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Este invento se refiere a materias cerdmicas me-
talizadas. En otro aspecto este invento se refiere a un
procedimiento‘pgrfeccionado para aplicar recubrimientos
metilicos sobre un elemento cerdmico, cuyos recubrimientos

son.aoroPiados para la fabricacidn de con;untoq de circuitos
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dicho procedimiento.

Se conocen varios procedimientos para metalizar

elementos cerdmicos que utilizan molibdeno o tungsteno co-
. mo compuesto del recubrimiento, Ia mayoria de estos procedi~

"mientos, concebidos principalmente péra wtilizacidn en el

campo de la fabricacitn de tubosfde vacio 0 vélvulas elec—
trénicas, exigen etapas mult;ples de cocclon, una operacion 5
de galvanoplastia, o varios componentes metdlicos adlclona-'u
les en el compuesto de recubrimiento para conseguir un recu-

brimiento metdlico adaptable a'la'soldadura con estafio o a

la soldadura con metal. Las materias cerdmicas metalizadas

estdn encontrando mayores apliéaéiones cada dfa en la indus-
tria de la electrénica, espeéialﬁente en el campo de los cir-
cuitos microeléctricos impresos, En muchas de estas aplica-
ciones, el recubriﬁiento metdlico debe tener capacidad para
la soldadura con estafio o metal. La industria estd constan-
temente investigando métodos gimplificados péra proporeio-
nar un recubrimiento metdlico herméticamente adherente con
capacidad para la soldadura con esta io 0 metal en un intento
de reducir al minimo los costos generales de fabricacidn.
Recientemeﬁte, en el campo de la compactacidn de
componentes electrdnicos, se han realizado considerables -
esfuerzos para desarrollar varios conjuntos de circuitos
intergrados hibridos en un intento de cumplir con la mayor
demanda de circuitos ldgicos altamente complicados en for-
ma compacta para uso en disp031t1vos o aparatos tanto civie

les como militares. Un tipo de conjuntos hibridos utilizado

~ con profusién comprende un substrato de materia.cerdmica con

recubrinientos metdlicos confipgurados, formados por 1o uenos
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en una de sus superflcies, para proporcionar uno o mds cir-

cuitos eléctricos separados a los que se unen compouentes

electronicos como son los transistores, diodos, resisiores,

_ condénsadores, condensadores de capacidad fijard éapacitores,

ete., frecuentemente en forma de pequefias laminas.

' Comunmente se suelen fabricar médulos hermética-
mente cerrados adhiriendo un elemento de tapa, hecho de ma-
terlales tales como la cerdmica, porcelana, cristal, dlver-
sas aleaciones metdlicas (como es la aleacidn dé niquel-co-
balto-hierro que se vende con diversas marcas reglstradas, |
v.g., Kovar) efc., al substrato portador de los circuitos.

El cierre hermético estd concebido para excluir'el aire u

.otros gases, humedad polvo y otras materias perjudiciales,

evitando que se pongan en contacto con los componentes elec-
tronicos, asegurando al mismo tiempo que los componentes‘rea-

licen finalmente 1la funcién a que estdn destinados. El subs-

_trato de materia Cerémicé tiehe‘norhalmente una parte beri-

férica metalizada sobre su auperficie a la que se adhiere
el elemento de tapa.

Debido a las diversas etapas de fabrlcacion Yy a
lag ekigenc;as de funcionamiento de los conjuntos de circui-
tos integrados hibridos, y otros conjuntos electrdnicos si-
milares, el recubrimiento metdlico utilizado para los circui;:
tos sébarados y/o0 partes de cierre en un substrato,cerémi-
co debe cumplir con ciertos criterios, Los mds igpprtanies

de estos criterios son: (1) gran fuerza de adherencia con

la materia cerdmica, (2) buena capacidad de soldadura. cbﬂ

una amplia variedad de materlales de soldadura (3) buena

a capacldad de soldadura con una amplla variedad de aleacio-

nes para soldedura, (4) elevada conductividad elect:ica, (5)

4

B Y Tt BN T VR, SRRl f R SR TR W) BSOS I R A TR B I 3 T T B R T G T PRSI g



De

10.

15,

20,

25,

30.

