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La presente invencién se refiere a un nuevoe procg;
dimiento para la prepgracién de pasta para la unién de me-
tales. La invencién se describird en particular con respeg
to a la preparacién de pasta para soldar utilizable para
soldeo de precisidn, en que se utiliza un equipo distribui
dor de orificio fino, perb para los expertos enila técnica
resultard evidente.que la presente invencidn tiene otras
gplicaciones, por ejemplo, en la preparacidén de pastas para
soldadura fuerte y para infiltracién., Ejemplos de aplica?ig
nes en que se utiliza un equipo distribuidor de orificin fi
no, son la fabricacién de equipo electrdénico y la joyéfia.

Las pastas de unidn para los fines de la presen—
te invencién estén compuestas por dos componentes: una com
posicién metdlica de unidn, en polvo, en el margen de apro
ximadamente 50 a 90%; y un vehfculo en el margen ag aproxi
madamente 10 a 50%. El vehiculo consiste, a su vez, er un
disolvente para darle fluidez, y en ingredientes de segun-
da fase, que incluyen un agente fundente y diversos aditi-
vos egpeciales, tales como activadores para aumentar el efec
to fundente, detergentes, agentes de suspensién o agentes‘
tensioactivos, agentes espesadores y agenbtes desespumantes.
La composicién particular depende de la aplicacién consi@g‘
rada. | 7 7

Las actuales aplicaciones de unién de precisidn
implican técnicas altamente complicadas, que regquieren pro
piedades muy especializadas de las pastas de unién. Con eg
ta finalidad se ha dedicado un considerable esfuerzo en la
técenica para desarrollar férmuias especialigzadas, severas
egpecificaciones de materiales y cuidadosos controles del

almacenamienio y de la manipulacién. Sin embargo, se ha pres
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elaboracién para la preparacibén de las pastas. Tradicional
mente, las composiciones en pasta se preparan de manera sen
cilla, mezclando ‘todos los ingredientes entre si, de una !
vez, en un recipiente mezclador adecuado. El mezclado o com
binacién puede o no realizarse a temperaturag elevadas. Si
se efectia a temperaturas elevadas, es posible dejar sen~
cillamente que el enfriamiento hasta la temperaturé de'a_:_L_1
macenamiento tenga lugar a una velocidad de enfriamienvo or
dinaria, dependiente de factores tales como la temperaiue€
ra ambiente, el tamafio de la tanda de fabricacién y el rgi
cipiente en el que fticne lugar el enfriamiento. |
Una exigencia que se plantea a las pastas de -

unién adecuadas para las técnicas de soldeo de precisién,
tales como las que se utilizan en la fabricacién de compg
nentes electrdniCOS-y en joyerla, es que la pasta sea dig
tribulda desde un equipo distribuidor de orificio fino; por
ejemplo, un equipo distribuidor que tenga un tamafio de ori
ficio de aproximadamente 1,27 a 0,254 mm, Inelusq las apli
caciones generales para automocién requieren un equipo de
un tamafio de orificio relativamente fino, por ejemplo un
equipo con un tamafio de orificio de 0,793 a 4,76 mm. Se en
contré que las técnicas de fabricacifén empleadas tradicio
nalmente daban como resultado la preparacién de pastas que
pueden ser inadecuadas para la distribucién automitica en
un.equipo de orificio pequefio, bien sea debido al excesivo
tamafioc de partifcula de los ingredientes de las ﬁastas, 0
bien debido a la inestabilidad de la pasta. Por inestabi-

lidad de la pasta se entiende la séparacién de fases de los

ingredientes en la pasta (estabilidad de la suspensién), o
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- el aumento de viscosidad o endurecimiento de la pasta por

almacenamiento (estabilidad de la viscosidad)., Los crite~
rios de egtabilidad son gque la pasta sea capzz de almace-
narse durante por lo menos 6 meses, sin una separacién de
fases visible y con una variacidén de viscogidad inferiora
aproximademente + 15% (en centipoises).

‘ Mediante la presenmte invencidn se descubrid que
las desventajas anteriores y obras desventajas podian‘su-
perarse, preparando primerd el vehiculo a una temperéxura
elevada y, después, sometiendo éste a un rdpido enfrismien|
to, en condiciones de enfriamiento brusco o de choque;iha§
ta una temperatura final inhibidora de cunalquier reaccién
importante del polvo metdlico de la pasta con los copstir
tuyentes 4cidos del vehiculo. El polvo metélico se combina
preferiblemente con el vehiculo, después del enfriamiéntb.
Bs esencial evitar una exposicién importante del polvo me
t4lico a la accién del vehiculo caliente,

Para la mayoria de las aplicacioneé, de acuerdo
con los conceptos de la presente invencidn, el enfriamien
to_seré hasta menos de uwnos 32°C,

| Para los fines de la presente solicitud, el tér-
mino "vehfculo" significa aquella composicién que contie-
ne un agente fundente normslmente sélido, aditivos eépecig
lizados opcionales y un disolvente, en la cual el agente
fundente y'los aditivos, cuando se utilizan‘en las propor
ciones necesarias para las aplicaciones de las pastas de
unién, son substanciglmente solubles a una temperatura ele
vada. Dicha temperatura elevada es aguella temperatura pa
ra ls cual los ingredientes de la segunda fase, incluldos

el fundente y los aditivos especializados, son substancial
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.. mente solubles en el disolvente, de tal manera que produ-

- fundente) no substancialmente mayor de aproximadamentz cug

" una segunda etapa cristalina de un tamafio de particula muy

Hoju nim. 4

cen una solucidén transparente o substancialmente transpa-
rente. '

