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1. Projekty badawcze realizowane w 2008 r.

Zak³ad Mikroelektroniki realizowa³ w 2008 r. nastêpuj¹ce projekty badawcze:
• „Otrzymywanie, charakterystyka i zastosowanie bezo³owiowych dielektryków

ceramicznych do kondensatorów o wysokiej pojemnoœci” (projekt badawczy nr
N 507 037 31/0906);

• „Innowacyjny system programowanego doœwietlania roœlin ogrodniczych diodami
elektroluminescencyjnymi zasilanymi z autonomicznej instalacji fotowoltaicznej”
(projekt rozwojowy nr R 02 049 02);

• „Elektrodowe warstwy ceramiczne o strukturze perowskitu do czujników gazów
i tlenkowych ogniw paliwowych” (projekt badawczy nr N 507 4322 33);

• „Charakterystyka w³aœciwoœci piezoelektrycznych elektroaktywnych polimerów
EAP w aspekcie projektowania systemów inteligentnych” (projekt badawczy nr
N 507 4634 33);

• „Opracowanie past do wytwarzania warstwowych struktur elektroluminescen-
cyjnych” (projekt badawczy nr N 515 4423 33);

• „Otrzymywanie i charakterystyka materia³ów ceramicznych wykazuj¹cych w³a-
œciwoœci multiferroiczne” (projekt badawczy nr N 507 3473 35);

• “Badania zaawansowanych materia³ów i opracowanie nowych procesów techno-
logicznych dla wytwarzania specjalizowanych uk³adów mikroelektronicznych
i podzespo³ów elektronicznych” (statutowy projekt badawczy 1.06.050).
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2. Najwa¿niejsze osi¹gniêcia naukowo-badawcze

W Zak³adzie prowadzone s¹ prace w dziedzinach: synteza i charakteryzacja
nowych materia³ów i kompozytów ceramicznych oraz polimerowo-wêglowych,
opracowanie technologii LTCC wielowarstwowych mikrouk³adów elektronicznych,
technologia lutowania bezo³owiowego, nowe rozwi¹zania uk³adowe dla potrzeb
systemów fotowoltaicznych i elektroniki medycznej. Na szczególne wyró¿nienie
zas³uguj¹ nastêpuj¹ce osi¹gniêcia:
• Wytwarzanie warstw dielektrycznych o strukturze z³o¿onego perowskitu i sk³adach

Bi2/3Cu3Ti4O12, Y2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12, Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12.
Ceramika ta nale¿y do grupy nowych bezo³owiowych materia³ów wykazuj¹cych
bardzo wysok¹ przenikalnoœæ elektryczn¹, dochodz¹c¹ do 105 przy ni¿szych czês-
totliwoœciach i/lub wy¿szych temperaturach.

• Opracowanie podstaw technologii wytwarzania strukturalnych folii ceramicznych
metod¹ „wylewania na taœmê” (tape casting) z przeznaczeniem do stosowania
w procesie wytwarzania modu³ów LTCC.

• Opracowanie podstawowych procesów technologii wytwarzania mikrouk³adów
LTCC.

• Badania procesów tworzenia siê wiskersów w stopach wysokocynowych bezo³o-
wiowych i poszukiwanie metod spowalniania tego procesu.

• Charakteryzacja kompozytu polimerowego zawieraj¹cego nanorurki wêglowe.
• Projekt rozwi¹zania uk³adowego regulatora ³adowania akumulatora w instalacjach

fotowoltaicznych z wysokonapiêciowymi modu³ami PV.

2.1. Opracowanie podstawowych procesów technologii wytwarzania

mikrouk³adów LTCC oraz folii ceramicznych metod¹ „wylewania na taœmê”

(tape casting)

LTCC (Low Temperature Cofired Ceramic) jest zaawansowan¹ i stosunkowo
tani¹ technologi¹ umo¿liwiaj¹c¹ wytwarzanie uk³adów i systemów mikroelektro-
nicznych o wysokim stopniu z³o¿onoœci, wysokiej gêstoœci upakowania i wysokim
wskaŸniku niezawodnoœci.

