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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymania jednorodnych materiatéw odniesienia dla bezo-
towiowych stopow lutowniczych cynowo-bizmutowych.

Znany jest z PL 195528 wysokowytrzymaty, wysoce odporny na zmeczenie i wysoce zwilzajgcy
bezotowiowy stop lutowniczy, zawierajgcy efektywne ilosci cyny, miedzi, srebra, bizmutu, indu i anty-
monu, oraz posiadajgcy temperature topnienia pomiedzy 175 a 215°C. Charakteryzuje sie on tym, ze
zawiera wagowo od 76 do 96% Sn, od 0,2 do 2,5% Cu, od 2,5 do 4,5% Ag, do 12% In, od 0,5 do 5,0%
Bi oraz 0,2 do 2% Sb. Znany jest z PL 201507 stop lutowniczy, zasadniczo bezotowiowy, o lepszych
wiasnosciach, zawierajgcy od 88,5 do 93,5% wagowych cyny, od 3,5 do 4,5% wagowych srebra, od 2,0
do 6,0% wagowych indu oraz od 0,3 do 1,0% wagowego miedzi. Stop lutowniczy moze zawiera¢ row-
niez do 0,5% wagowego antyutleniacza lub dodatku przeciw kozuszeniu. Znany jest ze zgtoszenia
P.334729 bezotowiowy stop cyny dla pofaczen lutowanych, zawierajacy do 0,25% wagowych indu i do-
datek dla rozdrobnienia ziarna, ktérym jest stop zawierajacy wagowo od 2,5 do 10% aluminium,
od 1 do 5% magnezu i dopetniajacy cynk.

Znany jest z PL216987 bezotowiowy, modyfikowany lut cynowo-cynkowy do lutowania miekkiego,
charakteryzujgcy sie tym, ze zawiera wagowo 88,80-93,99% cyny, 6—11% cynku oraz 0,01-0,2% litu.
Znany jest ze zgtoszenia P.410962 sposo6b otrzymywania materiatéw odniesienia dla stopéw lutowni-
czych cynowo-cynkowych o zawartosci czystego Zn w zakresie 10-30%, polegajgcy na wtapianiu do
stopu dodatkowych pierwiastkéw, ktéry charakteryzuje sie tym, ze pod przykryciem wegla aktywnego,
w tyglu grafitowym pieca sylitowego, nagrzewa sie do temperatury 1150°C cyne oraz zanieczyszczenia
w postaci Fe i Cu i wytrzymuje w tej temperaturze 15-40 minut, nastepnie po zebraniu z powierzchni
ciekfego stopu wegla aktywnego stop schtadza sie do temperatury 660°C, dodaje na jego powierzchnie
Al'i Sb oraz As w ilosci od 0,1% do 0,001% masy stopu, i miesza mieszadtem obrotowym w czasie 1-5
minut, oraz kolejno wtapia sie w temperaturze 480°C Zn i zanieczyszczenia w postaci Cd i/lub Bi i/lub
Pb i miesza mieszadtem obrotowym w czasie 1-5 minut, i tak wytworzony stop chtodzi sie do tempera-
tury odlewania 350°C, miesza mieszadtem obrotowym w czasie 1-5 minut i odlewa do kokili stalowej
o $rednicy 40 mm i wysokosci 300 mm, chtodzi sie az do zestalenia a potem tnie na krgzki o wysokosci
30 mm.

Stop przeznaczony na certyfikowany materiat odniesienia musi posiada¢ jednorodny sktad che-
miczny w catej jego objetosci, zaréwno gtéwnych skifadnikoéw stopowych oraz dodatkowych sktadnikéw
stopowych stanowigcych zanieczyszczenie.

Odpowiedni poziom zanieczyszczeh ma bardzo duze znaczenie podczas kwalifikowania stopow,
poniewaz jest on regulowany miedzynarodowymi ustaleniami normatywnymi lub normami wewnetrz-
nymi producenta. Odlany wlewek po przecieciu powinien posiadaé powierzchnie bez wad makroskopo-
wych takich jak pekniecia, wgtebienia lub rysy. Celem wynalazku jest opracowanie materiatu o takich
wiasciwosciach. Sktad chemiczny stopu przeznaczonego na materiaty odniesienia powinien by¢ jedno-
rodny w catej objetosci i odlewany powyzejtemperatury likwidusu. Ciekty stop wlany do wlewnicy stygnie
do temperatury likwidusu. Odbiér ciepta na granicy likwidus-solidus powoduje krystalizacje. Przecho-
dzenie metalu ze stanu ciektego w staty zwigzane jest nie tylko z krystalizacjg ale réwniez z segregacija,
jak i krystalizacjg innych faz. Przy stygnieciu stopu nastepuje skurcz, co wigze sie z réznym stanem
naprezen. Naprezenia wewnetrzne generujg odksztatcenia, dlatego tez przy zbyt duzej energii odksztat-
cenia powstajg mikropekniecia, ktére mogq sie rozrasta¢ az do peknieé na catym przekroju wlewka.
Czas odlewania stopu jak i czas chtodzenia powinien by¢ mozliwie jak najkrétszy, aby wielko$¢ powsta-
tych krysztatéw byta jak najmniejsza oraz aby zapobiec zjawisku segregaciji gtdwnych sktadnikéw sto-
powych i zanieczyszczen.