In la préctica de la presente invencién, es esen
cial el enfriemiento de choque, y se define como el enfrig
miento de una solucidén transparente o substancialmente trang
parente, a dicha temperatura elevada, =z una velocidad su-
ficientemente r4pida para obtener una mucleacidn o pre,cip_ﬁ;
tacibén en masa de los componentes de la segunda fase de,‘L ve
hiculo, evitando un crecimiento de grano importante, FPrefe
riblemente, la pasta tiene un tamafio de particula méximo ’

(de los ingredientes de la segunda fase, 'principalmente' el

renta (40) micras, siendo una mayoria de lasg particulas’ig
feriores a aproximadamente diez (10) micras, tal como se dej
termina mediante un calibrador de fimura de molienda.,

Para la mayoria de los fines précticos, de acuer-
do con los conceptos de la presente invencidén, el enfria-
miento tiene lugar a una velocidad media de por lo menos
1,792C por miruto.,

En una realizacién preferida de la presente in-
vencibén, el enfriamiento se realiza en una zona de enfrig
miento que tiene una superficie de cambio de calor indireg
tamente enfriads, con un raspado continuo deA la capa en-
friada desde dicha superficie. Sin embargo, el enfriamien
%o ‘se realiza con la menor agitacibén mecdnica posible,

Después del enfriamiento dé chogue, se obtiene

un vehiculo gque tiene una consistencia espesa y cremosa, y

fino, que lo hace adecuado para combinarlo con una suspen
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momento de la adicién del polvo metédlico, pueden introdu-
cirse también en el vehiculo otros aditivos de un tamafio
de particula fino, por ejemplo, una composicién activadora
del fundente, finamente molida.

Lg viscosidad del producto en pasta final es la
necesarié pars la distribucibén conveniente en un equipo dis
tribuidor de orificio fino. Para la meyoria de lag ap;iear
ciones, de acuerdo con los conceptos de-lafpresente i@ygny
cibn, la viscosidad se encuentra emtre 30,000 y 500,000 cex
tipoises, preferiblemente entre 80,000 y 200,000 centibdi
ses (medidos a 25,569C con un viscosimetro Brookfield; mo
delo mimero RVF, utilizando un husillo del mimero 7,'a é0
revoluciocnes por mimuto), dependiendo de los ingredieﬁfes
y proporciones particulares empleados. lLas proporcioneséwn
las necesarias para conseguir una viscosidad dentro de ss-
tos mérgenes,

Se encontré que empleando un enfriamiento de cho
que, la viscosidad deseada permanecia substancialmente cong
tante Qurante el almacenamiento, durante un periodo de 6
meses o mayor, dentro de un 15% de la deseada (en términos
de centipoises). Ademds, se encontré gue el vehfculo y/o
1la pasta eran excepcionalmente estables, porque no tenia
lugar ninguna separacién de fase visible durante un perip
do de almadenamiento de 6 meses.

‘ La invencidn y sus ventajas resultarén evidentes
por congideracidén de la -siguiente memoria, con referencia
al dibujo que se acompafla y ejemplos que siguen, en el
cual:

La figura 1 es un diagrama de procesos que ilus
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-tra el procedimiento de la presente invencién; y

la figura 2 es una vista en alzado en seccidn de
un recipiente mezclador para la préctica del procedimiento
de la figura 1. : !

Haciendo referencia a la figura 1, la presente i#
vencién comprende, preferiblemente, introducir disolvente,
agente fundente y aditivos especializados, que componen el
componente de vehiculo de la pasta.de unién, en un recipi§¥
te mezclador adecuado, y calentar los mismos hasta unai%@g'
peratura elevada, y mantener los mismos a esta temperat@ra}
con accién mezcladora, hasta que los aditivos espeoializg;l
dos y el agchxe fundente est4n completamente disueltos 6_di
sueltos substencialmente por completo, en el disolvente del
véhiculo. Después de esto, los componentes del vehiculo se
gsometen a condiciones de enfriamiento de chogue para redu-
cir la temperatura del vehiculo a menos de 329°C preferible
mente, Durante el enfriamiento de choque, el agente funden
te ¥y, quizd ciertos aditivos especializados, precipifah del
disolvente para dejar una consistencia de pasta cremosa, En
este momento, se introducen en el vehiculo el polvo metéli-~
co fino y, opcionalmente, otros aditivos de un tamafio de pax
ticula fino, y se mezclan con dicho vehiculo, durante un pe
riodo de tiempo suficiente para obftener una mezecla homogé-
nea, El producto en pasta se retira seguidamente del reci-
piente mezclador. Dicho producto puede someterse o no a una

clagificacién y, finalmente, se envasa.
BIEMPLO 1

En este ejemplo se ilustra la preparacidn de una

pasta de soldadura adecuada para aplicaciones de sqldeo de
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culo:

Ingrediente . ' Porcentaje
Colofonia . : 55
Carbowax 6000 (marca registrada,

) Union Carbide) 10
Cera de ozoguerita 4
Dietilcarbitol 13
N-metil-2-pirrclidona , 18

Total 100

Esta formulacibén de pasta es caracterizablq‘é¢ﬁo
no corrosiva, teniendo solamente una suave accién—fuﬁaeﬁte.
El dnico agente fundente utilizado fue la colofonia..El di-
etilcarbitol y la N-metil-2-pirrolidona acthian como ¢n-Ci-
solvéntes para la formulacién de vehiculo. Estos son ingre
dientes no t6xicos, tienen presiones de vapof relativanen-
te altas, tales que no se evaporan ficilmente, y proﬁorcio-
nan.un_vehiculo fundente de consistencia similar a los un-
guentoé, en el cual precipita la colofonia por enfriamien—
$0, para proporcionar un precipitado coloidal. El carbowax|
6000 es un producto de la Union Carbide Corporaiion,'y.es
polietilenoglicol, de peso molecular 6,000. Este compuesto
funciona pfincipalmente como agente tensioactivo. Ia cera
de czgquerita es una cera mineral y funciéna principalmen-—
te como agente espesante. La cera de ozoquerita particular
empleada fue 77 W Flakes (marca registrada, Frank B. Ross
Co., Inc.), qué tenfa un punto de fusidn de 73 a T792C y ung

penetracidén de 8, a 259C, determinada mediante la utiliza~
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gque tenfa divisiones de 1/10 mm, y un peso de 50 gramos
(ensayo ASTM D 1321-65 6 65-65),

