse también un tratamiento de superficie
sin realizar lavado con agua.

En el caso de llevarse a cabo el tratamiento de conversién quimica, se calienta preferiblemente una pelicula de
recubrimiento de conversién quimica y se seca antes de realizar el tratamiento de superficies como etapa posterior.
La temperatura de calentamiento/secado es preferiblemente de desde 40 hasta 280°C, y mas preferiblemente desde
80 hasta 180°C. El tiempo de calentamiento/secado es, preferiblemente de desde 10 hasta 300 segundos, y mas
preferiblemente desde 30 hasta 150 segundos. Es posible formar una excelente pelicula de recubrimiento de
conversion quimica satisfaciendo estas condiciones de tratamiento de conversion quimica y condiciones
calentamiento/secado.

[Método de tratamiento de superficie]
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No hay una limitacion particular sobre el método en el que un agente de tratamiento de superficie se aplica sobre la
superficie de un sustrato de metal sin formar una pelicula de recubrimiento de conversién quimica o tras formar la
pelicula de recubrimiento de conversién quimica.

Los ejemplos del método incluyen un método de recubrimiento por rodillos, un método de recubrimiento por barras,
un método de tratamiento de pulverizacion y un método de tratamiento de inmersion. Tras someter el sustrato de
metal a tratamiento de superficie usando uno cualquiera de los agentes de tratamiento de superficie mencionados a
continuacion para formar una pelicula tratada en superficie sobre la superficie del sustrato de metal, una pelicula
tratada en superficie de un sustrato de metal se seca calentando a de 40 a 160°C durante de 2 a 60 segundos.
Puede obtenerse por secado un sustrato de metal con una pelicula tratada en superficie.

La pelicula tratada en superficie contiene preferiblemente metal derivado de las particulas de metal en la cantidad de
5 a 700 mg/m2 en cuanto al 6xido de metal. “En cuanto al 6xido de metal” quiere decir que la masa de metal
(elemento) se convierte en masa de 6xido de metal en el supuesto de que el metal entero (elemento) en particulas
de metal sea 6xido de metal. El ajuste del contenido de particulas de metal en la pelicula tratada en superficie dentro
del intervalo mencionado anteriormente permite aumentar la adhesion entre una capa de resina organica, tal como
una pelicula laminada, y una superficie de un sustrato de metal, y por tanto conferir una alta resistencia al acido
fluorhidrico y resistencia al alcali del material de metal.

La pelicula tratada en superficie contiene mas preferiblemente metal derivado de las particulas de metal en la
cantidad de 20 a 600 mg/m? y todavia mas preferiblemente, de 25 a 350 mg/m? en cuanto al 6xido de metal. El
control de la viscosidad de un agente de tratamiento de superficie permite ajustar la cantidad de la pelicula tratada
en superficie.

[Capa que contiene la resina]

Los ejemplos de la resina organica que forma la capa que contiene resina incluyen, pero no estan limitados
particularmente a, resinas organicas tales como poli(tereftalato de etileno) (PET), poli(naftalato de etileno) (PEN),
polipropileno (PP), policarbonato (PC), poli(sulfuro de fenileno) (PPS), triacetilcelulosa (TAC), poli(cloruro de vinilo)
(PVC), poli(alcohol vinilico) (PVA), poliéster, poliolefina, poliuretano, nailon y acrilo. La capa que contiene resina
puede formarse aplicando un liquido de recubrimiento que contiene una resina organica sobre la pelicula tratada en
superficie, o uniendo una pelicula laminada que contiene una resina organica sobre una pelicula tratada en
superficie.

Los ejemplos del método de aplicar un liquido de recubrimiento que contiene una resina organica sobre la pelicula
tratada en superficie incluyen, pero no se limitan a, un método de pulverizacién, un método de inmersiéon, método de
recubrimiento por rodillos y un método de recubrimiento por barras.

Los ejemplos del método para unir una pelicula laminada sobre una pelicula tratada en superficie incluyen, pero no
estan limitados particularmente a, un método de procesamiento por laminaciéon en seco y un método de
procesamiento por laminacion de extrusion.

[Material de metal]

Un material de metal es aquel en el que, en una capa de resina organica, tal como una pelicula laminada, se forma
sobre la pelicula tratada en superficie de un sustrato de metal. Tal como se mencioné anteriormente, este material
de metal tiene excelente adhesion entre una pelicula tratada en superficie y una capa de resina organica, tal como
una pelicula laminada, y la adhesion entre una pelicula tratada en superficie y un sustrato de metal, dando como
resultado una elevada adhesion entre una superficie de un sustrato de metal y una capa de resina organica, tal
como una pelicula laminada. Tal como se mencioné anteriormente, debido a que la pelicula tratada en superficie
formada sobre la superficie de un sustrato de metal, el material de metal tiene una resistencia a la corrosion
notablemente elevada (particularmente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali).