Technologiê LTCC charakteryzuj¹ nastêpuj¹ce, bardzo korzystne cechy:
• niskie koszty, du¿a gêstoœæ i stopieñ integracji elementów,
• elastycznoœæ w projektowaniu ró¿norodnych struktur przestrzennych,
• doskona³a niezawodnoœæ i szczelnoœæ uk³adu,
• mo¿liwoœæ wytwarzania struktur LTCC o za³o¿onym rozk³adzie temperatury,
• odpornoœæ na wysokie temperatury,
• mo¿liwoœæ wykonania uk³adów elektronicznych, zintegrowanych czujników i prze-

tworników oraz obudowy w jednym procesie technologicznym.
Technologia LTCC znalaz³a zastosowanie do wytwarzania pod³o¿y, kondensa-

torów, warystorów, termistorów, ferrytów, piezoceramiki, materia³ów z gradientem
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funkcjonalnym okreœlonych w³aœciwoœci, ró¿norodnych czujników (np. temperatury,
ciœnienia, przep³ywu), miniaturowych ogniw paliwowych, mikroreaktorów chemicz-
nych, mikrochromatografów gazowych i cieczowych, separatorów, pomp, zaworów,
mikrolaserów i Ÿróde³ UV, a tak¿e ró¿norodnych obudów, m. in. œwiat³owodów,
struktur MEMS i przyrz¹dów pó³przewodnikowych.

Pocz¹tkowym etapem w kompleksowym procesie wytwarzania trójwymiarowych
struktur w technologii LTCC jest otrzymywanie metod¹ odlewania (tape casting)
surowych folii ceramicznych (green tape) o odpowiedniej gruboœci i w³aœciwoœ-
ciach. Ta stosunkowo tania metoda umo¿liwia wytwarzanie cienkich (3 � 200 �m)
folii o du¿ej powierzchni i bardzo równomiernej gruboœci. Gêstwa zawieraj¹ca
drobnoziarnisty proszek ceramiczny z dodatkami organicznymi jest wylewana
w sposób ci¹g³y z pojemnika na ruchomy pas noœny (ze stali, mylaru, teflonu,
polietylenu) i przechodzi pod sztywno ustawion¹ zastawk¹ (rakl¹) (doctor blade),
ustalaj¹c¹ jednolit¹ gruboœæ odlewanej folii. Nastêpnie folia jest suszona w tem-
peraturze 60 � 90oC w celu odparowania rozpuszczalnika. Wysuszona folia jest
elastyczna, ma du¿¹ gêstoœæ i wytrzyma³oœæ w stanie niewypalonym. Mo¿e byæ
zwijana w rolki, ciêta, wyt³aczana, formowana w ró¿ne kszta³ty, przechowywana. Na
pod³o¿a wyciête z surowej folii nanosi siê metod¹ sitodruku warstwy przewodz¹ce
(ewentualnie rezystywne, dielektryczne). Pod³o¿a s¹ nastêpnie uk³adane w stos,
laminowane i wspó³spiekane z naniesionymi warstwami, tworz¹c np. wielo-
warstwowe pod³o¿e, wielowarstwowy kondensator. W koñcowej fazie do spieczo-
nego uk³adu do³¹czane s¹ elementy, które nie wytrzymuj¹ tak wysokich temperatur
lub zajmuj¹ wiêksz¹ objêtoœæ.

W ramach projektu statutowego w 2008 r. opracowano sk³ad i metodykê wytwa-
rzania metod¹ odlewania surowych pod³o¿owych folii opartych na szk³o-ceramice,
charakteryzuj¹cych siê nisk¹ sta³¹ dielektryczn¹ i wspó³czynnikiem rozszerzalnoœci
dobrze dopasowanym do struktur pó³przewodnikowych. Wykonano testowe wielo-
warstwowe struktury na bazie tych folii, wykorzystuj¹c nowo zakupione urz¹dzenia
do laboratoryjnej linii LTCC.