ILa colofonia empleada en este ejemplo fue la Priw-
marex 80, marca registrada de la Sylvachem Corporation, Eg-
te producto es una colofonia de aceite de resiné, gue tie-
ne una composicién tipica de aproximadamente 87% de dcidos
ae la colofonia, 3,3% de 4cidos grasos y 4,5% de material

insaponificable. lLas especificaciones tipicas son:

Color, USDA, méximo XA (AsTM D 509)

Indice de acidez, mli-
nimo , 165 (ASTM D 465).

Punto de reblandeci~ S
miento, minimo 7320 (ASTM E 28) Lo

Indice de saponifica
cién | 179 (ASTH D 464)
Haciendo referencia a la figura 2, la preparacidny

de la pasta se realizé por introduccidn del disolvente,
agente fundente y aditivos especializados en el reéipiente
12, a través de la lumbrera de carga 14. Se introdujo vapor
de aguay a una presidén de 1,05 kg/cmz, en la camisa 16 del |
recipiente, a través de la entrada 18, y la totalidad de 14
mezcla se calenté hasta una temperatura de unos 88 a 939C.
Se tuvo la precaucidén durante la etapa de calentamiento de
agsegurarse de que la temperatura no gohrepasard log 969C
ap;oximadamente.

' Durente la etapa de calentamiento, se gometieron
log ingredientes del vehiculo g un mezelado contimio, em-
pleando un mezclador de rodete 20, de alta velocidad, ¥y

una rasqueta 22, Inicialmente, durante la etapa de caientg
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L. miento, solamente se cmpled la rasqueta, a unas 27 revolu-~

ciones por mimibto. Después de unos 12 mimtos de mezclado
con la rasqueta 22, sé hizo girar el mezclador de rodete 20,
de alta velocidad, a unas 650 revolucionss por mimto, y se
contimé el mezclado durante otros 13 mmtbos més. Bsto o
porciond un tiempo totél de calentamiento y mezélado de unos
25 mimutos, al cabo de los cuales todos los componentes se
nabfen disuelto en el disolvente del vehiculo, para produ-
¢ir una solucidn transparente, o

‘ En este ejemplo particular, el recipiente mezclg
dor era uno que habla sido febricado por Big H Equipméht
Corporation, Se hace referencia a 1 como a'un.mezcladdz-dev
cuba concéntrico, modelo mimero HCS-2, que tiene una dépér
cidad de unos 57 litros. El rodete 20 y la hoja de rasqie-
ta 22 estin montados sobre ejes concéntricos independientes
24 y 26, respectivamente, ¥y son accionados independiente~
mente mediante montajes independientes de motor y de trang
misibn, no mostrados. Las rasqueta es esencialmente un elg
mento en forma de U, que se extiende contiguamente a las pa
redes laterales del recipiente y de un-lado a otro del fon
do del recipiente. Las hojas de la rasqueta son de un poli
mero sintético, por ejemplo, nylon o politetrafluoretilend
(resistente a los disolventes comercialeé comnes). Se ég
plearon cuatro hojas, las hojas 28 y 30 que estaban en con
facto con las paredes laterales del recipiente, y las ho-
Jas 32 y 34 separadas, en contacto con la pared del fondo
del recipiente,

Aunque los tiempos de~calentamiento y mezclado

pueden variar dependiendo de la composicidén del vehiculo,

los tiempos representativos son de 20 a 40 minutos para el
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- calentamiento (para evitar la carbonizacién) y de 5 a 15

mimitos para el mezclado a temperatura elevada, a fin de
evitar la evaporacibén del disolvente y la degradacién de
log ingredientes,

Ta rasqueta 22 y el mezclador de rodete 20 pueden
hacerse girar a velocidades variables, por ejemplo, desde
aproxime damente 15 a 50 rev01u01ones por minuto para la rag
queta, y desde aproximadamente 550 a 750 revoluciones yor
minuto para el rodete de alta velocidad,

La temperatura de calentamiento, a la cual se ca
lientan los ingredientes del vehiculo, puede variar también
dentro de un amplio margen, que depende de los ingredien#es
¥y proporciones particulares seleccionados. Hablando en tég
minos generales, el calentamiento ge realiza a una tempéfg
tura de unos 82 a unos 1279C, Una temperatura de calenta-

miento demasiado baja dificulta la disolucién del fundente

. ¥ de los ingredientes aditivos en el disolvente, y la con-

gecucién de un tamafio de particula apropiado por enfriamien
to. El sobfecalentamiento tiende a provocar la degradacién
guimica, la descomposicién y las pérdidas de evaporacién.
Una vez completado el mezclado y el calentamien-
t0, se desplazé la v4lvula 36 del vapor de agua hasta una
posicién de cerrads, interrumpiendo el flujo de vapor de
ague a la camisa del recipiente, y se abrié la valvula 38
del agua, que introducifa agua (a una temperafura aproxima
damente ambiente de unos 212) en la camisa. Se interrumpié
1la rotacién del rodete 20 de alta wvelocidad, y se contimé

el mezclado con la rasqueta 22, todavia a unas 27 revolu-

~ciones por mimuto. Se mentuvo la veloeidad de enfriamiento

a unos 1,72C por minuto como promedio, hasta gque foda la
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L mezcla se volvié opaca y la temperatura del vehiculo era de
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unos 279C,