Debido a la elevada adhesién entre una superficie de un sustrato de metal y una capa de resina organica, tal como
una pelicula laminada, y excelente resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali del material de metal, el
material de metal mencionado anteriormente puede usarse preferiblemente como un elemento de bateria. El
elemento de bateria es, por ejemplo, un material de empaquetamiento o electrodo para una bateria de iones de litio.
En una bateria de iones de litio (particularmente una bateria de iones de litio para automoviles), se requiere una
adhesion de alto nivel (adhesion entre una pelicula laminada y un sustrato de metal) y resistencia a la corrosion para
un material de empaquetamiento desde el punto de vista de seguridad. También en un electrodo para una bateria de
iones de litio, una superficie de metal para un electrodo puede someterse a veces a un tratamiento de superficie,
seguido por la unién de una pelicula laminada. En ese caso, también se requiere un alto nivel de adhesion y
resistencia a la corrosion.

En la bateria de iones de litio, un electrolito alcalino puede usarse a veces como electrolito desde el punto de vista
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de hacer funcionar de forma estable una bateria. Ya que el electrolito alcalino tiene habitualmente un fuerte caracter
corrosivo, se requiere una resistencia al alcali notablemente alta para un material de empaquetamiento y electrodo
para una bateria de iones de litio. El material de metal producido por la presente invencién puede usarse
preferiblemente como material de empaquetamiento y electrodo para una bateria de iones de litio, usando un
electrolito alcalino debido a la resistencia al alcali notablemente alta.

En la bateria de iones de litio, se usa una disolucién preparada disolviendo un electrolito en un disolvente aprético tal
como carbonato de propileno, carbonato de etileno, carbonato de dimetilo, carbonato de dietilo o carbonato de
etilmetilo como disolucidn electrolitica. Se usan a veces LiPFg y LiBF4 como sal de litio del electrolito. Estas sales de
litio permiten la generacion de acido fluorhidrico por hidrélisis. Ya que el acido fluorhidrico tiene fuerte caracter
corrosivo, se requiere una resistencia al acido fluorhidrico notablemente alta para un material de empaquetamiento y
electrodo para una bateria de iones de litio. El material de metal producido por la presente invencion puede usarse
preferiblemente en el material de empaqguetamiento mencionado anteriormente o electrodo para una bateria de
iones de litio, usando una sal litio, debido a su resistencia al acido fluorhidrico notablemente alta.

Ejemplos

La presente invencion se describira en detalle a continuacién a modo de ejemplos, pero la presente invencién no se
limita a los mismos. A no ser que se especifique lo contrario, todas las partes, porcentajes y ppm son en masa.

[Preparacion del agente de tratamiento quimico]

Usando un método de preparacion conocido habitualmente, se mezclaron los componentes respectivos segun la
formulacién de manera que el contenido de iones de circonio, iones de vanadio e iones de aluminio en un agente de
tratamiento de conversion quimica sea tal como se muestra en las tablas 3 y 7 (cada unidad de los valores
numéricos en las tablas es ppm en masa) para preparar agentes de tratamiento de conversién quimica de los
ejemplos 21 a 36, y ejemplos 44 a 49. Con respecto a los ejemplos 27 a 32, 35, 36, 46, 47 y 49, se mezclaron
componentes segun la formulacion de manera que el contenido de poli(acido acrilico) (PAA) sea tal como se
muestra en las tablas 3 y 7, ademas de los iones de circonio, iones de vanadio e iones de aluminio. Se us6 acido
fluorocircénico como fuente de circonio, se uso6 sulfato de vanadilo como fuente de vanadio, y fluoruro de aluminio
como fuente de aluminio.

[Tratamiento quimico]

Con respecto a los ejemplos 21 a 26, 33 y 34, se llevd a cabo un tratamiento de conversién quimica por inmersion
de un material de placa de aleacion de aluminio 3004 de 0,28 mm de espesor (fabricado por Nippon Test Panel Co.,
Ltd., “aluminio” en la tabla) en el agente de tratamiento de conversién quimica preparado tal como se mencioné
anteriormente a 50°C durante 60 segundos, seguido por lavado con agua.