. Veo

capacidad para formar un cierre hermético, (6) compati-~

-

bilidad con materiales semiconduétores para que no oCu-
rra una reaccidn perjudicial entre el recubrimiento y
el semiconductor cuando éste se fusiona con el mismo,
(7) capacidad para resistir el severo tratamiento qui-
mico subsiguiente y las etapas de manejo fisico en el

proceso de fabricacidén del médulo, (8) adherencia a los

‘alambres extremadamente delgados,como son 10s alambres

de oro y aluminio, ampliamente utilizados pdra conectar
los compbnentes entre si, (9) capacidad para adherirse

a elementos de'tapa 0 cubiertss mediante soldadura ter-
mocompresiva o ultrasénica y otras técnicas tradiciona-
les de aglutinomiento, (10) capacidad antimigratoria y,
preferiblemente, (11) capacidad de aplicacidn en ﬁna 80~
la etapa de coccidn., Se comprenderd fdcilmente que un
recubrimiento capaz de cumplir con todos estos criterios
se podria emplear universalmente en una amplia variedad
de aplicaciones en el campo de -la glectréniba.

Para los fines mds prdcticos, el cumplimiento
con las condiciones o criterios anteriores exige que la
superficie exterior del recubrimiento sea de oro de gran
pureza. Se han propuesto varias técnicas para aplicar
circuitos impresos recubiertos de oro sobre un substra-’
to ceramico.

Segin un procedimiento, una composicidn de pin~

tura metdlica refractaria, que contiene normalmente mo-

libdeno y manganeso principalmente en polvo, se imprime
mediante estarcidor, o se aplica de cualquier otro modo
apropiado, al menos sobre una superficie de un substra-

to cerdmico en upa disposicidén que se conforma en lineas
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generales al disefio final deseado. Los digefios se interco-
nectan para una ulterior operacidn de electroplastia, E1
elemento cerdmico se cuece después en una atmdsfera reduc-
tora hﬁmeda para adherir el polvo metdlico sobre el subs-
trato y después se electroplastia oro sobre el recubrimiento
metdlico, El elemento se cuece después una vez mds para sin-
terizar el recubrimiento de oro al metal refractario y ha-
cerlo fdcilmente soldable con estafio y/o solda:b]\.e con metal.
las partes de interconexidn de los disefios se eliminan por
nedios quimicos o meednicos para aislarlos en circuitos
geparados,

En otro procedimiento, se aplica un compuesto de
pintura metdlica refractaria a toda la superficie de un ele-
mento cerdmico y el elemento se cuece en una atmdésfera re-
ductora himeda para aglutinar el polﬁo metdlico sobre el
sibstrato. Despuds se enmascara la superficie recubierta
de metal del elemento, empleando por ejemplo la técnica
tradicional de fotoresistencia, en aquellos lugares donde
se desea un aislamiento eléctrico y después se electroplas-
tia oro sobre las superficies gin enmascarar. la mdscara y
el recubrimiento metdlico situado debajo de la misma se qui-
tan después y el elemento se cucce ulteriormente en una at-
mésfera reductora himeda para adherir el recubrimiento de oro

Segin otro procedimiento, se pinta una superficie
del elemento cerdmico con un compuesto de pintura de oro
que contiene materia vitrea con e¢l disefio apropiado y se
cuece el elemento en una étmésfera apropiada,

Aun cuando son éoeptables para algunas aplicacio-
nes, estos métodos de técnicas anteriores tienen varias des~

ventajas. Ademds del tieupo y costo gue suponen las etapas
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niltiples del primer procedimiento mencionado, el recubri-

miento de oro mroporcionado por el mismo es muy delgado y

se degrada considerablemente cuando ée somete al medio am-
biente severo de las varias etapas de tratamientos quimicos
y £isicos y atmdsferas de coccidn del proceso de fabricacién
del mbdulo, Frecuentemente, el recubrimiento de oro se di-
suelve completaments o se deérada durante la soldadura ne-
cesaria para montar algunos tipos dé‘cdmponentgs electroni-
cos y/o durante el sellaje o cierre hermético. Por lo tan-
t0, el recubrimiento metdlico proporcionado pbrleste proce=
dimiento tiene aplicaciones limitadas. Asimismo, el recubri-
miento de oro contiene inherentemente algunas impureza qui-
micas residusles sobre la superficie procedentes del bafio

de electroplastia que interfieren en la adherencia 0 en los

materiales de soldadura y pueden reaccionar con un material

semiconductor .adherido.a las mismas.

Ademds de las mismag désventajas generales del pri-
mer procedimiento mencionado, el segundo procedimiento com-
prende otras etapas adicionales costosas en tiempo y dinero.