Se entiende que durante el enfriamiento, los pe-

i
riodos de temperatura descendente estaran interrumpidos por

perfodos de temperatura bastante constante, cuando tiene ﬂg
|
gar la precipitacidén de ciertos componentes del vehiculo,

Ia velocidad de enfriamiento de por lo mencs 1,7¢C por minu
to, se refiere a la calda media de temperatura en el ciclo
- !

de enfrigmiento. |

En este‘ejemplo particular, el enfriamiento tuﬁd

|
|

Ta temperatura final hasta la cual se enfrias los

lugar en unos 30 mimuntos,

ingredientes del vehiculo, es esencial y debe ser aquellé
temperatura que inhibe cualquier reaccién importante eatre
el polvo metdlico y los constituyentes 4cidos del vehiculo.
Hablando en términoé generales, la temperatura final seréd
inferior a unos 32¢C, Por debajo de unos TeC, el vehiculo
se vuelve demasiado viscoso para un mezclado Sptimo del pol
vo met4lico con el vehiculo. Después del enfriamiento del
vehiculo, se determina el tamafio de particula de la pasta
de vehiculo, empléando un calibrador de finura de molienda,
similar a un calibrador Hegman, identificable como el mode
lo GR-6409 de los Gardner Laboratories, éue tiene una escg
la de 0 a 180 micras., Se comprobd que el tamafio de particu
1la era inferior a 40 micras, teniendo una mayoria de las
particglas un tamaflo de particula inferior a 10 micras. La
viscosidad a 25,560C, era de 35.000 a 60,000 centipoises™®.

# Determinada con un viscosimetro Brookfield (su-
pra).

Una vez completado el enfriamiento, se introdujo
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- polvo metdlico en el recipiente, por la lumbrera de carga

14, y se continudé c¢l mezclado, empleando la rdsqueta, todg
via a unas 27 revoluciones por mimuto, durante 45 mimitos
mis, Durante las etapas de enfriamiento y de mezclado, es
importante una agitacibén suave. El enfriamientc y el mezclg
do se realizan con la meﬁor agitacibén mecénica ﬁosible. oAl
metal se introdujo en el recipiente, en la proporcidén de
aproximadamente un 80% de polvo metdlico y aproximadarentie
un 205% de vehiculo, El polvo metédlico empleado fue un pol-
vo de soida&ura 60/40 (que tenia 60% de plomo y 40% de eg-
tafio), y era de un tamaflo de particula que le permitia pa-
sar a fravés de un tamiz Tyler de malla 200 (aproximadamen
te 75 micras); Después de mezclar el polvo metélico, se{bom
probé que la pasta de soldadura tenfa un tamafio de particu-
la inferior a unas 75 micras, empleando un calibrador de fi
murae de molienda, teniendo la mayor parte de la pasta un
tamafio de particula inferior g unas 65 micras.

El producto de pasta de soldadura final se some~
ti6 seguidamente a una clasificacidén gramlométrica a tra-
vés de un tamiz de abertura de malla 0,841 mm, asunque esta
etapa no es necesaria, y se envasé., El producto era f4cil-
mente distribuible mediante el empleo de un equipo digtri-
buidor automgtico, que tenia un tamaflo dé orificio de‘aprg
ximadamente 1,27 a 0,254 mm, y era adecuado para utilizar-
1o con técnicas de soldeo de precisién,’ por ejempld, en la
fabricacién de componentes electrénicos y de joyerlia. El
producto tenfa una viscosidad de 35.000 a 65.000 centipoi
ses (supra) y mostraba, tanbién una buena egtabilidad de la
suspensién y de la viscosidad, tal como se ha definido arri

ba. La pasta soldaba bien sobre cobre o latén, sin que sal
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- picara bajo la accibén de la llama directa.

La presente invencién es adecuvada para la fabri-

cacibn de pastas para soldadura fuerte y para infiliracién,
|
ademds de para pastas para soldadurs blanda. A este respec

to; el componente de polvo metdlico puede ser cualguier mgl

- tal, 6xido o aleacién, que en las condiciones de temperatu

ra y/o atmésfera que reinaen durante la operacién de unién,
sea capaz de unirse mecénicamente o fundirse con un suks~
trato o substratos de metal, éxido o aleacién, a los cualeF

es aplicado. A modo de ejemplo, aguel puede ser cualquiéfa'

de los maferiales de unién usuales, tales como polvos de :
aleaciébn pafa soldadura blanda (mezclas de polvo de plomo %
y estaﬁo);‘mezclas de polvo de zinc y estafio para unir'éig

minio, polvo de cobre, polvo de cobre j de 6xido de corre,

polvo de cobre y de cobre fosforoso y polvo de plata.

Los tamafios de particula de los polvos metdlicos
empleados, depende de la aplicacidn y, en particular, del
equipo de distribucién utilizado. En el caso de las pastas
de soldadura, utilizando polvos de aleacidén blanda de plo-
mo y estaflo, el tamafio de particula debe ser inferior a
abertura de malla 0,149 mm., Para la distribucién en un equi
po de un tamafio de orificio de 1,27 a 0,254 mm, el polvo me
t4lico pasa preferiblemente a través de un tamiz de abertu
ra de malla 0,044 mm,

Los disolventes que pueden emplearse en el proce
dimiento de la presente invencidn, son aguellos compuestos
orgénicos, normalmente ligquidos, tradicionalmenté utiliza-
dos para la preparacidén de pastas de unibén. Es esencial que

el disolvente no sea voldtil a la elevada temperatura em-

pleada para el mezclado de los componentes del vehiculo de
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- la pasta, ¥y que dicho disolvente sea uno en el cual los in