Con respecto a los ejemplos 27 a 32, 35 y 36, se llevd a cabo un tratamiento de conversién quimica por inmersion
de un material de placa de aleacion de aluminio 3004 de 0,28 mm de espesor (fabricado por Nippon Test Panel Co.,
Ltd., “aluminio” en la tabla) en el agente de tratamiento de conversién quimica preparado tal como se menciond
anteriormente a 30°C durante 60 segundos, y entonces se llevd a cabo el secado a 100°C durante 60 segundos sin
lavar con agua. Con respecto a los ejemplos 44, 45 y 48, se llevé a cabo un tratamiento de conversion quimica por
inmersion de un material de placa de cobre C1020P de 0,5 mm de espesor (fabricado por Nippon Test Panel Co.,
Ltd., “cobre” en la tabla) en el agente de tratamiento de conversidon quimica preparado tal como se mencioné
anteriormente a 50°C durante 60 segundos y lavando con aguay, tras el tratamiento de conversién quimica, se llevd
a cabo el secado a 100°C durante 60 segundos. Con respecto a los ejemplos 46, 47 y 49, se llevé a cabo un
tratamiento de conversion quimica por inmersion de un material de placa de cobre C1020P de 0,5 mm de espesor
(fabricado por Nippon Test Panel Co., Ltd., “cobre” en la tabla) en el agente de tratamiento de conversion quimica
preparado tal como se mencion6 anteriormente a 30°C durante 60 segundos vy, tras el tratamiento de conversion
quimica, se llevo a cabo el secado a 100°C durante 60 segundos sin lavado con agua.

[Preparacion del agente de tratamiento de superficie]

Usando un método de preparacion conocido habitualmente, se mezclaron los componentes respectivos segun la
formulacién de manera que el contenido de una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo, un
compuesto que contiene grupo oxazolina, y particulas de metal es tal como se muestra en las tablas 1, 3, 5y 7 para
preparar agentes de tratamiento de superficie de los ejemplos 1 a 49 y ejemplos comparativos 1 a 8. Cada uno del
contenido de la resina acrilica, el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina, y el contenido de las
particulas de metal en la tabla es el contenido basado en la cantidad total del agente de tratamiento de superficie, y
la unidad es en % en masa.

El total de estos valores numéricos es la concentracion de contenido de sélido total. El contenido de las particulas de

metal en la tabla es el contenido de las particulas de metal en cuanto al 6xido de metal. Como resina acrilica que
tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo (“resina” en la tabla), se us6 “EMA1012” (resina acrilica que contiene

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2663 391 T3

grupo carboxilo y grupo hidroxilo, fabricada por Nippon Paint Co., Ltd., indice de acidez de 521 mg de KOH/g, indice
de hidroxido de 86 mg de KOH/g y peso molecular de 95,000 como el contenido de resina sélida). Como compuesto
que contiene grupo oxazolina (“oxazolina” en la tabla), se us6 “Epocross WS300” (resina acrilica que contiene grupo
oxazolina que es un tipo de copolimerizacion de un éster alquilico de acido (met)acrilico, fabricado por Nippon
Shokubai Co., Ltd., indice de oxazolina de 130 g (contenido de sdlido)/equivalente). Se usaron como particulas de
metal, aquellas divulgadas en las tablas 1, 3, 5 y 7. Se usé como niobio, un sol de niobio que tenia una
concentracion de contenido de solido del 10% y un diametro de particula dispersa de 15 nm (marca registrada; serie
Nb BIRAL, fabricado por TAKI CHEMICAL CO., LTD.). Se usé como calcio, un sol de apatita que tenia una
concentracién de contenido de solido del 15% y un diametro de particula dispersa de 20 nm (marca registrada;
Apatite Colloid, fabricado por Nippon Chemical Industries Co., Ltd.). Se usé como neodimio, un sol de neodimio que
tenia una concentracion de contenido de solido del 10% y un didametro de particula dispersa de 20 nm (marca
registrada; serie Nd BRIAL, fabricado por TAKI CHEMICAL CO., LTD.). Se us6 como cerio, un sol de cerio que tenia
una concentracion de contenido de solido del 10% y un diametro de particula dispersa de 20 nm (marca registrada;
serie Needral, fabricado por TAKI CHEMICAL CO., LTD.). Se us6 como circonio, un sol de circonio que tenia una
concentracion de contenido de sélido del 20% y un diametro de particula dispersa de 20 nm (marca registrada; serie
BIRAL Zr, fabricado por TAKI CHEMICAL CO., LTD.).