Proces wytwarzania wielowarstwowych struktur sk³ada³ siê z nastêpuj¹cych operacji:
• odlewanie folii ceramicznej,
• wycinanie laserem pod³o¿y o za³o¿onym kszta³cie i wymiarach oraz otworów do

bazowania i metalizacji,
• nanoszenie sitodrukiem warstw przewodz¹cych i funkcjonalnych oraz metalizacja

otworów,
• uk³adanie w stos od kilku do kilkunastu warstw folii ceramicznej z nadrukiem

i wstêpna laminacja,
• laminowanie wielowarstwowych struktur przy u¿yciu prasy,
• obcinanie pakietów po laminacji,
• wypalanie wielowarstwowych struktur w procesie wspó³wypa³u folii ceramicz-

nych z nadrukowanymi warstwami przewodz¹cymi,
• testowanie wytworzonych struktur po obróbce termicznej.
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W celu wytworzenia folii ceramicznej dobrano sk³adniki nieorganiczne i orga-
niczne mas lejnych przeznaczonych do procesu odlewania. Sk³ad czêœci nieorga-
nicznej by³ nastêpuj¹cy: 50% Al2O3 – 50% szkliwa typu „E” zawieraj¹cego: SiO2 –
54,1%, CaO – 20,5%, Al2O3 – 14,5%, B2O3 – 8,5%, MgO – 1,5%, Na2O+K2O+Fe2O3

<1%. Szkliwo to ulega³o czêœciowej krystalizacji podczas procesu wypalania z wy-
tworzeniem fazy anortytu Ca[Al2Si2O8]. Sk³ad czêœci organicznej gêstwy prze-
znaczonej do odlewania folii szklano-ceramicznej by³ nastêpuj¹cy: olej rybi – 2,1 %,
poliwinylobutyral – 16,7%, glikol – 4,2 %, ftalan – 4,2%, toluen – 35,4%, izopro-
panol – 37,5%.

Przy u¿yciu nowo zakupionego i uruchomionego urz¹dzenia do odlewania folii
ceramicznych TTC-1200 firmy R. Mistler przeprowadzono odlewanie folii na bazie
szk³o-ceramiki, przeznaczonej na pod³o¿a wielowarstwowych modu³ów LTCC.
Dobieraj¹c ustawienia rakli, otrzymano folie ceramiczne o ró¿nej gruboœci. Folia
noœna, na któr¹ odlewano gêstwê ceramiczn¹, by³a wykonana z poliestru o gruboœci
100 �m. Dobierano optymalne szybkoœci przesuwu taœmy oraz wartoœci temperatury,
czasu suszenia i ciœnienia sprê¿onego powietrza. Surowe folie po wysuszaniu
zwijano w rolki. Wytworzone folie na bazie szk³o-ceramiki charakteryzowa³y siê
bardzo dobr¹ zwartoœci¹, g³adkoœci¹, jednolit¹ gruboœci¹ w zakresie od 20 do 200 �m
i elastycznoœci¹.

W tab.1 przedstawiono parametry pracy lasera E-355-3-G-OA firmy Oxford Laser
przy ciêciu ró¿nego typu pod³o¿y.

Opracowano regu³y projektowe dla elementów LTCC opartych na wytworzonych
w ITE foliach ceramicznych. Na rys. 1a przedstawiono przebieg procesu wycinania
laserem surowej pod³o¿owej folii ceramicznej typu szk³o-ceramika, wytworzonej
w ITE, a na rys. 1b porównano folie gruboœci ok. 200 �m, wytworzone w ITE oraz
firmy Heraeus typ CT-700.

Na wyciête przy u¿yciu lasera prostok¹ty wytworzonej folii szklano-ceramicznej
gruboœci 25 i 200 �m oraz folii CT-700 firmy Heraeus nanoszono sitodrukiem testo-
wy wzór z³o¿ony z szeœciu prostok¹tów i dwóch ma³ych znaczników s³u¿¹cych do
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Rys. 1 a) Proces wycinania laserem surowej pod³o¿owej folii ceramicznej typu szk³o-ceramika wytworzonej
w ITE, b) porównanie folii gruboœci ok. 200 �m ( folia ITE i firmy Heraeus typ CT-700)



bazowania przy pomiarach skurczliwoœci. Folie z nadrukowanym testowym wzo-
rem pokazano na rys. 2. Zastosowano pastê 6142D Ag firmy Du Pont przeznaczon¹
do wspó³wypalania z surow¹ foli¹ ceramiczn¹ (green tape). Naniesione sitodrukiem
warstwy suszono w temperaturze pokojowej przez 15 min., a nastêpnie w suszarce
w temperaturze 100°C przez 10 min.