- nas, tales como dibromhidrato de hidrazina, urea, diclorhi
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gredicntes de la segunda fase (principalmente el fundente)
no sean solubles a la temperatura ambiente. Ejemplos de di
solventes adecuados son: monooleato de éter dihidroxidietili
co; Pluronics I~61 (derivado polioxialcohilénico del pro-
pilenglicol, marca registrada, VWyandot Chemical); éter di
hidroxi-diet{lico; 1,2-dihidroxipropano; &ter dietilico de
dietilenglicol; 1,2-etanodiol; isopropanol; agua; gliceri-
na; metoxipolietilenglicoles; acetato de éter monobutiiico
de etilenglicol; éter monohexilico de etilenglicol; aceites
minerales ligeros; gasolinz; queroseno; éter monohexilico
de dietilenglicol; metil-etil-cetona y dime¥il-benceno. 3Je
obtuvieron resultados particularmente eficaces, utilizanéo
una cetona, tal como N-metil-2-pirrolidona. Este disolvég
te tiene un alto punto de ebullicidén y es miscible con :w,
merosos codisolventes polaresg y no polares. Otras de tales
cetonas adecuadas son: Ne-vinil-2-pirrolidona, N~betahidroxi.:
~etilpirrolidone y 1-etil-2~pirrolidinona,

El ingrediente fundente puede ser cualgquier fun-
dente orgénico o inorgénico empleado tradicionalmente en
lag paétas de unidén, siendo fundentes préferidos la colofg
nia o la beta~alanina, Otros fundentes adecuados son los
4cidos carboxilicos monébésicos, tales como 4cido céprico
y 4cido léurico; los 4eidos carboxflicos dibasicos, tales
como &cido édipico y é4cido fumdrico; los 4cidos carboxfli-
cos tribésicos, tales como dcido citrico; los dcidos aromd

ticos, tales como 4cido benzoico y 4cido isoftélico; acido

mélico; diesteérato de polialeohilglicol; derivados de ami

drato de hidrazina, bromhidrato de monoetanolamina, trieta

|
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| nolamina, dimetilformamida y bromhidrato de trietilamina; y

fundentes inorginicos, tales como Acido bérico, cloruro
aménico, cloruro de amonio y zinc y fluoborato ﬁotésico.
Estos deben ser solubles, en las proporciones tradicional
mente empleadas, en el disolvente, a una temperatura eleva
da, y no deben ser solubles a la temperatura ambiente,

. Los aditivos particulares empleados, dependen de
la aplicacidén o uso de la pasta de unién, Como en el céso
del fundente, estos deben también ser solubles en el diéol‘

vente a una temperatura elevada, y no deben ser solubiesﬂa

" la temperatura ambiente, Los aditivos tipicos son uno o més

agentes tensioactivos, agentes espesantes, detergentes,. ac-
tivadores y agenftes desespumantes. -

Los aditivos particulares utilizados no son esen
ciales para la préictica de la presente invencidn, y se ajus
tan a la tecnologla conocida. Los agentes tensioactivos in
cluyen alcanolamidas grasas y nonilfenoxipoli(etilenoxi)eta
nol, Un agente tensicactivo preferido es el Cérbowax 6000, |
un polietilenglicol de un peso molecular de 6.000, vendido
por la Unién Carbide. Los agentes espesantes adecuados son
hidroxietilcelulosa, metocelvlosa y goma xantham., Un agen-
te egpesante preferido es la cera de ozoquerita, siendo uns
de tales ceras la 77 W Flakes, mencionada arriba, fabricada
por Fraﬁk B, Ross Company. La cera es %otaimente saturada
¥ es exnepcionalmente estable a la oxidacidn;

‘ En cuanto a la seleccidén de componentes utiliza-
da, las proporciones empleadas dependen del uso final o

aplicacién., El componente de polvo metdlico estd presente,

. normalmente, en el margen del 50 al 90%, y el vehiculo es-

t4 presente en el margen de aproximadamente 10 a 50%, La
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L cantidad de disolvente en el vehfculo es la necesaria para
obtener una solucidén transparente o substancialmente transg
parente, a la temperatura de mezclado seleccionada y, estd
dictada, también, por la viscosidad del producto final de~

aseado,
EJEMPLO 2

Este ejemplo ilustra la preparacién de una pﬁﬁta
de soldadura, que tiene una actividad fundente relativamen
te intensa. Es utilizable para el soldeo de metales fabri
cados, por ejemplo, en la industria de automocidn, y para

el soldeo en joyeria.

Ingrediente Porcentaje =

Ingredientes fundentes

Acido adipico 14

Urea ' 14

Diestearato de polialcohilglicol

(Peg 6000 DS, marca registrada,

Unién Carbide) 3
Disélvéﬁtes

Monooleato de éter dihidroxi-dig

t{lico (Peg 400 M.0., marca re-

gistrada, Unién Carbide) 40

Derivado polioxialcohilénico de 4

- propilenglicol (Pluronics I~61,

marca registrada, Vyandot Chemical) 18
N-metil-2~pirrolidona 1
- Activador

Beta-alanina 2,5 %)
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_ polvo de aleacién de plomo~estafio (60/40), en la proporcién

- de un 80% de polvo metilico y un 20% de vehiculo, para la’

Ho}r nGm. 1 7
Bromhidrato de trietilamina 2,5 % 10
N-metil-2~pirrolidona 5,0 %
Total , ' 100 %

En este ejemplo, se empledé en general el mismo mé
todo que en el'Ejemplo 1, a excepcién de que la formulacidn
activadofa fue molida por separado hasts un tamafio de par-
ticula fino, y fue afiadida al vehiculo enfriado de otqu
ingredientes fundentes y disolventes, despuéds del enfria-
miento, por ejemplo, con adicién de metal. La molienda fi-
na de la formulacidén activadora fue realizada por molienda
en Inimedo, utilizando una cantidad de la Nemetilw2-pirroll -
dona como disolvente, hasta un tamafio de particula aproxi—
madamente igual que el del metal, por ejemplo, aproximada—- '
mente inferior a 85 micras, determinado con un calibradot
de firmura de molienda, Como en el caso del metal, este ta-
mafio de particula esteba dictado por el tamafio del orificio
del équipe distribuidor automitico., En contraéte, la formie
lacidén de disolvente/fundente se enfrié a una velocidad lo
suficieptemente répida para obtener un tamafio de particula
inferior a unas 30 micras (determinado con un calibrador de
finura de molienda), a fin de obtener una estabilidad de la
viscosidad y una estabilidad de la suspensién satisfacto~
rias. Se comprobd que la viscosidad del vehiculo era de
30.000 a 40.000 ceqtipoises, @eterminada a 25,5690, con un
viscosimetro Brookfield, mencionado arriba.