[Tratamiento de superficie]

En los ejemplos 1 a 20 y ejemplos comparativos 1 a 5, se sumergid directamente una placa de aleacion de aluminio
en el agente de tratamiento de superficie preparado tal como se mencioné anteriormente a temperatura ambiente
durante 10 segundos. En los ejemplos 21 a 36, se sumergié una placa de aleacién de aluminio sometida a un
tratamiento de conversion quimica en el agente de tratamiento de superficie a temperatura ambiente durante 10
segundos. En los ejemplos 37 a 43 y ejemplos comparativos 6 a 8, se sumergio directamente una placa de cobre en
el agente de tratamiento de superficie a temperatura ambiente durante 10 segundos. En los ejemplos 44 a 49, se
sumergio una placa de cobre sometida a un tratamiento de conversidon quimica en el agente de tratamiento de
superficie a temperatura ambiente durante 10 segundos. Por tanto, se aplico un tratamiento de superficie. Entonces,
la placa de aleaciéon de aluminio y la placa de cobre, sometidas al tratamiento de superficie, se sometieron a un
tratamiento de recocido en un horno de secado durante 5 minutos a una temperatura tal que cada temperatura de la
placa de aleacién de aluminio o placa de cobre llega per se a 150°C, para preparar una placa de aleacion de
aluminio y una placa de cobre (placa de ensayo), cada una equipada con la pelicula tratada en superficie.

[Cantidad de 6xido de metal]

Se calculd la cantidad de 6xido de metal en la pelicula tratada en superficie formada sobre la superficie de cada una
de las placas de ensayo producidas en los ejemplos 1 a 49 y ejemplos comparativos 1 a 8 de los resultados de
medicion de un espectrometro de fluorescencia de rayos X “XRF-1700” (fabricado por Shimadzu Corporacion). Los
resultados se muestran en las tablas 2, 4,6y 8.

[Produccién de material de metal]

Tras aplicar un tratamiento de superficie en los ejemplos 1 a 49 y ejemplos comparativos 1 a 8, se unio por contacto
“MELINEX 850" (pelicula de PET, fabricada por ICI Japan Co., Ltd., espesor de pelicula de 15 um) con cada una de
las placas de ensayo a 150°C y a una velocidad de laminaciéon de 30 m/minuto, usando un laminador de
calentamiento. Usando un horno de tipo transportador, se recalenté la placa unida a la pelicula a 240°C durante 20
segundos. Inmediatamente tras sacarla del horno, se enfrié la placa con agua.

[Medicion de la fuerza de adhesion]

Se cortd una placa de ensayo para obtener dos placas de metal que median cada una 150 mm x 50 mm. Estas
placas de metal se colocaron una sobre la otra mientras estaban orientadas hacia las peliculas de resina, seguido
por unién por contacto a 240°C a 7 kgf/cm2 durante 60 segundos, usando una prensa caliente. Se fundieron
completamente las peliculas y se unieron entre si mediante esta operacion. Se cort6 la placa de metal unida por
contacto para dar piezas que median 150 mm x 5 mm para obtener una pieza de ensayo. Usando una “maquina de
ensayo TENSILON” (nombre comercial, fabricada por Toyo Baldwin Co.)), se midi6 la resistencia al desprendimiento
(kgf/5 mm de anchura) aplicada en el caso del desprendimiento de la superficie de la pelicula de la pieza de ensayo.
Esta es la fuerza de adhesion inicial. Los resultados se muestran en las tablas 2, 4, 6 y 8.

Se corté la placa de metal unida por contacto para dar piezas que median 150 mm x 5 mm para obtener nuevas
piezas de ensayo. Se colocaron las piezas de ensayo obtenidas en un autoclave y entonces se sometieron a un
tratamiento térmico en un vapor de presion a 125°C durante 30 minutos (tratamiento de retorta). Usando la “maquina
de ensayo TENSILON” (nombre comercial, fabricada por Toyo Baldwin Co.)), se midié la resistencia al
desprendimiento (kgf/5 mm de anchura) aplicada en el caso del desprendimiento de la superficie de la pelicula de la
pieza de ensayo sometida a un tratamiento de retorta. Esta es la fuerza de adhesion secundaria. Los resultados se
muestran en las tablas 2, 4,6 y 8.
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[Resistencia al acido fluorhidrico]

Se formé un material de metal para dar una copa (27 mm de diametro, 17 mm de alto) de manera que una superficie
de la pelicula de resina del material de metal esta orientada hacia afuera. Se sumergio esta copa en una disolucion
de acido fluorhidrico (que contenia HF en la concentracion de 18 g/l) mantenida a 80°C durante 2 semanas, y
entonces se evalud la resistencia al acido fluorhidrico del material de metal por observaciéon visual de un estado
donde una pelicula de resina permanece, segun los siguientes cuatro criterios de clasificacion. Los resultados se
muestran en las tablas 2, 4,6 y 8.