El recubrimiento proporcionado por el tercer procedimiento,

_ adn cuando exige solamente una sola etapa de coccidn, tiene

wuy poco poder adherente, una capacidad limitada para resis-
tir una exposicidn al estafio fundido y a las aleaciones de °
soldadura porque el oro se disuelve demadiado répidamenté,
no ge adapta fdcilmente a 1=a adherencié de hilos extremada-
mente finos con buen contacto eléctrico debido a la presen-
cia de cristal disperso, tiene capacidad limitada para resiz
pir algunos tratamientos quimicos debido a la susceptibili-
dad guimica del cristal y, en géneral, carece de capacidad
soldable.
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Un objeto de este invento es proporcionar un mé-
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todo mejoradb y simplificado, y el articulo.producido por
el mismo, que se caracteriza porgque se aplica un recubrimi-
ento metdlico soldable herméticamente adherente en un ele-
mento cerdmico. Otro objeto de este invento es proporcionar
un procedimiento para obtener un recubrimiento grueso de
oro de alta pureza en forma configurada sobre un elemento
cerdmico que es adapiable a una amplia variedad de componen-
tes electrdnicos, incluyendo dispositivos semi;;hductores,
y tiene buehas caracteristicas de soldadura con estafio y
otros metales.'Otro objeto adicional del invento es propor-
cionar un procedimiento para formar dicho recubrimiento so-
bre un elements cerdmico con una sola etapa de coceidn.

. Segin este invento, se aplica un compuesto metd-
lico que comprende por los menos un 10 por cigntp en peso,
preferiblemente un 30 por ciento en peso por 1o menos, de
un dxido de metal refractario elegido del grupo consistente
en tridxido de molibdeno, tridxido de tungsteno, o una mez~-
cla de los mismos, j por lo menos un 30 por ciento en peso
de un material soldable elegido del grupo consistente en '
oro, cobre, plata o0 aleaciones de los mismosg, al menos so-
bre una superficie de un elemento cerdmico y ulteriormente

ge cuece dicho elemento cerdmico en una atmdsfera reducto~-

- ra himeda a una temperatura superior al punto de fusidn del

material soldable para reducir prdcticamente el dxido u éxi-

_dos refractarios a la forma metdlica y producir un recubri-

miento metdlico fuertemente adherente y grueso sobre el ele~
mento cerdmico.Cuando se utiliza una mezcla de tridxido de no
libdeno y tridxido de tungsteno como déxido de metal refracta-

rio, es preferible que la composicidn de la mezcla sea de
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aproximadamente un 60 a un 90 por ciento en peso de tridxi-

do de tungsteno j'aproximadamente de un 10 a un 40 por ocien-

%0 en pesgo de tridxido de molibdeno, basado en el peso total

de los Oxidos metdlicos refractarios.

Segin una modalidad de este invento, el éxido u
6xidos: metdlicos refractarios se aplican primero en el ele-
mento cerdmico y el material soldable se aplica después so-
bre este primer recubrimiento. Segﬁn otra modalidad, el dxi~
do u éxidos metdlicos refractarios y el materlél soldable
se mezclan y aplican como una mezcla.

Segin una forma preferente de realizacidén del in-

wvento, primero se aplica una suspensidn de tridxido de mo-

libdeno o trioxido de tungsteno em polvo, o una mezcla de
los mismos. (siendo preferible el tridxido de molibdeno),en
la superficie de un elemento cerdmico con un disefio deseado.
Después de haberse secado el primer recubrimiento, se apli-
¢a una susﬁensién de oro-en polvo sobre el primer recubri-
miento y se'deja secar. El elemento cerdmico doblemente re-
cubierto se cuece después en una atmésfera reductora himeda,
comd puede ser uné atmdsfera de hidrégeno, para reducir’
prdacticamente el tridxido de molibdeno y/o el tridxido de
tungsteno a la forma metdlica produciendo de este modo un -
recubrimiento metdlico grueso fuéftemente adherente con el,
disefio deseado sobre el elemento cerdmico. Se ha averigua-
do que el recubrimienfo de oro»pr0porcionado pdr este méto-
do simplificado de una sola etapa de cocéién tiene un poder
adherente generalmente igual o superior a la resistencia
intrinseca del elemento cerdmico y posee excelenteg carac-
teristicas de soldadura con estafio u otros metales. Por lo

tanto, un articulo cerdmico metalizado producido segun esta
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modalidad de preferencia se puede utilizar en una amplia
variedad de aplicaciones electrénicas. ‘

Aun cuando no es una caracteristica esencial de
esté invento, sé pueden emplear en el compuesto metdlico
divérsos aditivos tradicionales como son los compuestos de
niquel, manganeso, cobalto, vanadio, cromo, hierro, berilio,
titanio, niobio, y otros;