El vehfculo, incluido el activador, se mezeld conl

preparacién del producto en pasta final,




P-

10

15

20

25

30
26059

Hojit nim. iS

Los datos especificos sobre el método enpleado
fueron los scisuientes:

Temperatura de calentomiconto del

vehiculo ' 1042C

Tiempo de calenxdmiento 15 a 25 mimutos
Ticmpo de mezclado adicilonal 25 minﬁtos
Tiempo de enfriomiento unog 20 mimutos
Tempersiurae final de enfriamiento 320¢, .
lezelado con activador 10 minmutos. -

El mezclador de rodete 20, de alta velocidad;:be
utilizdé durante el calentamiento y mezclado inicialesy 2
unas 650 revoluciones por minuto, y durante aproximadamente
los primeros 5 mimutos del ciclo de enfriamiento, después
de lo cual se rcalizd el mezclado utilizando la rasqueta
22, a unas 27 revoluciones por minuto.-La rasqueta se uiiw-
1lizé durante el ciclo de elaboraciédn,

En este ejemplo, el activador y el metal pueden
ser mezclados con'el vehiculo en cualquier momento, los dos
juntos o por separado. En todog log casos, es pogible nre-
parar el vehiculo de la pasta y almaceﬁar el mismo durante
periodos de tiempo substanciales, antes de mezclarlocon el
metal y/o activador. Desde luego, se entiende que otros in
gredientes aditivos cristalinos o normelmente sélidos, dig
tintos del activador, pueden ser mezclqdos con el vehicu-
lo_de la pasta, después de la preparacién del mismo.

En los ejemplos anteriores, se empled una elabo-
racibén discontinua. la presente invencibn tiende también
por si misma a una elazboracién contimia. Esta se realiza
mezclando los componentes del vehiculo, a una temperatura

elevada, en un recipiente mezclador, empleando preferible~
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|_mente un intercambio de calor indirecto y, seguidamente, hal
ciendo pasar de modo contimuo el producto fluido a un cam-
biador de celor indirecto y continuo, que puede ser un re
frigerante del tipo de contracorriente o de corr;entes del
5 mismo sentide, que comprende un recipiente o una serie de
recipientes, a través de los cuales se hace pasar un refri
'geranie airededor del recipiente interior o de la gerie de
ellos, que contienen el producto fluldo. En el interior del
recipiente o de la serie de éstos, se disponen rasquetas. gi
10 ratorias, para evitar la acumilacién de producto enfriada
gobre las paredeg del recipiente. Sin embargo, agui también
es deseable una agitacién mecénica minima, Sin embargq,’el
enfrismiento de choque se efectia para reducir la temper%—
tura del vehiculo a la necesaria para inhibir una reaccién
15 importante del polvo metédlico con los constituyentes écidbs
del vehiculo. El1 producto enfriado se traslada continmamen
| te, désde el refrigerante, por medio de una bomba Koyno o
de una bomba similar de desﬁlazamiento positiéo, hasta uvn
recipiente megzclador, en el que, empleando técnicas de mez
20 clado t;adicionales, se mezcla el polvo metdlico con la pag
ta del 'vehiculo.

En lugar de enfriar mediante iniércambio indirec
to de calor, es posible enfriar bruscamente de otraS‘ﬁane—
ras, por ejemplo, empleando un polvo metdlico que ha sido
25‘ sobreenfriado hasta una tempergkura suficientemente baja

yara eﬁecﬁuar el enfriamiento brusco o de choque. La tem-

peratura del polvo metilico debe ser lo suficientemente bg
Jja para evitar una exposicién indebida o excesiva del me?
~tal a la accién del vehiculo caliente. Como la proporcidén

30 en peso de polvo metdlico a vehiculo es del orden de 4 a 1,
26059
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- e puede'efectuar con facilidad el enfriamiento mediante

. mezclar los ingredientes del vehiculo, pero que, al mismo

.que la temperatura del vehiculo es suficientemente baja pa

Hojun nam. 20

polvo metdlico sobreenfriado. Desde luego, puede utilizar-
s¢ el enfriamiento por intercambio directo de calor con me
tal sobreenfriado, en combinacién con el enfriamiento indi
recto, pars efectuar el enfriamiento de chogue. Hablando
en términos generales, cuanto més répido sea el enfriamien
to, mejof.