“A”: permanece el 90% o mas de la pelicula de resina.

“B”: permanece el 70% o mas y menos del 90% de la pelicula de resina.

“C”: permanece el 50% o mas y menos del 70% de la pelicula de resina.

“D”: permanece menos del 50% de la pelicula de resina.

[Resistencia al alcali]

Se sumergié un material de metal en una disolucién acuosa de LiOH (0,5% en moles, pH de 11) a 40°C durante 10
segundos, y entonces se evaluo la resistencia al alcali del material de metal por observacion visual de un estado
donde una pelicula de resina permanece, segun los siguientes cuatro criterios de clasificacion. Los resultados se
muestran en las tablas 2, 4,6 y 8.

“A”: No se observa blanqueamiento de superficie, y permanece el 80% o mas de la pelicula de resina.

“B”: Se observa blanqueamiento de superficie, y permanece el 80% o mas de la pelicula de resina.

“C”: Se observa blanqueamiento de superficie, y permanece el 60% o mas y menos del 80% de la pelicula de resina.

“D”: Se observa blanqueamiento de superficie, y permanece menos del 60% de la pelicula de resina.

[Tabla 1]
Tratamiento de superficie
Sustrato de Particulas de metal
metal Resina Oxazolina Especies de Cantidad de
metal mezclado (%)
Ejemplo 1 Aluminio 0,5 0,1 Nb 3,00
Ejemplo 2 Aluminio 0,5 0,1 Nb 1,50
Ejemplo 3 Aluminio 0,5 0,1 Nb 0,60
Ejemplo 4 Aluminio 0,5 0,1 Nb 0,30
Ejemplo 5 Aluminio 0,5 0,1 Nb 0,12
Ejemplo 6 Aluminio 0,75 0,15 Nb 0,12
Ejemplo 7 Aluminio 0,5 0,1 Nb 0,065
Ejemplo 8 Aluminio 2,0 0,4 Nb 2,40
Ejemplo 9 Aluminio 1,2 0,24 Nb 1,44
Ejemplo 10 Aluminio 0,15 0,03 Nb 0,18
Ejemplo 11 Aluminio 0,5 0,05 Nb 0,55
Ejemplo 12 Aluminio 0,5 0,5 Nb 1,00
Ejemplo 13 Aluminio 0,5 1 Nb 1,50
Ejemplo 14 Aluminio 0,5 0,1 Ca 0,60
Ejemplo 15 Aluminio 0,5 0,1 Nd 0,60
Ejemplo 16 Aluminio 2,5 0,5 Nb 3,00
Ejemplo 17 Aluminio 0,025 0,005 Nb 0,03
Ejemplo 18 Aluminio 0,1 0,02 Nb 0,06
Ejemplo 19 Aluminio 0,25 0,05 Nb 2,00
Ejemplo 20 Aluminio 2,0 0,4 Nb 2,60
Ejemplo Aluminio 0,5 0,1 - -
comparativo 1
Ejemplo Aluminio 0 0,1 Nb 0,10
comparativo 2
Ejemplo Aluminio 05 0 Nb 0,50
comparativo 3
Ejemplo Aluminio 0,5 0,1 Zr 0,60
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comparativo 4
Ejemplo