Przeprowadzono równie¿ testy nanoszenia sitodrukiem warstw przewodz¹cych na
importowane surowe folie dielektryczne (firmy Heraeus CT-760 i Du Pont 951) i me-
talizacji otworów przy u¿yciu nowo zakupionej sitodrukarki MT-320TVC firmy
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Tabela 1. Parametry pracy lasera E-355-3-G-OA przy ciêciu ró¿nego typu pod³o¿y

Materia³
Konfigura-

cja

Moc
Czêstotli-

woœæ
Czas

wiercenia
Prêdkoœæ
przesuwu

Liczba
przejœæ

Ogniskowa
(o ile

poni¿ej
powierzchni)

Uwagi

P [%] f [kHz] tdrill [s] v [mm/s] n �Z

Laminat
cynowany

Galvo 5 0,5 0,1 1 10 0
Usuwa
metal

Laminat
miedziowany

Galvo 5 0,5 0,1 1 10 0
Usuwa
metal

Krzem Galvo 100 10 5 40
40%

gruboœci
próbki

Prawid³owe
ciêcie

Laminat Galvo 30 25 1 1 0
Spalenie
próbki

Laminat Galvo 10 0,5 1 100 0 Niedociête

Folia
pod³o¿ona
przezrocz.

Galvo 10 1 3 4 0
Prawid³owe
ciêcie

Greentape
Dupont 951

Galvo 10 1 3 4 0
Prawid³owe
ciêcie

A1N Galvo 80 10 1 0

Otwory
przebite,
kratery
wokó³

A1N Galvo 100 10 1 40
50%

gruboœci
próbki

Prawid³owe
ciêcie

Greentape
ITE001

Galvo 10 2,3 0,1 1 4 0
Prawid³owe
ciêcie

A1N Fine focus 100 10 1 40
50%

gruboœci
próbki

Prawid³owe
ciêcie

Stal
nierdzewna

Fine focus 10 10 1 10 0

Niedociête,
problem z
ogniskow¹
z powodu
zginania
próbki



Micro-Tec. Wykonano œcie¿ki o szerokoœci 50 � 250 �m i metalizacjê otworów o œre-
dnicy 100 � 200 �m (rys. 2b) przy u¿yciu odpowiednio past 6142D Ag i 6141Ag
firmy Du Pont. Nadrukowane warstwy suszono w temperaturze pokojowej i w tem-
peraturze 120°C przez 5 min., a nastêpnie wspó³wypalano z foli¹ ceramiczn¹
w temperaturze maksymalnej 870°C zgodnie z profilem zalecanym przez producenta
past i pod³o¿a.

Kolejn¹ operacj¹ po nadrukowaniu i wysuszeniu wzoru testowego by³o u³o¿enie
w stos i wstêpne laminowanie siedmiu warstw wytworzonej folii szklano-cera-
micznej. Prostok¹ty folii z nadrukowanym i wysuszonym wzorem testowym pod-
dawano wstêpnemu laminowaniu przez prasowanie jednoosiowe przy u¿yciu prasy
z przystawk¹ zapewniaj¹c¹ elektryczne ogrzewanie prasowanego stosu za pomoc¹

izolowanych grubowarstwowych grzejni-
ków umieszczonych w metalowej pod-
stawce. Temperatura laminowania wyno-
si³a ok. 70°C, ciœnienie prasowania 13 MPa.
Naprzód odrywano poliestrow¹ foliê
pod³o¿ow¹ od folii ceramicznej. Nastêp-

nie folie ceramiczne z nadrukiem uk³adano w stos na metalowej podstawce
zaopatrzonej w bolce odpowiadaj¹ce rozmiarem otworom wyciêtym w folii, co
umo¿liwia³o odpowiednie pozycjonowanie kolejnych warstw. Wygl¹d elementów
po laminacji pokazano na rys. 3.

Przeprowadzono próby laminowania elementów LTCC przy u¿yciu prasy
izostatycznej IL 4008 firmy Pacific Trinetics Corporation, a nastêpnie ciêcia ele-
mentów po laminacji za pomoc¹ obcinarki pakietów model CC-7306 tej samej firmy.
Dobierano optymalne warunki laminacji przy ró¿nej gruboœci pakietów: liczbê
etapów prasowania, ciœnienie (w zakresie 0 � 70 MPa), temperatura (w zakresie
20 � 80°C), czas wygrzewania przed prasowaniem, czas przetrzymania miêdzy
poszczególnymi etapami prasowania.