Celem wynalazku jest opracowanie takiego sposobu otrzymywania materiatu odniesienia, ktéry
moze stanowi¢ produkt przeznaczony do oznaczania zawartosci Sn, Cu, Fe, Ni, Al, Sb, As, Ag i Au
w stopach lutowniczych typu SnBi.

Istotg wynalazku jest sposéb otrzymania materiatébw odniesienia dla bezotowiowych stopéw lu-
towniczych cynowo-bizmutowych przy uzyciu zaprawy cynowej, charakteryzujgcy sie tym, ze przygoto-
wuje sie zaprawe cynowg poprzez stopienie czystej cyny z dodatkiem Cu, Fe i Ni w tyglu grafitowym
pieca sylitowego w temperaturze z zakresu 1200-1400°C i pod przykryciem wegla aktywnego, w czasie
od 1 do 2 godzin, a nastepnie doprowadza zaprawe do skrzepniecia, po czym topi sie cyne i bizmut lub
stop wstepny Sn-Bi w tyglu grafitowym pieca sylitowego, nagrzewa do temperatury 660°C i rozpoczyna
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mieszanie ciektej kgpieli, podczas ktdérego wtapia sie Al, Sb, As, Ag, Au w ilosci 0,001-0,5% wag. kaz-
dego z nich oraz dodaje sie uprzednio przygotowang zaprawe cynowg, za$ po wtopieniu i dodaniu wyzej
wymienionych sktadnikéw kgpiel miesza sie mieszadtem obrotowym przez 10 minut, po czym schtadza
do temperatury 450°C, a nastepnie wtapia Zn, Cd, Pbi In w iloéci 0,001-0,5% wag. kazdego z nich, po
czym znowu miesza sie kgpiel przez czas 10 minut, schfadza sie do temperatury 245°C, miesza dalej
przez czas do 10 minut i odlewa do kokili zeliwnej o temperaturze z zakresu 1-5°C.

Przyktad |

Przedstawiony przyktad dotyczy odlania materiatu odniesienia dla bezotowiowego stopu lutowni-
czego cynowo-bizmutowego, zawierajgcego ok. 58% Bi oraz 42% Sn.

Jako materiat bazowy zastosowano czyste metale.

W pierwszej kolejnosci zaprojektowano sktad chemiczny odlewanego stopu zgodnie z norma
PN-EN ISO 9453. Przygotowano zaprawe cynowa, tj. czystg cyne w ilosci 10 graméw wraz z zanie-
czyszczeniami w ilosci 2,4 g Cu, 1,15 g Fe oraz 0,9 g Ni stopiono w tyglu grafitowym pieca sylitowego
w temperaturze 1300°C i pod przykryciem wegla aktywnego. Czas wytrzymania zaprawy cynowej w tej
temperaturze wynosit 1 godzine. Tak przygotowang zaprawe cynowg po zakrzepnieciu dodawano w po-
staci statej do stopu wstepnego. VWhasciwe przygotowanie stopu Sn42Bi58 polegato na stopieniu 2344 g Bi
i 1662 g Sn w postaci czystych metali w tyglu grafitowym w pionowym piecu sylitowym oraz nagrzaniu
do temperatury 660°C. Nastepnie ciekty stop mieszano przy uzyciu mieszadta obrotowego laboratoryj-
nego. Podczas mieszania dodawano zanieczyszczenia w ilosci: 0,1 g Al, 6 g Sb, 1,6 g As, 6 g Ag,
2,4 g Au oraz wczesniej przygotowang zaprawe cynowg. Czas mieszania kgpieli wraz z dodatkami
w temperaturze 660°C wynosit 10 minut. Nastepnie po wytgczeniu mieszadta schtodzono stop do tem-
peratury 450°C i dodawano zanieczyszczenia: 0,1 g Zn, 0,11 g Cd, 2,9 g Pb oraz 6 g In. Czas mieszania
po dodaniu zanieczyszczen wynosit 10 minut. Po wtopieniu wszystkich zanieczyszczen tak przygoto-
wany stop, pod wzgledem sktadu chemicznego, schtodzono do temperatury odlewania 245°C. Po uzy-
skaniu zgdanej temperatury, przed samym odlaniem stop mieszano przez 5 minut i odlano do kokili
zeliwnej o Srednicy wewnetrznej 40 mm i pojemnos$ci ok. 5 kg. Temperatura kokili podczas odlewania
wynosita 1°C. Odlany materiat odniesienia dla stopu lutowniczego bezotowiowego Sn42Bi58 w iloSci
4036 g zawierat wagowo: 41,17% Sn, 58,07% Bi, 0,002% Zn, 0,02% Ni, 0,02% Fe, 0,002% Cd, 0,039%
As, 0,002% Al, 0,15% Ag, 0,15% In, 0,06% Au, 0,06% Cu, 0,15% Sb, 0,07% Pb.

