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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania materiatébw odniesienia dla bezotowiowych
stopbéw lutowniczych cynowo-indowych.

Znany jest z opisu patentu PL195528 wysokowytrzymaty, wysoceodporny na zmeczenie i wyso-
cezwilzajgcy bezotowiowy stop lutowniczy, zawierajgcy efektywne ilosci cyny, miedzi, srebra, bizmutu,
indu i antymonu, oraz posiadajacy 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, 0-12% In, od
0,5% do 5,0% Bioraz 0,2% do 2% Sb. Znany jest z opisu patentu PL201507 stop lutowniczy zasadniczo
bezotowiowy 0 podwyzszonych wiasnosciach, zawierajacy 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 ten moze zawieraé réwniez do 0,5% wagowego antyutleniacza lub dodatku przeciw kozu-
szeniu. Znany ze zgtoszenia P.334729 bezotowiowy stop cyny dla potgczen lutowanych zawiera do
0,25% wagowych indu i dodatek dla rozdrobnienia ziarna, ktérym jest stop zawierajgcy wagowo od 2,5
do 10% aluminium, od 1 do 5% magnezu i dopeftniajgcy cynk. Znany jest z opisu patentu 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 takze ze zgtoszenia
P.410962 sposéb otrzymywania materiatéw odniesienia dla stopéw lutowniczych cynowo-cynkowych
o zawartosci czystego Zn w zakresie 10-30%, polegajgcy na wtapianiu do stopu dodatkowych pier-
wiastkow, ktéry charakteryzuje sie tym, ze pod przykryciem wegla aktywnego w pionowym piecu sylito-
wym, w tyglu grafitowym nagrzewa sie do temperatury 1150°C cyne oraz zanieczyszczenia w postaci
Fe i Cu wytrzymujgc w tej temperaturze 15-40 minut, nastepnie po zebraniu z powierzchni ciektego
metalu wegla aktywnego stop schtadza sie do temperatury 660°C, dodaje na powierzchnie ciektego
metalu Al i Sb, korzystnie As, w ilosci od 0,1-0,001% masy stopu, i miesza mieszadtem obrotowym
w czasie 1-5 minut, kolejno za$ 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 temperatury odlewania 350°C, miesza mieszadtem obrotowym w czasie 1-5 minut i odlewa do kokili
stalowej o Srednicy 40 mm i wysokosci 300 mm, poddaje ochtodzeniu az do uzyskania stanu statego
i procesowi ciecia na kragzki o wysokosci 30 mm. Tak wykonany materiat odniesienia, nazywany wzor-
cem analitycznym, powinien cechowac sie jednorodnos$cig sktadu chemicznego w catej jego objetosci,
i nie powinien posiada¢ wad materiatowych w postaci rys, peknie¢ itp. Odlany materiat odniesienia po-
winien posiada¢ mikrostrukture drobnoziarnistg, ktérg mozna uzyskaé poprzez jak najszybsze schio-
dzenie odlewanego stopu.

Celem rozwigzania jest wytworzenie materiatu odniesienia dla stopéw lutowniczych cynowo-in-
dowych, stuzgcego do kalibracji urzadzen spektralnych wykonujgcych analize chemiczng stopéw Sn-In
o roznym stosunku procentowym Sn/In. Istotg wynalazku jest sposéb otrzymania materiatéw odniesienia
dla bezotowiowych stopow lutowniczych cynowo-indowych.

Istotg wynalazku jest spos6b otrzymywania materiatéw odniesienia dla bezotowiowych stopéw
lutowniczych cynowo-indowych przy uzyciu zaprawy cynowej, chrakteryzujgcy sie tym, ze zaprawe
otrzymang poprzez stopienie czystej cyny, lub zaprawy Snin, oraz Cu, Fe, Ni w piecu sylitowym w temp.
1200-1400°C, pod przykryciem wegla aktywnego w czasie od 1 do 2 godzin, w postaci stopu zawiera-
jgcego Sn, Cu, Fe i Ni, korzystnie In, nagrzewa sie w tyglu grafitowym do temperatury maks. 660°C i miesza
przez 5 minut mieszadtem obrotowym, po czym wtapia sie Sb, As, Ag, Au i Al wilosci 0,001-0,5% kazdego
pierwiastka, a nastepnie miesza sie przez 10 minut, chtodzi do temp. 450°C jednocze$nie wtapiajgc
pozostate zanieczyszczenia w postaci Zn, Bi, Cd i Pb oraz In w ilosci: 0,001-0,5% Zn, 0,001-0,5% Bi,
0,001-0,5% Cd, 0,001-0,6% Pb, 5,0-54% In, po czym miesza sie przez 10 minut, chtodzi do tempera-
tury odlewania ponizej 245°C, miesza przez czas do 10 minut, po czym odlewa do kokili zeliwnej o tem-
peraturze z zakresu 1-5°C.