El Sxido u 6xidos metdlicos refractarios en polvo
¥y el material soldable se pueden aplicar en el élemento cera-
mico de cualquier modo que sea conveniente. De preferencia,

ge aplican como una suspensidn compuesta por los materiales

en polve y un vehiculo liquido que comprende un disolvente

¥y un aglutinante orgdnico apropiado. Ia suspensidn se apli-

ca sobre el elemento ceramico mediante cualquier método nor-
mal, por ejemplo pintando con estarcidor, pincel o pulveri-
zacidén. En la modalidad de preferencia, el recubrimiento

de 6xido u dxidos metdlicos refractarios se aplican sobre

el elemento cerdmico con el digeo deseado, por lo que la
impresidn con estarcidor el método preferible para formar
eate recubrimiento,

_ Cuando se utiliza el método de dos recubrimientos
de este invento, no es necesario que el segundo recubrimien=-
to de material soldable se apliqgue con un disefio determina-
do ain cuando se desee una configuracidn final en el recu-
brimiento metalico. El material soldable se aplica prefe-
rentemente practicamente en toda la superficie dei elemen-
%o cerdmico, Durante la etapa de cocecidn, el material sol-
dable se funde y forma un menisco alrededor del primer re-
cubrimniento configurado, evitando de este modo la necesidad

de tener que alinear el segundo recubrimiento o de ulterior
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tratamiento para eliminar el exceso de material al objeto
de conseguir un aislamiento eléxtrico. Este efecto de for-
nacién de menisco del maferial soldable fundido produce un
recubrimiento grueso sobre el primer recubrimiento al en-
friarse.

El procedimiento de este invento es adaptable a
cualquier substrato de material ceramico aislante que no se
vea afectado perjudicialmente por una atmdsfera.reductora
himeda a temperaturas elevadas. En general se ﬁueden empleax
cuerpos refractarios densos o vitreos, cocidos, formados por
materias del tipo cerdmico capaces de verse sometidos a este
medio ambiente, por ejemplo alimina (incluyendoé la alimina
de alta pureza), berilia, esteatita, foresterita, cordierita,
zafiro de cristal simple sintético y oiros. Como este proce-
dimiento utiliza una atmdésfera reductora himeda para la coc-
cibén, no se pueden utilizar mate;iales reductibles como son
le mayoria de los titanatos, B5i asl se desea, se pueden em~
plear las carécteristicas esenciales de este prbcedimiento
para metalizar cuerpos cerdmicos no vitreos o porosos.

Ia superficie del cuerpo cerdmico que se ha de
metalizar debe estar quimicamente limpia, v.g., libre de gra-
sa, marcas extrafias, ete. OSe puede realizar una limpieza

apropiada lavando el elemento cerdnmico cocido con un deter-

"gente, acetona u otros agentes tradicionales de limpieza.

Después de la limpieza, el articulo cerdmico limpio se mane-
ja empleando medios concebidos para mantenerlo limpio y li-
Sre de grasa. En general ge han de‘evitar los vidriandos so-
bre lazs supérficies en ias que s¢ ha de aplicar el recubri-
miento, - Si se emplea vidriado en otras parteskdel elemento

cerdmico, deberd ser estable y refractario en la atmdsfera
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de coccidn de este proceso de elaboracidn, y en los tipos

y a las temperatd;as de cualquier atmdsfera de coscidn de
ulteriores procesos en la fabricacidn del mdédulo.

El tamafio de particula del 6xido u oxidos metdli-
cos refractarios, material soldable, y aditivos si se em- .-

plean, no es un factor critico en particular. Deberdn encon-

trarse en forma de polvo fino, con un tamafio de particula

en general inferior a unas 20 micras, siendo el jromedio
preferible del tamafio de particula del éxido u Oxidos meta-
licog refractarios y de los materiales soldables del orden
de 2 a 10 micras.

El vehiculo empleado para formar la suspensiodn

deberd quedar completamente volatilizado en la atmsfera

 reductora de la etapa de coceidn., Esta volatilizacién du-

rante la coccidn deberd ocurrir de una forma controlada no
violenta para que no se formen burbujas o pbros en el recu-
brimiento resultante. Ni el disolvente ni el aglutinante
deberdn dejar residuno alguno sensible, especialmente resi-
duo carbondceo, después de la coccidn y no deberdn reaccio-
nar con componentes metdlicos del recubrimiento o del ele-
mento cerdmico.