comparativo 5 Aluminio 0,5 0,1 Ce 0,60
[Tabla 2]
Cantidad Adhesion (kgflcm?) Resistencia a la corrosion
Resina+oxazolina/particulas | de éxido Adhesion | Adhesién Re3|§tgn0|a Resistencia
de metal de metal S . al acido o
2 inicial secundaria L al alcali
(mg/m?) fluorhidrico
Ejemplo 1 0,20 680 1,5 1,0 C C
Ejemplo 2 0,40 340 2,5 2,0 A A
Ejemplo 3 1,00 136 2,5 2,0 A A
Ejemplo 4 2,00 68 2,5 2,0 A A
Ejemplo 5 5,00 27 2,5 2,0 A A
Ejemplo 6 7,50 27 2,5 2,0 A A
Ejemplo 7 9,23 15 3,0 2,5 B C
Ejemplo 8 1,00 544 2,5 2,0 A B
Ejemplo 9 1,00 326 2,5 2,0 A A
Ejemplo 10 1,00 41 2,5 2,0 A B
Ejemplo 11 1,00 125 1,0 0,5 A B
Ejemplo 12 1,00 227 2,0 1,5 A A
Ejemplo 13 1,00 340 2,0 1,5 A A
Ejemplo 14 1,00 136 2,0 1,5 A A
Ejemplo 15 1,00 136 2,0 1,5 A A
Ejemplo 16 1,00 680 2,0 1,5 B B
Ejemplo 17 1,00 7 1,5 1,0 C B
Ejemplo 18 2,00 13 2,5 2,0 B C
Ejemplo 19 0,15 453 1,5 1,0 C C
Ejemplo 20 0,92 589 2,0 1,5 B B
Ejemplo
comparativo - - 3,0 2,0 D D
1
Ejemplo
comparativo 1,00 23 1,0 0,5 D D
2
Ejemplo
comparativo 1,00 113 1,0 0,5 D D
3
Ejemplo
comparativo 1,00 136 2,0 1,5 D C
4
Ejemplo
comparativo 1,00 136 2,0 1,5 D C
5
[Tabla 3]
Tratamiento de conversion quimica Tratamiento de superficie (Postratamiento)
(Pretratamiento)
Sustrato Particulas de metal
de metal Zr v Al PAA Resina | Oxazolina | Especies Car:it;dad
(ppm) | (ppm) | (ppm) (ppm) de metal | mezclado
(%)
Ejezn]pb Aluminio | 1000 | 300 150 - 0,5 0,1 Nb 0,60
Ejezr';pb Aluminio | 1000 | 300 150 - 0,5 0,1 Nb 0,12
Ejezr';’pb Aluminio | 1000 | 300 150 - 2.0 0,4 Nb 2,40
Ejezr'j‘pb Aluminio | 1000 | 300 150 - 1,2 0,24 Nb 1,44
Ejezr?spb Aluminio | 1000 | 300 150 - 0,5 0,5 Nb 1,00
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Ejemplo

o Aluminio | 1000 300 150 - 0,5 1 Nb 1,50
Ejezn;pb Aluminio | 10000 | 8000 500 10000 0,5 0,1 Nb 0,60
Ejezrgpb Aluminio | 10000 | 8000 500 10000 0,5 0,1 Nb 0,12
Ejezrgpb Aluminio | 10000 | 8000 500 10000 2,0 0,4 Nb 2,40
Ejeer"(‘)pb Aluminio | 10000 | 8000 500 10000 1,2 0,24 Nb 1,44
Ejeg]pb Aluminio | 10000 | 8000 500 10000 0,5 0,5 Nb 1,00
Ejeg;pb Aluminio | 10000 | 8000 | 500 10000 05 1 Nb 1,50
Ejeer";’pb Aluminio | 300 100 100 ; 05 0.1 Nb 0,60
Ejeg;pb Aluminio | 300 100 100 - 0,5 0,1 Nb 0,12
Ejeg;pb Aluminio | 800 550 100 5500 05 0.1 Nb 0,60
Ejeer’gpb Aluminio | 800 550 100 5500 05 0.1 Nb 0,12

