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(57) Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von plattchenfdrmigen Silberpigmenten mit aktiver
Oberflache zur elektronischen Anwendung. Die wesentliche Charakteristik des Verfahrens besteht darin, daR das
Silberpulver in einer Suspension von organischem Losemittel in Gegenwart von oberfldchenaktiven Zuschlagstoffen
und Fettséuren bzw. deren Derivaten in einer Kugelmiihle oder Perlenmithle gemahlen wird. ‘
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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zur Herstellung plattchenférmiger Silberpigmente mit aktiver Oberflache zur -
elektronischen Anwendung, gekennzeichnet dadurch, dak das Silberpulver in einer Suspension
von organischem Ldsemittel in Anwesenheit oberfldchenaktiver Zuschlagstoffe und Fettsguren
bzw. deren Derivaten in einer Kugelmiihle oder Perlenmiihle gemahlen wird.

2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da der Mahlproze® bei 250°C Temperatur in
einem organischen Losemittel mit einer Viskositat von hochstens 0,003 Pa in Anwesenheit von
flachenaktiven Zuschlagstoffen und Fettsauren bzw. deren Derivaten in einer Kugelmiihle erfolgt.

3. Verfahren nach einem der Punkte 1 oder 2, gekennzeichnet dadurch, daR als Losemittel aromatische
Losemittel, vorteilhaft Benzol, Toluol oder Xylol, als Ester Ethylacetat, Methylacetat, Butylacetat,
Petroleumfraktion, vorteilhafterweise Lackbenzin oder deren Gemisch verwendet werden.

4. Verfahren nach einem der Punkte 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, da@3 als oberflachenaktiver Stoff
das Ammoniumsalz von ungeséttigter Polycarbonséure, Ester einer Carbonsédure von hohem
Molekiilgewicht, Stearinséure, Leindlséure, organophiler Bentonit bzw. deren Gemisch verwendet
wird.

5. Verfahren nach einem der Punkte 1 bis 4, gekennzeichnet dadurch, daf3 die oberflachenaktlven
Stoffe in einer Menge von 2,56-12,5% auf das Silber bezogen in dem organischen Mahimedium
geldst werden.

8. Verfahren nach einem der Punkte 1 bis 5, gekennzelchnet dadurch dald der Mahiprozel
28-40 Stunden lang durchgefihrt wird.

7. Verfahren nach einem der Punkte 1-6, gekennzeichnet dadurch, daf3:das Massenverhaltnis
zwischen dem Silberpulver und dem Mahimedium in einem Bereich zwischen 3:1 und 1:1 liegt.

8. Verfahren nach einem der Punkte 1-7, gekennzeichnet dadurch, da? das Massenverhéltnis
zwischen den Kugeln und dem Silberpulver in einem Bereich zwischen 15:1 und 5:1 liegt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung plattchenférmiger Silberpigmente mit geringer Kornabmessung, grofer
spezifischer Oberfliche und besonderen Flacheneigenschaften, die zur Erzeugung von in der elektronischen industrie
verwendbaren leitenden Lacken, Pasten und Klebestoffen von Produkten zum Siebdruck geeignet sind. Ein Silberpulver mit
derartigen spezialen Eigenschaften kann ausschlieRlich durch die nachtragliche Flachenbehandiung eines, woméglich durch
chemische Reduktion hergestellten Silberpulvers mit &uRerst feiner KorngréBe (1-3 ) gewonnen werden.

Das zu elektronischen Zwecken erzeugte Silberpigment mit laminérer Struktur und aktivierter Oberflache kann emgemlscht flr
die in der elektronischen Industrie verwendeten tixotropischen Lacke, Pasten oder Klebstoffe Verwendung finden.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

- Nach einem in der US-PS 2002891 beschrigbenen Verfahren ist es bereits bekannt, Al-Pulver der KorngréBe von 1504 in
Petroleumfraktion, mit 3% Stearinsdure und 1% Aluminiumstearat zu mahlen, wobei das so erhaltene glanzende laminére
Aluminiumpigment zu grobkornig ist, um fir den Siebdruck verwendet werden zu kdnnen.

GemaR Offenbarung der GB-PS 1191204 werden leicht bearbeitbare Metalle in Wasser unter Zugabe von 2—- 0% Fettsdure mit
groRerer Kohlenstoffatomzah! gemahlen. Das als Ausgangsstoff dienende Metallpulver weist einen Durchmesser unter 4mm
auf, oder die Oberflache der Folie unterschreitet die 5mm?2 Auch das nach diesem Verfahren gewonnene Produkt ist fiir den
Siebdruck nicht geeignet.