Po zakoñczeniu operacji laminowania wielowarstwowych pod³o¿y opartych na
wytworzonych foliach szklano-ceramicznych przeprowadzono proces wspó³wy-
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Rys. 2 a) Folie ceramiczne wytworzone w ITE oraz CT-700 firmy Heraeus gruboœci 200 �m z nadrukowanym
testowym wzorem z pasty przewodz¹cej 6142D Ag firmy Du Pont, b) otwory o œrednicy 100 � 200 �m w su-
rowej folii ceramicznej metalizowane przy u¿yciu sitodrukarki MT-320TVC firmy Micro-Tec.

Rys. 3. Wielowarstwowe struktury LTCC po laminacji



palania folii z warstwami przewodz¹cymi.
Dobrano optymalny profil procesu
obróbki termicznej, zapewniaj¹cy powol-
ne wypalenie (lub rozk³ad) sk³adników
organicznych i spieczenie w temperaturze
dostatecznie wysokiej do zapewnienia
odpowiedniej zwartoœci ceramiki i nie-
przekraczaj¹cej temperatury topnienia
sk³adnika metalicznego warstwy prze-
wodz¹cej (Ag-960°C). Na rys. 4 przed-
stawiono zastosowany profil wypalania
z dwoma plateau – w temperaturze 460°C
(3 h) i 900°C (0,5 h).

Przy u¿yciu komparatora optycznego Abbego wyznaczono skurczliwoœæ liniow¹
folii ceramicznej w kierunkach x, y i z, porównuj¹c struktury LTCC przed i po
obróbce termicznej. Po wypaleniu w 900°C szk³o-ceramika by³a nienasi¹kliwa
i wykazywa³a skurcz 13,6% w kierunku x, y oraz 15,5 % w kierunku z. S¹ to wartoœci
bardzo zbli¿one do skurczliwoœci podawanych przez producentów komercyjnie
dostêpnych folii pod³o¿owych firm Du Pont i Heraeus.

Przeprowadzono pomiary rezystywnoœci testowych warstw naniesionych na
opracowane pod³o¿e szklano-ceramiczne po procesie wspó³wypalania w tem-
peraturze maksymalnej 900°C. Rezystywnoœæ ta by³a zgodna z kart¹ katalogow¹ dla
pasty 6142D Ag firmy Du Pont i wynosi³a ok. 10 m�/kwadrat. Œwiadczy to o dobrej
kompatybilnoœci wytworzonej folii ceramicznej z past¹ przewodz¹c¹.

Przy u¿yciu kamery i mikroskopu skaningowego analizowano przekroje wielo-
warstwowych struktur LTCC po procesie obróbki cieplnej w celu oceny mo¿liwoœci
uzyskania w jednym procesie wypa³u wielowarstwowej zwartej struktury o od-
powiednich parametrach mechanicznych i elektrycznych. Badano prawid³owoœæ
u³o¿enia poszczególnych warstw, spójnoœæ, brak delaminacji, pêcherzy, porów,
wytr¹ceñ na granicach faz itp. Okreœlono kompatybilnoœæ wytworzonych folii z ko-
mercyjnie dostêpn¹ przewodz¹c¹ past¹ 6142D Ag firmy Du Pont. Na rys. 5 pokazano
obraz z mikroskopu skaningowego przekroju struktury LTCC przy ró¿nych
powiêkszeniach. Na rys. 5a widoczne s¹ dobrze spieczone warstwy szklano-
-ceramiczne oraz metaliczne warstwy Ag u³o¿one jedna nad drug¹ w obszarze wzoru
testowego. Na rys. 5b widaæ dobr¹ wspó³pracê opracowanego w ITE pod³o¿owego
materia³u ze szk³o-ceramiki z warstwami przewodz¹cymi z pasty 6142D Ag firmy
Du Pont, brak delaminacji, pêkniêæ i wytr¹ceñ na granicy faz.