Es esencial que la tempefatura final del polvo me
télico inhiba cualquier reaccién importante del polvo meta
lico con los constituyentes dcidos del vehficulo, Dicha tem
peragtura final puede aumentarse algo, disponiendo una capa
protectora sobre el polvo metélico, y se entiende que esﬁo
se encuentra dentro del alcance de la presente invencién.
Por ejemplo, puede dotarse al polvo metdlico de una capa de
cera protectora, empleando una cera que tenga un punto de

fusidén més alto que la temperatura elevada empleada para

tiempo, sea fdcilmente dispersada dicha cera a las temperg
turas de soldeo,

. Por lo tanto, de los ejemplos precedentes resul-
ta e#idente un amplio aspecto de esta invencién para 1a pre
paracidén de pastas de particulas metélicas, y ésta implica
disolver un agente formador de particulas, en un vehiéulo
a temperatura elevada, enfriar el vehiculo, usualmente has
ta una consistencia pastosa, mientras se preéipita también,
por. 1o_menos una parte del agente formador de particulas,
en forma de sbélidos (tal como cristales) en el vehiculo,

dispersar en é1 las particulas metélicas, cuando es seguro

ra evitar su reaccidén superficial substancial, y recoger la
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- pasta producto resultante a una temperatura que inhibe una

. control sobre el tamafio del precipitado, de tal manera que
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reaccibén mutua apreciable de sus componentes,
La'cdnsistencia de la pasta producto puede regu-
larse mediante el efecto de gelificacién de uno o mis com-
ponentes de ella, distintos de los agentes formadores de
particulas precipitadés y de las particulas metédlicas, por
ejemplo, agentes espesantes celuldsicos, tales como carboxi
metilcelulosa, Jjaebones aminicos o amdnicos o meﬂélicos; N
gimilares, Estos pueden estar disueltos o en dispersién. co
Toidal en el vehfculo. Puede obtenerse un control adicios
nal de la consistencis mediante el tamafio y la concentra-
cibn de las particulas precipitadas en el vehiculo, Talesg
agentes formadores de particulas pueden.sef, por ejemﬁlof
un fundente, tal como colofonia, o substancialmente iner-
tes, tales como una cera, y otros mimerosos ingredientes co

mines. La rapidez del enfriamiento del vehiculo ejerce un

cuanto mis répido es el enfriamiento, mis fino es dicho pre
cipitado y cuanto mas disminuye gl tamafio y aumenta le con-
centrac;dn de tales particulas, més alta es la consistencia,

» Las propias partfculas metélicas pueden ser tra-
tadas, por ejemplo, con agenbtes de quelacibén y/o con agen-
tes tensiocactivos, pudiendo ser también utilizadas para ajus
tar la consistencia, es decir, controlando la concentracién
de tales par%icﬁlas en la pasta, su tamafio dé particula y/o |
la diversidad de las configuraciones de las particulas me-
télicas, incluyendo estas configuraciones las particulas me
t4licas fracciohadas, las partfculas formadas por finos aglg
merados (incluso trabados), ineluidos aquellos aglomerados

con fundentes tales como boratos, o con materiales refracta
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_ rios, tales como silice, estando unas molidas en molino de

- del agente formador de particulas, deben ser también, por
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rodillos o en forma de copos, siendo otras esferoidales,
otrag aciculares y/u otras de forma geométrica esencialmen
te regular, tal como cibica., Diversas mezclas de estas di
versas configuraciones y diversos tamafios, pueden propor-
cionar una consistencia mis suave, mds pléastica, més atrac
tiva, pafa una carga bastante alta (que se aproxima al 40~
~50% en volumen o incluso superior), que si tales particy
las metdlicas son pequellag y de configuracidén comparativa
mente uniforme, Todas las particulas deben ser lo sufiéigg
temente finas para poderse distribuir a través de orificios
de la manera que sea necesaria, y generalmente no debeﬁ ser
més largas de unags 300 micras. |
Debido a que lo que queda principalmente, desﬁués
de que se efectua una unidén o una infiltracién con piezas
metélicas de substrato, o de que se infiltra un substrato
poroso, es metal (y, ocasionalmente, algin ingrediente fun
dente en una concentracién muy pequefia, si eé'que hay al-
guno), la fase contima o vehiculo debe ger susceptible de
desapargoer, es decir, debe ser capaz de vaporizarse, des-
componerse y/o quemarse, en las condiciones de uso, por
ejemplo, én un horno, Tales vehiculos son hidrocarburos 11
quidos normales de un bajo Indice de carbono Conradsoﬁ,,gl;
'coles, glicoles alcoxilados y/o glicerina, espesada opcio
nalmente con polimeros hidrocarbonados, materisles celulé-
sicos, llevando, ademéds, agenbes desespumanbes, agentes ten
sioactivos y activadores, tales como Nemetil-2~pirrolidona

y bromhidrato de trietilamina., Las particulas precipitadas

lo tanto, susceptibles de desaparecer (a excepcibn del de
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—pbésito de fundente, mindscu1§ o pera ataque quimico, que
pueda quedar).,

Por consiguiénte, siguiendo log preceptos de es-
ta invencién; se pueden ejercer, conjunta o individualmen-
te, diversos controles sobre la reclogla de la pasta, no S0
lamente mediante la seleécién de los componenteé quimicos
de la pasta, sino, también, controlando un surtido de con
figuraciones, tamafios de partfcula y concentracién., Las ven
tajas de esta invencién con relacibn a las précticas anﬁe— |
riores, incluyen la reproducibilidad del producto, el;goB
trol de su aptitud para ser extendido y su aptitud para ser
distriﬁuido. .

Fn ia Figura 1 de los dibujos

A = Disolvente
= Agente fundente
= Aditivo especializado
= Mezcla g temperaiura elevada
Enfriamiento brusco del vehfculo a & 292C

= Metal en polvo

= Mezcla del vehiculo y el metal en polvo

o a " YU o W
il

= Retirada del producto en forms de pasta.
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\
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Los puntos de invencién propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que. se
récogen en las reivindicaciones siguientes: o

' 18, 'Un procedimiento para preparar una pasta.de
unién de metales, en particular adecuada para el soldeo de
precisién con soldadura blanda y con goldadura fuerte, o pa
ra infiltracidn, caracterizado porgue se prepara un vehif
culo de pasta, mezclando, a una temperatura elevada, ingre
dientes de la pasta, que incluyen disolvente, fundente y-
aditivos especializados; enfriar dicho vehiculo y mezclar
polvo metdlico con él; teniendo lugar el mezclado sin una
exposicién importsmte del metal en polve a la acci§n del ve
hiculo a una temperatura elevada, y realizdndose el enfrig
miento hasta una temperatura gue inhiba cualquier reaccidn
importante del polvo metélico con el wehiculo, asi como en
condiciones de enfriamiento de chogue.