[Tabla 4] _
Cantidad de Adhesion (kgflcm?) Resistencia a la corrosion
Resina+oxazolina/particulas 6xido de Adhesién Adhesién Re3|§tgn0|a Resistencia
de metal metal L . al acido X .
2 inicial secundaria o al alcali
(mg/m?) fluorhidrico
Ejezn]pb 1,00 136 2,5 2,5 A A
Ejezrgpb 5.00 27 25 25 A A
Ejezr';’pb 1,00 544 25 25 A A
Ejezr'j‘pb 1,00 326 2,5 2,5 A A
Ejezr?spb 1,00 227 2,0 2,0 A A
Ejezrgpb 1,00 340 2.0 2.0 A A
Ejezn;pb 1,00 136 2,5 2,5 A A
Ejezrgpb 5,00 27 2,5 2,5 A A
Ejezrgpb 1,00 544 25 25 A A
Ejegg)pb 1,00 326 2,5 2,5 A A
Ejeg]pb 1,00 227 2,0 2,0 A A
Ejeg;pb 1,00 340 2.0 2.0 A A
Ejeg;’pb 1,00 136 2,5 2,5 A A
Ejeer’zpb 5,00 27 2,5 2,5 A A
Ejeg;pb 1,00 136 25 25 A A
Ejeggpb 5,00 27 2,5 2,5 A A
[Tabla 5]
Sustrato de Tratamiento de superficie
metal Resina | Oxazolina | Particulas de metal
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Especies de Cantidad de
metal mezclado (%)
Ejemplo 37 Cobre 0,5 0,1 Nb 0,60
Ejemplo 38 Cobre 0,5 0,1 Nb 0,12
Ejemplo 39 Cobre 2,0 0,4 Nb 2,40
Ejemplo 40 Cobre 1,2 0,24 Nb 1,44
Ejemplo 41 Cobre 0,15 0,03 Nb 0,18
Ejemplo 42 Cobre 0,5 0,1 Ca 0,60
Ejemplo 43 Cobre 0,5 0,1 Nd 0,60
Ejemplo
Comparativo 6 Cobre 0.5 0.1 ) )
Ejemplo Cobre 0 0,1 Nb 0,10
Comparativo 7
Ejemplo Cobre 05 0 Nb 0,50
Comparativo 8
[Tabla 6]
Cantidad Adhesion (kgflcm?) Resistencia a la corrosion
Resina+oxazolina/particulas | de d6xido L L Resistencia . .
ce mea cemegl | Adheskn | Advesr | Gigago | Ressenca
(mg/mz) fluorhidrico
Ejemplo 37 1,00 136 2,0 1,5 A A
Ejemplo 38 5,00 27 2,0 1,5 A
Ejemplo 39 1,00 544 2,0 1,5 A B
Ejemplo 40 1,00 326 2,0 1,5 A A
Ejemplo 41 1,00 41 2,0 1,5 A B
Ejemplo 42 1,00 136 1,5 1,0 A A
Ejemplo 43 1,00 136 1,5 1,0 A A
Ejemplo
Comparativo - - 2,0 1,0 D D
6
Ejemplo
Comparativo 1,00 23 0,5 0,0 D D
7
Ejemplo
Comparativo 1,00 113 0,5 0,0 D D
8
[Tabla 7]
Tratamiento de conversion quimica Tratamiento de superficie (postratamiento)
(pretratamiento)
Sustrato .
Particulas de metal
de metal Zr \% Al PAA . . - -
om) | (pm) | (ppm) (ppm) Resina | Oxazolina | Especies | Cantidad de
de metal | mezclado (%)
Ejeﬂpb Cobre | 1000 | 300 | 150 - 0.5 0,1 Nb 0,60
Eje:;pb Cobre | 1000 | 300 | 150 - 0.5 0,1 Nb 0,12
EJe4”gp'° Cobre | 10000 | 8000 | 500 | 10000 | 05 0,1 Nb 0,60
Eje:;pb Cobre | 10000 | 8000 | 500 | 10000 | 0,5 0,1 Nb 0,12
Eje:épb Cobre | 300 | 100 | 100 - 0.5 0,1 Nb 0,60
Ejeigpb Cobre | 800 | 550 100 | 5500 0,5 0,1 Nb 0,60
[Tabla 8]
Resina+oxazolina/ Cantidad de Adhesion (kgflcm®) Resistencia a la corrosion
. P oxido de Adhesion Adhesion Resistencia Resistencia
articulas de metal s . . s
metal inicial secundaria al acido al alcali
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(mg/m®) fluorhidrico
Ejemplo 44 1,00 136 2,0 2,0 A A
Ejemplo 45 5,00 27 2,0 2,0 A A
Ejemplo 46 1,00 136 2,0 2,0 A A
Ejemplo 47 5,00 27 2,0 2,0 A A
Ejemplo 48 1,00 136 2,0 2,0 A A
Ejemplo 49 1,00 136 2,0 2,0 A A

Como es evidente a partir de los resultados mostrados en las tablas 1 a 8, todos los ejemplos 1 a 49 presentaron
una elevada adhesion entre una pelicula de resina y una superficie de un sustrato de metal, y también presentaron
resistencia a la corrosion satisfactoria (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) del material de metal en
comparacion con los ejemplos comparativos 1 a 8. Los resultados de los ejemplos 1 a 49 revelaron que
independientemente de que se someta 0 no una superficie de un sustrato de metal a un tratamiento de conversién
quimica, es posible conferir excelente resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al
alcali) mientras se potencia la adhesion con la superficie del sustrato de metal realizando un tratamiento de
superficie usando el agente de tratamiento de superficie de la presente invencion.

Los resultados de los ejemplos 1 a 5, 14, 15, 37, 38, 42 y 43, y los ejemplos comparativos 1 y 6 mostrados en las
tablas 1, 2, 6 y 7 revelaron que los efectos de la presente invencién no se ejercen si no se usan particulas de metal
especificas. Concretamente, los resultados revelaron que los efectos de la presente invencion tales como excelente
resistencia a la corrosién (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) no se ejercen si el agente de
tratamiento de superficie no contiene particulas de metal que contienen al menos un metal seleccionado del grupo
que consiste en Nb, Ca y Nd.