Bazg do wytworzenia pozadanego materiatu odniesienia moze by¢ czysta cyna lub zaprawa Snin
znaczenie réznigca sie sktadem chemicznym od docelowego sktadu podanego w normie PN-EN ISO
9453. Przyktadowy skfad zaprawy Snin zamieszczono w ponizszej tabeli 1. Zaréwno gtéwne sktadniki
stopowe, jak rowniez dodatki stopowe uzyte do wytworzenia materiatu odniesienia, mozna stosowaé
w postaci czystych metali.
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Tabela 1. Sredniskiad zaprawy Snin52

Sredni skiad zaprawy Sn-In [%]

Sb As Bi Sn Za Al In
0,006 |0,005] 0,012 | 52,2 [ 0,0005|0,0005 | 48,03
Cd | Cu Ni Pb Ag Au Fe
0,0001 | 0,016 | 0,0026 | 0,025 | 0,0008 | <0,001 | 0,0024

Po obliczeniu i nawazeniu dodatkéw stopowych oraz stopieniu zaprawe odlewa sie na stanowisku
odlewniczym, wyposazonym w pionowy piec sylitowy z mieszadtem obrotowym oraz kokilg zeliwng,
przy czym zaprawe topi sie w tyglu grafitowym.

Przyktad

Proces technologiczny wytwarzania materiatu odniesienia obejmowat:

- przygotowanie stopu (zaprawy) z czystej cyny i sktadnikéw trudnotopliwych: Fe, Cu, Ni,
- wtopienie zanieczyszczen: Sb, As, Ag, Au, Al w temperaturze 600°C,

- wtopienie zanieczyszczen: Zn, Bi, Cd, Pb, In w temperaturze 450°C,

—  schiodzenie do temperatury odlewania 200°C.

Stop wstepny (zaprawe) wykonano z czystych metali w ilosci 522 g Sn, 0,176 g Ni, 0,274 g Fe,
0,6 g Cu, stopionych w piecu sylitowym w tyglu grafitowym pod przykryciem wegla aktywnego, w tem-
peraturze 1300°C. Kgpiel stopowg wytrzymano w zadanej temperaturze przez 1 godzine, przy czym jej
powierzchnie przysypano warstwg wegla drzewnego w celu zapobiegniecia utlenieniu ciektego metalu.
Tak przygotowang zaprawe, sktadajgcg sie z cyny oraz skfadnikéw trudnotopliwych, zastosowano jako
baze do przygotowania pozgdanego sktadu chemicznego stopu przeznaczonego na materiat odniesie-
nia. Wiasciwy wytop prowadzono w pionowym piecu sylitowym wyposazonym w mieszadto obrotowe.
Stop wstepny w ilosci 523,05 g nagrzano w tyglu grafitowym do temperatury 600°C i mieszano przy
uzyciu mieszadta obrotowego przez 5 minut. Nastepnie na powierzchnie kapieli stopowej dodano:
1,143 g Sb, 0,385 g As, 0,61 g Au, 1,1484 g Ag oraz 0,0153 g Al i mieszano przez 10 minut.
Kolejnym etapem byto schiodzenie kagpieli do temperatury 450°C, w ktérej dodano: 0,82 g Pb, 1,146 g
Bi, 0,0263 g Cd, 0,0166 g Zn oraz 560,5 g In i mieszano przez kolejne 10 minut. Ostatnim etapem
byto schtodzenie kgpieli stopowej do temperatury odlewania, ktéra wynosita 200°C. Przed samym
odlewaniem kgpiel mieszano przez 5 minut po czym odlano do kokili zeliwnej o $rednicy 40 mm
i wysokosci 400 mm, ktérej temperatura wynosita 5°C. Odlany wlewek poddano analizie jednorod-
noéci sktadu chemicznego.

Tak otrzymany materiatu odniesienia dla stopu lutowniczego cynowo-indowego zawierat ok. 48%
Sn, reszte stanowit ind i zanieczyszczenia.

Zastrzezenie patentowe

1. Sposo6b otrzymywania materiatéw odniesienia dla bezotowiowych stopdéw lutowniczych cy-
nowo-indowych przy uzyciu zaprawy cynowej, znamienny tym, ze zaprawe otrzymang po-
przez stopienie czystej cyny, lub zaprawy Snin, oraz Cu, Fe, Ni w piecu sylitowym w temp.
1200-1400°C, pod przykryciem wegla aktywnego w czasie od 1 do 2 godzin, w postaci stopu
zawierajgcego Sn, Cu, Fe i Ni, korzystnie In, nagrzewa sie w tyglu grafitowym do temperatury
maks. 660°C i miesza przez 5 minut mieszadtem obrotowym, po czym wtapia sie Sb, As, Ag,
Au i Al w ilosci 0,001-0,5% kazdego pierwiastka, a nastepnie miesza sie przez 10 minut,
chtodzi do temp. 450°C jednocze$nie wtapiajac pozostate zanieczyszczenia w postaci Zn, Bi,
Cd i Pb oraz In w ilosci: 0,001-0,5% Zn, 0,001-0,5% Bi, 0,001-0,5% Cd, 0,001-0,5% Pb
i 5,0-54% In, po czym miesza sie przez 10 minut, chtodzi do temperatury odlewania ponizej
245°C, miesza przez czas do 10 minut, po czym odlewa do kokili zeliwnej o temperaturze
z zakresu 1-5°C.