Entre los ejemplos representativos de disolventes
apropiados se encuentran el benceno, los ésteres de dcidos
grasos y los alcoholes de peso molecular bajo, como son los
disolventes de acetato de etilo, butilo, y amilo, y disol-
ventes aromdticos y alifdticos tales como el xileno y el
hexano; cetonas como son la acetona y butanona, y éteres
superiores tales como glicoldietiléter, dietilcarbitol y
acetato de butilcarbitol, siendo preferible el acetato de

butilearvitol.
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Entre los ejemplos representativos de aglutinan-

tes orgdnicos apropiados se encuentran el metacrilato de
isobutilo (particularmente el que se vende con la marca re- '
gistrada de "Lucite"), ésteres y éteres de celulosa, como

es el nitrato de celulosa, acetato de celulosa, bubirato .
de celulosa, metilcelulosa y etilcelulosa, siendo preferi-
bles el metacrilato de isosbutilo y la etilcelulosa.

El aglutinante se disuelve en el digolvente y los
polvos finamente divididos se afiaden a la solucidn molien-
do en un mortero automdtico o en molino de tres rodillos.
Se continda mezelando hasta que se obtiene una suspensidn
vniforme. La viscosidad de la suspensidn puede ajustarse
a la consistencia deseada para la técnica particular uti-
lizada para aplicacidn sobre el elemento cerdmico afiadien=—
do mds disolvente. Puede ser conveniente afiadir cantidades
de un agente gelificante a la solucidn para asegurar la ti-
xotropia cuando se aplica la suépensién sobre el elemento
cerdmico,

Los compuestos de recubrimiento deberdn aplicar-
se sobre el elemento cerdmico en una capa lisa uniforme.
Segin se ha indicado anteriormente, la primera capa se a-
plica preferiblemente mediante estarcidor en una configu-
racidén que se conforme a la deseada en el producto final.
Esta configuracién puede consistir en varias partes eléc-
tricamente aisladas para el montaje de componentes, asi
como una configuracién periférica para montar un cierre her-
wético con un elemento de tapa o cubieria. Se pueden formar
plaéas de base para varios conjuntos eléctricos simultdnea-
mente sobre un elemento ceralico gue se dividen después en
unidades individuales mediante una ulterior etapa de elabo-

racidn.
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Cuando se utiliza la técnica del dégiéwfecubrimien-

to, el grosor del primer recubrimiento serd en general del
orden de unas 12,7 a unas 76,2 micras, auﬁqpe puede hacerse -
todavia mds grueso medisnte miltiples aplicaciones después
de dejar que se seque el vehfculo entre aplicacidén y .apli-
cacidn. Después de la aplicacién de cada recubrimiento,
se deja secar el elemento cerdmico durante un tiempo sufi-
ciente para que se evapore por lo menos la mayor parte del
disolvente. Si asi se desea, el secado se puéds acelerar
colocando el elemento cersmico recubierto en un horno de
aire durante unos minutos a una temperatura relativamente
baja, por ejemplo de unos 1769C.

Cuando se emplea la técnica del doble recubrimien-
to, el material soldable se aplica sobre el primer recubri-
niento una vez seco. El material soldable se aplica prefe-
riblemente sobre toda la superficie del elemento cerdmico en-
una capa uniforme y en cantidad suficiente para que el gro-
sor total de las dos capas sea de por 1o menos 25,4 micras,
Al igual Que el primer recubrimiento, este recubrimiento

puede hacerse mds grueso mediante aplicaciones militiples de-

- Jéndose secar el recubrimiento entre aplicacidn y aplicacidn.

Después se coloca el elemento cerdmico recubierto
8eco en un aparato apropiado de coccidn, como puede ser un
horno, en una atmdsfera reductora himeda, preferiblemente
de hidrdgeno o emoniaco disocia&o, ¥y se cuece a una tempera-
tura superior al punto de fusidén del material soldable. En
general, es preferible una femperatura del ofden de 926,6%2C
a 1.371,12C, siendo 1la temperatura mejor del orden de unos
1,093,3%C. Durante la etapa de coccidn, el triéxid6 de mo-

libdeno y/o el tridxido de tungsteno se reducen préctica-
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mente al estado metdlico. E1 tiempo para el calentamiento

depende del tipo de aditivos secundarios, si los hubiera,

en el compuesto de recubrimiento y de la temperatura especi-
fica empleada.- En general serd aceptable un tiempo de 1 a
30 minutos a las temperaturas indicadas. Se ha descubierto
que, cuando se emplea la técnica del recubrimiento doble,
con tridxido de molibdeno como Unico componente del primer
recubrimiento, se obtienen los mejores resultados con un
tiempo de unos 5 minutos a una temperatura cumbre de unos
1.093,32C.