Wykonane testowe wielowarstwowe pod³o¿a z³o¿one z kilku warstw opracowanej
folii ceramicznej z nadrukowanym wzorem z pasty przewodz¹cej charakteryzuj¹ siê
nastêpuj¹cymi korzystnymi w³aœciwoœciami:
• parametrami zbli¿onymi do komercyjnie dostêpnych folii firm Du Pont i Heraeus,
• wysok¹ rezystywnoœci¹ skroœn¹ warstwy ceramicznej,
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• ni¿sz¹ ni¿ Al2O3 sta³¹ dielektryczn¹ (8 dla 1 MHz),
• ni¿szym i lepiej dopasowanym do krzemu ni¿ Al2O3 wspó³czynnikiem rozszerzal-

noœci termicznej (5,7�10–6/oC w zakresie 20 � 200°C),
• skurczliwoœci¹ folii 13,6 w osi x, y i 15,5 w osi z,
• dobr¹ kompatybilnoœci¹ z komercyjn¹ past¹ przewodz¹c¹ 6142D Ag firmy Du

Pont,
• dobr¹ zwartoœci¹ ceramiki,
• brakiem delaminacji, porów, rozwarstwieñ na granicach poszczególnych warstw

i faz.

2.2. Otrzymywanie i w³aœciwoœci ceramiki A2/3Cu3Ti4O12 (A= Bi, Y, Sm, Gd, Dy)

o wysokiej przenikalnoœci elektrycznej

Wysoka efektywna przenikalnoœæ elektryczna materia³u mo¿e byæ spowodowana
samoistnymi w³aœciwoœciami kryszta³u lub ceramiki albo wynikaæ z efektów typu
Maxwella-Wagnera, wywo³anych tworzeniem siê cienkich izolacyjnych warstw na
granicach pó³przewodnikowych ziaren, w warstwach powierzchniowych, na grani-
cach próbka-elektroda. Pierwsza z tych mo¿liwoœci wystêpuje dla ferroelektryków
i relaksorów, druga dla kondensatorów z zaporow¹ warstw¹ wewnêtrzn¹ IBLC (In-

ternal Barrier Layer Capacitor) lub powierzchniow¹ SBLC (Surface Barrier Layer

Capacitor).
W konwencjonalnych kondensatorach z warstw¹ zaporow¹, opartych na domiesz-

kowanej ceramice SrTiO3 lub BaTiO3, bardzo wysokie pojemnoœci osi¹ga siê dziêki
z³o¿onej, kilkuetapowej obróbce termicznej w atmosferze o kontrolowanym ciœ-
nieniu cz¹stkowym tlenu, prowadz¹cej do uzyskania pó³przewodnikowego wnêtrza
z izolacyjnymi warstwami na granicach ziaren. W ostatnich latach bardzo wzros³o
zainteresowanie grup¹ nowych zwi¹zków, jak CaCu3Ti4O12, wykazuj¹cych olbrzy-
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Rys. 5. Przekrój struktury LTCC z³o¿onej z kilku warstw folii szklano-ceramicznej z warstwami przewo-
dz¹cymi naniesionymi sitodrukiem



mi¹ wartoœæ przenikalnoœci elektrycznej (powy¿ej 10 000), w szerokim zakresie
niezale¿n¹ od temperatury i czêstotliwoœci.

W ramach projektu statutowego przeprowadzono syntezê materia³ów o sk³adzie
Bi2/3Cu3Ti4O12, Y2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12, Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12 na
drodze reakcji tlenków w fazie sta³ej w temperaturze 900 � 1000°C. Sprasowane
próbki spiekano w zakresie temperatur 950 � 1100°C.

Analiza rentgenowska wykaza³a, ¿e w wyniku procesów syntezy i spiekania
otrzymano krystaliczne, jednofazowe produkty zgodne z zaplanowanymi sk³adami.
Obserwacje przy u¿yciu mikroskopu skaningowego wskazuj¹, ¿e wytworzona cera-
mika odznacza siê dobrym stopniem zagêszczenia, jest drobnoziarnista o zró¿ni-
cowanej wielkoœci ziaren w granicach 0,5 � 4 �m.

Przeprowadzono badania ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12, Y2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12,
Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12 metod¹ spektroskopii impedancyjnej w zakresie
czêstotliwoœci 10 Hz � 2 MHz i temperatur od –170 do 350°C. Wyniki analizowano
w formalizmach: impedancji, admitancji, przenikalnoœci elektrycznej i modu³u
elektrycznego. Uzyskane wyniki badañ zilustrowano g³ównie na przyk³adzie
ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12, odznaczaj¹cej siê nisk¹ temperatur¹ spiekania.