Los resultados de los ejemplos 1 a 5, 37 y 38, y los ejemplos comparativos 2 y 7 mostrados en las tablas 1,2,6y 7
revelaron que los efectos de la presente invencion no se ejercen si el agente de tratamiento de superficie no
contiene una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo. Los resultados de los ejemplos 1 a 5,
37 y 38, y los ejemplos comparativos 3 y 8 revelaron que los efectos de la presente invencion tales como excelente
adhesion y resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) no se ejercen si el
agente de tratamiento de superficie no contiene un compuesto que contiene grupo oxazolina.

Los resultados de los ejemplos 8 a 10, 16 y 17 mostrados en las tablas 1 y 2 revelaron que los efectos de la
presente invencion tales como adhesion y resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al
alcali) se potencian cuando el contenido de particulas de metal del agente de tratamiento de superficie esta dentro
de un intervalo de desde el 0,05 hasta el 2,5% en masa en cuanto al 6xido de metal.

Los resultados de los ejemplos 1 a 7 mostrados en las tablas 1 y 2 revelaron que los efectos de la presente
invencion tales como resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) se potencian
cuando una razén en masa (“resina + oxazolina/particulas de metal” de las tablas 2, 4, 6 y 8) de la cantidad total del
contenido de una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo y el contenido del compuesto que
contiene grupo oxazolina del agente de tratamiento de superficie con respecto al contenido de particulas de metal
esta dentro de un intervalo de desde 0,4 hasta 7,5.

Los resultados de los ejemplos 1 a 7 mostrados en las tablas 1 y 2 revelaron que los efectos de la presente
invencion tales como resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) se potencian
cuando el contenido (“cantidad de 6xido de metal” en las tablas 2, 4, 6 y 8) de metal derivado de particulas de metal
en la pelicula tratada en superficie del material de metal esta dentro de un intervalo de desde 20 hasta 600 mg/m2 en
cuanto al 6xido de metal.

Aplicabilidad industrial

Segun el agente de tratamiento de superficie de la presente invencion, es posible obtener un material de metal que
pueda tener excelente resistencia a la corrosion (resistencia al acido fluorhidrico y resistencia al alcali) mientras se
potencia la adhesién entre una capa de resina organica, tal como una pelicula de resina, y una superficie de un
sustrato de metal, el agente de tratamiento de superficie de la presente invencion puede aplicarse preferiblemente a
la produccion de un material de empaquetamiento y electrodo para una bateria de iones de litio.
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REIVINDICACIONES
Un agente de tratamiento de superficie para tratar una superficie de un sustrato de metal, que comprende:

una resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo, un compuesto que contiene grupo
oxazolina y particulas de metal,

en el que las particulas de metal estan compuestas por 6xido de metal y tienen un diametro de particula
promedio en nimero de 5 a 500 nm tal como se mide mediante un método de dispersion de luz dinamica,

caracterizado por que

las particulas de metal son particulas que contienen al menos un metal seleccionado del grupo que consiste
en Nb, Ca y Nd.

El agente de tratamiento de superficie segun la reivindicacion 1, en el que las particulas de metal contienen
Nb.

El agente de tratamiento de superficie segun la reivindicacion 1 o 2, en el que las particulas de metal estan
presentes en forma de un sol de 6xido de niobio.

El agente de tratamiento de superficie seguin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el
contenido de las particulas de metal es de desde el 0,05 hasta el 2,5% en masa calculadas como 6xido de
metal basado en la cantidad total del agente de tratamiento de superficie.

El agente de tratamiento de superficie segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que una
razén en masa de la cantidad total del contenido de la resina acrilica que tiene un grupo carboxilo y un
grupo hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina con respeto al contenido de las
particulas de metal calculadas como 6xido de metal [(la cantidad total del contenido de la resina acrilica que
tiene un grupo carboxilo y un grupo hidroxilo y el contenido del compuesto que contiene grupo oxazolina)/(el
contenido de las particulas de metal calculadas como 6xido de metal)] es desde 0,4 hasta 7,5.

Un método de tratamiento de superficie, que comprende aplicar el agente de tratamiento de superficie
segun se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5 sobre una superficie de un sustrato de
metal para formar una pelicula tratada en superficie.

El método de tratamiento de superficie segun la reivindicacion 6, en el que la pelicula tratada en superficie

contiene metal derivado de las particulas de metal en la cantidad de 20 a 600 mg/m2 calculadas como 6xido
de metal.
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