Légicamente el grosor del recubrimiento metdlico
final depende del grdsar del recubrimiento o recubrimientos
aplicados; no obstante, es preferible que el grosor final
total sea de por lo menos 7,6 micras., Se ha averiguado que

un recubrimiento final que tenga por 1o menos este grosor

" minimo da los mejores resultados cuando el elemento cerdmi-

co metalizado se¢ somete a las vigorosas operaciones de fa-
bricacidén de los mddulos de circuitos integrados hibridos.

Los ejemplos que siguen se presentan para ilustraz
este invento, pero no deben en modo alguno interpretarse co-
mo limitaciones a su alecance.

Ejemplo I

Se molieron 327 gramos de tridxido de molibdeno e:
presencia de 250 cc. de acetona en un molino de 0,946 litro:
de capacidad con 600 gramos de bolas cerémioaa.de 12,7 om &
didmetro, durante cuatro horas, y después se secd la mezcle
para eliminar la acetona, Entonces se combinaron 80 gramos
del tridxido de molibdeno con 20 gramos de unavehiculo que
comprendia 2 partes de acetato de butilearbitol y una parts

de metacrilato de isobutilo (Lucite), 2 gramos de éter de .



5.

10.

15,

20,

250 i

30.

trdleo y 4 gotas de Triton (un agente humectante). La solu~
cidn resultante éé pintd con estarcidor sobre ambos lados
de 25 discos circulares pequefios de cerdmica de alumina al
95%, Una vez estuvo seco esfe primer recubriﬁiento, se pin-
té con estarcidor una suspensién de oro, preparade mezclan-
do 80 gramos de polvo de oro con 20 gramos del vehiculo an-
terior, sobre el primer recubrimiento de después se secaron
los discos con el recubrimiento doble en un horno de aire

a una temperatura de aproximadamente 148,82C, Después se
cocieron los discos secos en atmdsfera de amoniaco disocia-
do a varias temperaturas cumbre de coccidn durante el mis—
mo tiempo, 5 discos a cada temperatura de coceidn. Después
de enfriarse, se soldaron terminales de acero a ambas super-

ficies de cada disco con un material de soldadura de alea-

-¢idén eutéetica de plomo-estafio 40/60. Se determind el poder

adherente del recubrimiento en cada disco montando los dos
terminéles en un aparato para pfuebas de traccidn que apli-~
¢d una carga de traccién en los terminales. la capa 0 recu-
brimiento metalizado no se desprendid de la cerdmica en nin-
guna de estas pruebas., El promedio de carga dé traccidn en
el punto de fractura y el tipo de fractura de los discos

e las diversas temperaturas de coccidn fué como sigue:

TABIA I
Temperatura de Coccidén Promedio de Resistencia Tipo de
2C a la Traccidn Kg/em Fractura
1.093,3 688,2 @
1,121,1 667,9 ©(2)
1.148,8 ' 670,7 ' (2)
1.176,6 710,1 (3)
1.232,2 456,9 (3)
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(1) Fractura en la adherencia soldadura-acerv

(2) Algunas fraet&ras en la adherencia soldadura-acero, O=

. tras ocurrieron en la zona interfacial de la cerdnica,
v.g., comprendian partes de la cerdmica desprendidas.

(3) La fractura comprendia partes de ceramica desgarradas.

Estos resultados demuestran que se puede obtener un recubri-

miento metdlico con un poder adherente excelente mediante

el procedimiento de este invento cuando se utiliza tridxi-

-~

do de molibdeno como @nico material activo.

Ejemplo II

Una mezcla metdlica que comprendia 327 gramos de
tridxido de molibdeno, 6,75 gramos de titania y 0,25 gramos
de 6xido cuproso se molio con bolas en presencia de 250 ce.,
de acetona, durante cuatro horas, y después se secé con
aire para eliminar la acetona. Se combinaron 240 gramos de
la mezcla resultante con 60 gramos de un vehiculo que con-
tenia partes iguales de metacrilato de isobutilo (Lucite)
¥ un disolvente de etilxileno para formar una suspensidn
homogénea. Una parte de la suspensidn se pintd con estarci-
dor sobre ambas superficies de ocho discos circulares peque-
fios de cerdmica de alimina al 95%. Despuds de secar el re-
cubrimiento al aire, se pinté con estarcidor una segunda
suspension que comprendia un 80 por ciento en peso de pol- *
vo de oro y un 20 por cienmto en peso de un vehiculo que con-
tenia partes iguales de celulosa de etilo y acetato de bu~
tilcarbitol, sobre el primef reéubrimiento. Los discos con
doble recubrimiento se secaron al asire y después se cocie-
ron en atmésfera himeda de amoniaco disociado: tres discos
a una temperatura cumbre de 1.115,52C durante 15 minutos