Na rys. 6 wykreœlono w podwójnie logarytmicznym uk³adzie zale¿noœci od
czêstotliwoœci czêœci rzeczywistej (a) i czêœci urojonej (b) impedancji ceramiki
Bi2/3Cu3Ti4O12 w zakresie temperatur od –170 do 350°C. Czêœæ rzeczywista
impedancji wykazuje niskoczêstotliwoœciowe plateau, poszerzaj¹ce siê i przesu-
waj¹ce siê w stronê wy¿szych czêstotliwoœci ze wzrostem temperatury. Na wy-
kresach Z” wystêpuj¹ dwa piki przesuwaj¹ce siê w stronê wy¿szych czêstotliwoœci ze
wzrostem temperatury. Maksima te s¹ poszerzone po stronie niskich czêstotliwoœci,
co wskazuje na odstêpstwa od idealnej odpowiedzi dielektrycznej typu Debye’a.
Wysokoczêstotliwoœciowe p³askie maksima przypisywane odpowiedzi ziaren s¹
obserwowane jedynie w temperaturach poni¿ej –90°C. W wy¿szych temperaturach
wystêpuj¹ bardziej wyraŸne piki zwi¹zane z odpowiedzi¹ granic ziaren.
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Rys. 6. Zale¿noœæ czêœci rzeczywistej (a) i czêœci urojonej impedancji (b) od czêstotliwoœci dla ceramiki
Bi2/3Cu3Ti4O12 w zakresie temperatur od –170 do 350°C



Rysunek 7 przedstawia dla badanej ceramiki zale¿noœci czêœci urojonej (a) od
czêœci rzeczywistej (b) impedancji dla ró¿nych temperatur. W zakresie temperatur od
–170 do 100°C dla ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12 obserwuje siê wystêpowanie ma³ego ³uku
przypisywanego ziarnom i czêœci du¿ego zwi¹zanego z granicami ziaren. W wy¿-
szych temperaturach rejestrowane s¹ jedynie silne piki przypisywane granicom
miêdzyziarnowym. Ilustruje to wstawka do rys. 7b, pokazuj¹ca niezerowe przeciêcie
³uku z osi¹ rzeczywist¹, wskazuj¹ce na istnienie wysokoczêstotliwoœciowej odpo-
wiedzi le¿¹cej powy¿ej badanego zakresu czêstotliwoœci.

Jak pokazuje rys. 8a, rezystancje granic ziaren Rgb i ziaren Rg, wyznaczone ze
œrednic ³uków na wykresach zespolonej impedancji, w badanym zakresie temperatur
spe³niaj¹ dobrze prawo Arrheniusa. Energia aktywacji wynosi 0,55 i 0,073 eV,
odpowiednio dla granic ziaren i ziaren. Druga z tych wartoœci jest typowa dla
relaksacji polaronów w perowskitach. W badanym zakresie temperatur rezystancja
granic ziaren Rgz jest 0,5 – 5 rzêdów wiêksza ni¿ rezystancja ziaren Rz. Na rys. 8b
przedstawiono zale¿noœci rzeczywistej czêœci przenikalnoœci elektrycznej ceramiki
Bi2/3Cu3Ti4O12 od temperatury. Ceramika ta charakteryzuje siê wysokimi war-
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toœciami 
’ przy niskich czêstotliwoœciach i podwy¿szonych temperaturach, zmie-
niaj¹cych siê od 
’ = 5000 dla 1 MHz do 
’ = 60 000 dla 10 Hz. Na krzywych 
’ = f(T)
widoczne s¹ szerokie maksima obni¿aj¹ce siê i przesuwaj¹ce w stronê wy¿szych
czêstotliwoœci do 100 kHz. Maksima te mo¿na przypisaæ relaksacji typu Debye’a,
zwi¹zanej z polaryzacj¹ Maxwella-Wagnera. Poszerzenie pików jest przypusz-
czalnie zwi¹zane z rozk³adem czasów relaksacji wynikaj¹cych z rozk³adu wielkoœci
ziaren uwidocznionego w obserwacjach przy u¿yciu mikroskopu skaningowego. Dla
wysokich czêstotliwoœci i niskich temperatur krzywe zale¿noœci przenikalnoœci od
czêstotliwoœci obni¿aj¹ siê i zbiegaj¹ na stosunkowo wysokim poziomie 
’, przekra-
czaj¹cym 200.