Entsprechend einer weiteren Losung des Standes der Technik (EP-PS 0021439) wird Silberpulver mit der KorngroBe unter 8 1in
einem waRrigen, auf das Silber bezogenes 0,2-0,5% Fettsiure (Olsiure, Stearinsiure, Leindlsaure oder Linolenséure)
enthaltendes Medium gemahlen. :

Die Fettsdure chemiesorbiert sich dabei an der Oberflache des Silberpulvers in einer monomolekularen Schicht. Der MahlprozeB
~ erfolgt mit Hilfe von Glaskugeln mit einem Durchmesser von 3-8 mm, und zwar 48 bis 64 Stunden lang.

Der Nachteil der bereits bekannten technischen Lésungen besteht darin, daf die Produktivitat des Verfahrens wegen der langen
Operationsdauer zu niedrig ist und das erhaltene plattchenférmige Silberpigment bleibt weit hinter den angegebenen Daten
sowohl hinsichtlich der Qualitéat als auch des Grades der Anisometrie zurtick und genligt den an die elektronische Dickschicht
gestellten technologischen Anspriichen nicht. So betrégt z. B. das gestreute Volumen des Olssure enthaltenden Pigments im
wiBrigen Medium 2,5-4,7 g/cm?®. Demgegeniiber betrégt das seitens der elektronischen Dickschichttechnologie geforderte
gestreute Volumen des Silberpigments 0,7-0,8 g/em®.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, sowohl die Produktivitat des Verfahrens zu erhéhen als auch die Qualitat der pléittchenférmigen
Silberpigmente zu verbessern.
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Darlegung des Wesens der Erfindung |

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung plattchenférmiger Silberpigmente mit aktiver
Oberflache zu schaffen, mit dem einerseits das Zusammenhaften der Metallpulverteilchen verhindert und andererseits
flachenaktive Zuschlagstoffe der Oberflache zugefiihrt werden.

Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, daR das gemahlene aus annahernd isometrischen Kdrnern bestehende Pulver aus leicht

bearbeitbaren Metallen in einer Suspension eines organischen Mediums, mit Hilfe von anion- und/oder kationaktiven

oberflachenaktiven Zuschlagstoffen und Fettséuren bzw. deren Derivaten nicht nur zur Abnahme der KorngroRe, sondern auch -

zur bedeutenden Anderung in Form und Eigenschaften fiihrt. Infolge der abflachenden Wirkung der Kugeln erhalten die Korner

_ eine laminire Struktur, wobei die Zuschlagstoffe an der Oberflache der Plattchen adsorbierend die Qualitat des Produkts .
verbessern, und zwar wird die Dispersitat erhdht, das Produkt organophil, die Fldche stark anisometrisch und gréRer. Das
Verhéltnis der charakteristischen Dimensionen (Lénge, Breite, Stérke) der hergesteliten Korner liegt aufgrund
elektronmikroskopischer Aufnahmen im Bereich zwischen 15:10:1 und 100:10:1.
Gem4R der Erfindung geht man bei der Herstellung des plattchenférmigen Silberpigments von einem durch chemische
Reduktion hergestelliten, auf eine KorngréRe unter 10 um abgesichteten Silberpulver der Reinheit 98,0% aus.
Das organische Mahimedium besteht aus einem Lésemittel, flichenaktiven Stoffen und Fettséure.

-Das organische Ldsemittel wird durch die L&sbarkeit der Zuschlagstoffe und die Viskositét des Mediums bestimmt. Die letztere
soll 0,003 Pa s bei 25°C nicht iiberschreiten. Als besonders geeighet haben sich folgende Losemittel erwiesen: aromatische
Lésemittel, Benzol und dessen Homologe, vorteilhaft Toluol, Xylol, Ester, vorteilhaft Ethylacetat, Methylacetat, Butylacetat und
deren in verschiedenen Verhiltnissen zusammengesetzte Gemische, des weiteren Petroleumfraktionen, wie auch Lackbenzin.
Die an der Oberfliche der Pigmentkdrner adsorbierten oberflachenaktiven Stoffe verhindern das Zusammenkieben des Puivers
in trockenem Zustand, so daf és leicht in Lacke, Pasten und Klebestoffe eingearbeitet werden kann. Die groBmolekiileren ’

. flachenaktiven Stoffe verleihen dem pléttchenférmigen Silberpulver einen organophilen Charakter, wodurch im Laufe der
Weiterverarbeitung die mit dem Pulver in das Gemisch gelangenden Luftblasen leicht entfernt werden kénnen und die Qualitat
nicht beeintrachtigen.