¥ cinco a una temperatura cumbre de‘l.093,39C durante 15
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minutos, Se soldaron terminales de acero a los discég Yy se
determind el poder adherente de los recubrimientos del mis-
mo modo que en el Ejemplo I. El promedio de resistencia a
la traceién en el punto de frectura fud de 703,7 Kg/om® en
los tres primefbs discos y de 682,1 Kg/cm2 en los dltimos
discos,

Estos resultados demuestran que se pueden mezclar
aditivos tradicionales en pequefias cantidades con los 6xidos
metdlicos refractarios sin afectar notablemenfelel poder
adherente del recubrimiento resultante. En algunas aplica-
clones, puede resultar conveniente el uso de dichos aditi-
vos en una pequefla cantidad debido a la téenica de aplica-~
cidn del recubrimiento particular empleada.

También se han efectuado pruebas en las que se
mezcld oro en polvo con el 6xido u O6xidos metdlicos refrac~
tarios y un recubrimiento aplicado en una sola operacidn de
pintura. Se ha:descubierto que la cape metalizada produci=-
da por esta técnica resulta apropiada para muchas aplicacio~
nes donde no es necesaria una sobrecapa gruesa de oro de
gran pureza. Para aquellas aplicaciones donde es necesario
dicho sobrerecubrimiento de oro, esta téenica particular no
seria aceptable, porque el oro se dispersa con el S6xido u
0xidos metdlicos refractarios en lugar de formar una cape
gruesa sobre el recubrimiento.

Ejemplo ITII

Varios discos de cerdmico pequeflos, compuestos
por un 95% y un 99,6 de alumina,.se metalizaron y proba-
ron précticamenfe del mismo modo que en el Ejemplo II, a
excepeidn de que se utilizaron tridxido de molibdeno, trid-

xido de tungsteno y mezclas de tridxido de molibdeno y trid-



xido de tungsteno como polve del primer recubrimiento. Los

resultados obtenidos en estas pruebas fueron como sigue:

~~- TABLA II
Tipo de Comp. del Temp.de Tiempo aproxim,a la Promedio de Resistencia
Ceramica primer coceidn, temp. de ecoccidn, ’ la traccidn en el pun
% Al,0 3 recubrimiento eC mirnutos to de fractura, Kg/em
99,6 MoO3 1.110,0 6 748,76
95 Mo04 1,110,0 6 722,75
99,6 W03- 1.115,5 6 323,41
95 , W03 1.115,5 6 597,61
75% peso, WO '
95 Els% " ,MoJ 1.104,4 6 558,93
99,6 EO% peso, W03 1.110,0 6 | 327,62
0% peso, NoO )
o5 Eé% peso, W0, 1.110,0 6 . 413,86
0% peso, MOOJ
Estos resultados demuestran que se pueden obtehervreeubri-
5. - mientos con excelente resistencia o poder adherente cuando
se emplean como 6xido metdlico refractario tridxido de molib-
deno, tridxido de tungsteno, o mezcla de los mismos. Esto
resulta particularmenie notorio porque, hasta el momento pre-
sente, se ha creido que ciértos aditivos, como son el manga-
10. neso, ruténio, hierro, cobalto y niquel, debian mezclarse con
molibdeno, tungsteno, o los éxidos de los mismos para obiener
una adherencia aceptable a una materiz cerdmica. Ias razones
para esta excelente adherencia sin agente humectante no seé
comprenden plenamente. Se ha observado que el material sol-
15. dable 1{quido penetra fdcilmente en el dxido metdlico refrac-

tario y se integra con la matriz adherida a la cerdmica, del

0xido metdlico refractario durante la etapa de coccidn,
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Se efectuaron pruebas similares g las de los Ejem-

Ejemplo IV

plos I y IT empleando los mismos primeros recubrimientos y
un segundo recubrimiento que contenia cobre o plata en pol-
vo en lugar de oro en una suspensidn similar. Se obtuvieron
recubrimientos que tenian un poder adherente, determinado
del mismo modo que eﬁ los Ejemplos I y II, que alcanzaba has-
ta 506,21 kg/cm?, as{ como buenas caracteristicas de solda-
dura, con estos metales soldables., Por estos résultados se
observard que, pafa aplicaciones donde no sea preciso oro

de alta pureza, por ejemplo cuando se usa un elemento cerd-
mico portador de circuitos para montar condensadores de ca-
pacidad fija, resistencias, etec.,, se puede obtener un recu-
brimiento metdlico con un poder adherente y unas caracteris-
ticas de soldadura excelentes segin una modalidad de este
invento,