22, Un procedimiento de acuerdo con la reiﬁindg
cacién 12, caracterizado porque la temperatura elevada es
lo suficientemente alta para disolver el fundente y los adi
tivos 9specializados, en dicho disolvente.

32, Un procedimiento de acuerdo con las reivin-
dicaciones 18 o 28, caracterizado porque el enfriamiento
tiene lugar a una velocidad suficientevpara obtener una sug

pensién de un tamafio de particula fino, en la cual el famg
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‘indirectamente, con raspado contimmo de la capa enfriada
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fase no es substancialmente mayor de aproximadamente 40 mi
Cras. ‘

48, Un procedimiento de acuerdo con las reivine
dicaciones 12, 28 o 32, caracterizado porque una mayoris
de las particulas es inférior a unas 10 micras,-tal como se
determing mediante un calibrador de fimra de molienda,

' 52, Un procedimiento de acuerdo con cualguiers

de las réivindicaciones precedentes, caracterizado pdque

dicho enfriamiento tiene lugar a la velocidad de por lo me
nos 1,7¢C aproximadamente, por minuto,

62, Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado pdrqué
dicho enfriamiento tiene lugar hasta una temperaiuraAiﬁfé-
rior a unos 322C, 7

72, Un procedimiento de acuerdo con cualgquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porgue
dicha temperabura elevada se encuentra en el margen de apro
ximadamente 82 a aproximadamente 1279C.

82, Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
dicho enfriamiento se realiza en una zona de enfriamienﬁo

qgue tiene una superficie de intercambio de calor, enfriada

desde dicha superficie,

92, Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes,.caracterizado>porque‘
dicho disolvente est4 seleccionado de gntre: Nemetil~2-pi
rrolidona, N-vinil-2-pirrolidona, N-beta~hidroxi-etil-pi

rrolidona, 1~-etil-2-pirrolidinona, monooleato de éter di
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- hidroxidiet{lico, derivado polioxialcohilénico de propilen

glicol, éter dihidroxidictflico, 1,2-dihidroxipropanoc, gli
cerina, éter dietilioo.de dietilenglicol, isopropanol, agua
y megelas de los anteriores.

102, Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizédo porgue
dicho fundente es un compuesto seleccionado de entre : co
iofonia, beta~alanina, 4cidog orgénicos monobdsicos, 4cidos
orgénicos dibisicos, 4cidos orgénicos tribésicos, éciddé”
aromdticos, diestearato de polialcohilglicol, derivados or
génicos aminicos, dcido bérico y halogenuros de amonic iﬁog
génico; de zinc, de sodio o de. potasio. '

112; Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porqﬁ;
dicha pasta de unidén es una pasta de soldadura que com@reg
de un polvo de soldadura de estafio-plomo, N-metil-2-pirre
lidona, colofonia, un agente espesante y unbagente tensioac
tivo.

128, Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
dicho polvo met4lico y dicho vehiculo se emplean en las pro
porciones de aproximadamente 50 a 90% de polve metdlico y
10 & 50% de vehiculo. -

132, Un procedimiento de acuerdo con cﬁalquiera
de las feivindicaciones precedentes, caracterizado porgue
incluye, ademds, el mezclado de un aditivo de un tamafio de

particula fino, con el vehiculo de enfriamiento, ademis del

polvo metélico.

148, Un procedimiento de acuerdo con la reivin-

dicacién 138, caracterizado porque dicho aditivo es una for
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Eulacién éctivadora fundente.

152.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidén 12, caracterizado por disolver un agente formador
de particulas, susceptible de desaparecer, en dicho vehiqg
lo y a una temperatura elevada, siendo dicha temperatura
suficiente para hacer fluida la mezcla, enfriar dicho vehi-
culo eﬁ condiciones que hagan precipitar particulas en di-
cho vehiculo, dispersar dichas particulas netdlicas en ‘di-
cho vehiculo en condiciones que exclujan una exposiciéﬁ im-
portante de dichas particulas metdlicas a la accidn del'ye-
hiculo caliente, ¥y recogef la gasta producto resultanté;.a
una temperatura suficientemente baja para que sea inhibi;
da cualquier reaccién substancial entre sus componentes,
reguldndose la consistencia de dicha pasta producto, me-
diante: (i) el efecto de gelificacién de componentes de la
pasta distintos de dichas particulas precipitadas y de di-
chas particulas metdlicas dispersadas en dicho vehiculo, ¥
(ii) el ajuste de por lo menos uno de los siguientes pard- |
netros: (a) concentracién del agente formador de particulas
precipitado, (b) tamafio de particula del agente formador de
particulas precipitado, (c¢) concentracién de dichas parti-
culas metdlicas, (d) tamafio de particula de dichas particu-|
las metdlicas, y (e) diversidad de las configuraciones de
las particulas metdlicas.

162,.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidén 152, caractérizado porque dicha consistencia se
regula mediante dicho efecto de gelificacidén y dichos pard-
metros (a) y (b), y mediante el ajuste de por lc menos uno “
de los pardmetros (¢), (d) y (e).

172.~ Un procedimiento para preparar una pasta




30010

Holn nhm.” 28

de unién de metales.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, fepresentado en los dibujos que se acompaflan y pa-
ra los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintiocho hojas escri-

. w
ey

tas a méquina por una sola cara.

Medrid, 0 1.FER 1960
P.A. -
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