Wenn als oberflachenaktiver Stoff organophiler Bentonit, vorteilhafterweise durch lonenaustausch mit kationaktiven Tensiden
apolar gestellter Montmorillonit verwendet wird, kann der Widerstand des aus dem pléattchenférmigen Silberpigment
hergestellten Lackes, der Paste oder des Kiebestoffes sowie die Geschwindigkeit der Prézipitation des Silbers mit hohem
spezifischem Gewicht reduziert werden. Solite als oberflachenaktiver Stoff ungesattigte Fettsdure verwendet werden, férdert
diese das Aufschwimmen der Plattchen auf die Oberfléche des kolloidalen Mediums des Lacks oder der Paste, wodurch in der
daraus hergestellten leitenden Pastenschicht oben eine an Pigment reiche und daher gut leitende, unten aber an Bindemittel
angereicherte und daher auf die Grundflache gut haftende Schicht entsteht.

* Als flichenaktiver Stoff kann auch noch das Ammoniumsalz von ungesattigten Polycarbonséduren mit hoher
Kohlenstoffatomzahl (C15~Cys) oder deren mit niedrigen Alkoholen gebildete Ester, vorteilhaft Butylester, verwendet werden.
Die Flachenbehandlung erfolgt in einer Kugelmunhle oder Perlenmiihle. Um zu erreichen, daB im Laufe der Behandlung nicht ein
MahlprozeR, sondern ein abflachender und plattchenbildender Proze® stattfindet, ist die entsprechende Wahl der
Behandlungsumstande, wie die materielle Qualitat der Kugeln, deren Abmessungen, Massenverhaltnis Kugeln-Ag—Pulver,
Rauminhalt der Trommel und deren Umdrehungszahl sowie die Behandlungsdauer von duBerster Wichtigkeit.

Die Flichenbehandlung in der Kugeimiihle erfolgt mit Stahlkugeln @ bis 10mm unter Einhaltung eines Massenverhéltnisses
Kugel:Ag-Pulverim Bereich zwischen 15:1und 5:1 sowie eines Massenverhiltnisses organisches Medium:Ag-Pulverim Bereich
zwischen 3:1 und 1:1. Die Flachenbehandlung kann vorteilhaft in einer drehenden Trommel mit einer Umdrehungszahl von
90-140 U/min und einem Rauminhalt van 5dm? bei einer Behandlungsdauer von 28 bis 40 Stunden, vorzugswelse
32-36 Stunden, erfolgen.

Nach durchgefiihrter Fidchenbehandlung wird das plattchenférmige Pigment mit demim Mahlmedlum verwendeten Losemittel
gewaschen, mit Aceton gespilt und bei hdchstens '50°C getrocknet. Das auf diese Weise erhaltene Produkt enthalt noch immer
gine geringe Menge von aufgerauhten Kornern, so daf es zum Siebdruck erst nach einer entsprechenden KorngréRetrennung

. verwendet werden kann.

Ausfiihrungsbeispiele

Beispiel 1

In eine Mahltrommel mit einern Rauminhalt von 51 werden 2500g Stahlkugein @6 mm, durch chemische Reduktion erzeugtes
Silberpulver mit der KorngréRe unter 3um in einer Menge von 400g, das 1:1 Gemisch von Toluol-Ethylacetat, in der Menge von
150g sowie 10g organophiler Bentonit und 25g Palmitinsaure eingefilit. Das Gemisch wird 36 Stunden lang gemahlen, mit
einem Gemisch aus Toluol-Ethylacetat gewa'schen, mit Aceton zweimal durchgespult und bei Raumtemperatur getrocknet.

Beispiel 2

In eine Mahltrommel mit einem FaRvermdgen von 5| werden 4000g Stahlkugeln @ 10mm, 400g durch chemische Reduktion
hergestelltes Silberpulver mit einer KorngréRe von max. 3pm, ein Gemisch von Toluol-Ethylacetat in der Menge von 250g und
in einem Mischverhaltnis von 1:3, 15 g Rizinolsdure-Ethylester und 10g Stearinsédure eingeflilit. Die Mahldauer betragt

32 Stunden. Es wird mit Toluol-Ethylacetatgemisch gewaschen und mit Aceton zweimal gespult Das Produkt wird bei
Raumtemperatur getrocknet.

Beispiel 3

In eine Mahitrommel von 51 werden 3500¢g Stahlkugeln @8mm, 3009 durch chemische Reduktlon erzeugtes Silberpulver mit
einer KorngréBe unter 3um, 150g Lackbenzin, 10g Stearinséure und 10g organophiier Bentonit eingefillt. Die Mahidauer
betragt 32 Stunden. Es wird mit Lackbenzin gewaschen und zweimal mit Aceton gespult. Die Trocknung erfolgt bei 40°C.
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