Por la desceripcidn anterior de este invento, se
observard fdciluente que ol montaje de algunos componentes
¥y la formacidn del recubrimiento metdlico puede llevarse a
cabo simultdneamente durante la etapa de coccidn. Por ejem=
plo, se puede yusfaponer conductores eléetricos externos so-
bre el recubrimiento seco antes de la coceidn, los cuales
se adherirdn al recubrimiento durante dicha etapa de coccidn.
Se pueden .emplear otros muchos tipos gsimilares de técmicas
de montaje simultdneo sin desviarse del espiritu y aleance
de este invento.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-

to, as{ como 1a manera de realizarlo.en la prdctica, debes

hacerse constar que las sisposiciones anteriormente indica-
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t0 no alteren su principio fundamental; también se hace cons-
tar que el invento se refiere a una solicitud de patente
presentada en EE,UU.de A, con el nimero y fecha de: 804.987
de 6 de marzo de 1969, acogiéndose por lo tanto, & los be~
neficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo 1o que constituye la esencia del referido invento y
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafia, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA METALIZAR ﬂA:SUPERFICIE
DE UN ELEMENTO CERAMICO"; éaracterizéndose por lo sigulente:

1, Procedimiento para metalizar la superficie dé_
un elemento cerdmico, caracterizado porque comprende aplicar
en dicha superficie un compuesto metdlico que comprends por
1lo menos un 10 por ciento en peso de un Sxido metdlico res
fractario en polvo, elegido del grupo consistente en tridxi-
do de molibdeno, tridxido de tungsteno y mezolas de los mis-—
mos, y por 1o menos un 30 por ciento en peso de un material
soldable en polvo elegido del grupo consistente en oro, co-
bre, plata y aleaciones de los mismos, y calentar dicho ele-
mento recubierto en una atmésfera reductora himeda a una tem-
peratura por encima del punto de fusidn de dicho material
soldablé, para reducir prdcticamente dicho dxido metdlico
refractario a la forma metdlica y formar un recubrimiento '
metdlico fuertemente adherente sobre dicha superficie que
sea capaz de ser soldado,

2, Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque sobre 1la superficie de dicho elemento cerd-
mico, se aplica un primer recubrimiento que comprende un
éxido metdlico refractario en polvo, elegido del grupo con-

sistente en tridxido de molibdeno, tridxido de fungsteno, y
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recubrimiento sobre dicho primer recubrimiento, que compren-

de un material soldable en polvdo elegido del grupo consisten-

te en oro, cobre, plata y aleaciones de estos metales; y a

continuacidén se procede con la citada etapa de calentamiento,

3. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque dicho compuesto metalico se suspende en un
vehiculo 1iquido voldtil. L

4. Procedimiento segin la reivindicacidén 2, carac-
terizado porque dicho dxido metdlico refractario y dicho ma-
terial soldable se suspenden en un vehiculo voldtil y dicho
elemento recubierto se seca después de cada etapa de recu-
brimiento. _

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 3,
caracterizado porque dicho déxido metdlico refractario com-
prende pof 1o menos un 30 por ciento en peso de dicho compues
to metdlico,

6. Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque dicho Sxido metdlico refractario
es tridxido de molibdeno.

7. Procedimiento, segin las reivindicaciones 1 a 5,
caracterizado porque dicho éxido metdlico refractario es una
nezcla de tridxido de molibdeno y tridxido de tungsteno com-
puesta aproximadamente por un 10 a un 40 por ciento en peso
de tridxido de molibdeno y aproximadamente de un 60 a un 90
por ciento en peso de tridxido de tungsteno.

8. Procedimiento-segdn las reivindicaciones ante~
riores, caracterizado porque dicho material soldable es oro.

' - 8. Procedimiento segin las reivindicaciones ante-

riores, caracterizado porque dicho elemento recubierto se
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mantiene a la citada temperatura en la etapa de calentamien-

to durante 1 a 30‘minutos.

10, Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque dicho elemento recubierto se
calienta a una temperatura de aproximademente 1.093,32C por
espacio de unos 5 minutos.

11, Procédimiento para metalizar la superficie de
un elemento cerdmico; tal y como queda sustanqiglmgnte dege
crito en la presente memorie.

Esta memoria consta de &

quina por una sola cara.
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