Przyktad Il

Przedstawiony przyktad dotyczy odlania materiatu odniesienia dla bezotowiowego stopu lutowni-
czego cynowo-bizmutowego, zawierajgcego ok. 58% Bi oraz 42% Sn. Jako materiat bazowy zastoso-
wano stop zawierajgcy 41,3% Sn, 58,6% Bi, 0,05% Cu, 0,02% Fe i 0,02% Ni. W pierwszej kolejnosci
zaprojektowano sktad chemiczny odlewanego stopu zgodnie z normg PN-EN ISO 9453. Przygotowano
zaprawe cynowa, tj. czystg cyne w ilosci 10 graméw wraz z zanieczyszczeniamiw ilosci 0,4 g Cu, 0,35 g Fe
oraz 0,1 g Ni stopiono w tyglu grafitowym pod warstwg wegla aktywnego w piecu sylitowym w tempera-
turze 1300°C. Czas wytrzymania zaprawy cynowej w tej temperaturze wynosit 1 godzine. Tak przygo-
towang zaprawe cynowg po zakrzepnieciu dodawano w postaci statej do stopu wstepnego. Whasciwe
przygotowanie stopu Sn42Bi58 polegato na stopieniu 4000 g stopu wstepnego w tyglu grafitowym w pio-
nowym piecu sylitowym oraz nagrzaniu do temperatury 660°C. Nastepnie ciekty stop mieszano przy
uzyciu mieszadta obrotowego laboratoryjnego. Podczas mieszania dodawano zanieczyszczenia w ilo-
Sci: 0,1 g Al, 6 g Sh, 1,6 g As, 6 g Ag, 2,4 g Au oraz wczes$niej przygotowang zaprawe cynowg. Po
wtopieniu i dodaniu w/w sktadnikéw kgpiel mieszano mieszadtem obrotowym przez 10 minut w tempe-
raturze 660°C. Nastepnie po wytgczeniu mieszadta schtodzono stop do temperatury 450°C i dodawano
zanieczyszczenia: 0,1 g Zn, 0,11 g Cd, 2 g Pb oraz 6 g In. Czas mieszania po dodaniu zanieczyszczen
wynosit 10 minut. Po wtopieniu wszystkich zanieczyszczen tak przygotowany stop, pod wzgledem
sktadu chemicznego, schtodzono do temperatury odlewania 245°C. Po uzyskaniu zgdanej temperatury,
przed samym odlaniem stop mieszano przez 5 minut i odlano do kokili zeliwnej o srednicy wewnetrznej
40 mm i pojemnosci ok. 5 kg. Temperatura kokili podczas odlewania wynosita 1°C. Odlany materiat
odniesienia dla stopu lutowniczego bezotowiowego Sn42Bi58 w ilosci 4036 g zawierat wagowo: 41,17%
Sn, 58,07% Bi, 0,002% Zn, 0,02% Ni, 0,02% Fe, 0,002% Cd, 0,039% As, 0,002% Al, 0,15% Ag, 0,15%
In, 0,06% Au, 0,06% Cu, 0,15% Sb, 0,07% Pb.
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Zastrzezenie patentowe

. Spos6b, otrzymania materiatéw odniesienia dla bezotowiowych stop6éw lutowniczych cynowo-
-bizmutowych przy uzyciu zaprawy cynowej znamienny tym, ze przygotowuje sie zaprawe
cynowg poprzez stopienie czystej cyny z dodatkiem Cu, Fe i Ni w tyglu grafitowym pieca syli-
towego w temperaturze z zakresu 1200-1400°C i pod przykryciem wegla aktywnego, w czasie
od 1 do 2 godzin, a nastepnie doprowadza zaprawe do skrzepniecia, po czym topi sie cyne
i bizmut lub stop wstepny Sn-Bi w tyglu grafitowym pieca sylitowego, nagrzewa do temperatury
660°C i rozpoczyna mieszanie ciektej kgpieli, podczas ktérego wtapia sie Al, Sh, As, Ag, Au
w ilosci 0,001-0,5% wag. kazdego z nich oraz dodaje sie uprzednio przygotowang zaprawe
cynowa, zas po wtopieniu i dodaniu wyzej wymienionych sktadnikow kgpiel miesza sie mie-
szadtem obrotowym przez 10 minut, po czym schtadza do temperatury 450°C, a nastepnie
wtapia Zn, Cd, Pb i In w ilosci 0,001-0,5% wag. kazdego z nich, po czym znowu miesza sie
kgpiel przez czas 10 minut, schtadza sie do temperatury 245°C, miesza dalej przez czas do
10 minut i odlewa do kokili zeliwnej o temperaturze z zakresu 1-5°C.
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