Na rys. 9a porównano zale¿noœci przenikalnoœci od czêstotliwoœci dla wybranej
temperatury 150°C dla piêciu rodzajów badanej ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12,
Y2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12, Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12. Na wykresach
wystêpuje niskoczêstotliwoœciowe plateau na poziomie 104 dla wszystkich próbek
poza Y2/3Cu3Ti4O12. Plateau to poszerza siê i przesuwa siê w stronê wy¿szych
czêstotliwoœci ze wzrostem temperatury. W niskich temperaturach (poni¿ej –50°C)
uwidacznia siê równie¿ wysokoczêstotliwoœciowe plateau, odpowiadaj¹ce 
’ ok.
40 � 200, zwi¹zane z samoistnymi w³aœciwoœciami ziaren.

Na rys. 9b przedstawiono zale¿noœæ urojonej czêœci modu³u elektrycznego M ” od
czêstotliwoœci dla zakresu temperatur od –170 do 300°C. Poniewa¿ wysokoœci pików
M ” s¹ proporcjonalne do odwrotnoœci pojemnoœci, na wykresach modu³u elek-
trycznego dominuj¹ mniejsze pojemnoœci zwi¹zane z ziarnami. Na wykresach mo¿na
wyró¿niæ trzy rodzaje odpowiedzi dielektrycznej – wyraŸny niskotemperaturowy pik
(poni¿ej –100°C) przypisywany ziarnom, p³askie œredniotemperaturowe maksimum
(powy¿ej –55°C) przypisywane granicom ziaren i wysokotemperaturowy (nisko-
czêstotliwoœciowy) garb zwi¹zany prawdopodobnie z efektami na granicy elek-
troda-próbka. Wysokoœci pików M ” w obrêbie ka¿dej z grup s¹ w przybli¿eniu
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Rys. 9 a) Porównanie rzeczywistej czêœci przenikalnoœci elektrycznej w funkcji czêstotliwoœci w tempera-
turze 150°C dla ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12, Y2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12, Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12,
b) zale¿noœæ urojonej czêœci modu³u elektrycznego M ” od czêstotliwoœci dla ceramiki Bi2/3Cu3Ti4O12



jednakowe, niezale¿nie od temperatury, co wskazuje, ¿e pojemnoœci ziaren i granic
miêdzyziarnowych s¹ praktycznie niezale¿ne od temperatury. Intensywnoœci pików
s¹ ok. dwóch rzêdów wiêksze i w konsekwencji pojemnoœci s¹ dwa rzêdy mniejsze
dla ziaren ni¿ dla granic ziaren.

Wykonanie i charakterystyka w³aœciwoœci grubych warstw Bi2/3Cu3Ti4O12

i Y2/3Cu3Ti4O12

Przygotowano pasty dielektryczne na bazie Bi2/3Cu3Ti4O12 i Y2/3Cu3Ti4O12 przez
zmieszanie w moŸdzierzu agatowym zmielonych uprzednio w m³ynku kulowym
proszków ceramicznych z 40% wagowymi organicznego noœnika – 10% roztworu
etylocelulozy w terpineolu. Wybór tych sk³adów by³ zwi¹zany ze stosunkowo nisk¹
temperatur¹ spiekania, dostosowan¹ do potrzeb konwencjonalnej technologii grubo-
warstwowej. Wykonano testowe kondensatory grubowarstwowe. Na elektrody
zastosowano pastê ESL Ag 9916. Warstwy dielektryczne nanoszono trzy razy przez
sito 260 mesh, suszono przez 15 min. w temperaturze 120°C i wypalano w zakresie
temperatur 850 � 880°C. Gruboœæ warstw dielektrycznych wynosi³a ok. 20 � 25 �m.

Widma impedancyjne dla grubych warstw s¹ podobne jak w przypadku próbek
ceramicznych. Rezystywnoœci ziaren i granic ziaren w warstwach s¹ zbli¿one do
wartoœci wyznaczonych dla spiekanych próbek. Zmniejszaj¹ siê od 800 do 200 ��cm
i od 107 do 800 ��cm w zakresie temperatur od –55 do 340°C.

Rysunek 10a przedstawia przekrój grubowarstwowego kondensatora z dielektry-
kiem z Bi2/3Cu3Ti4O12. Warstwa dielektryczna wykazuje gêst¹ drobnoziarnist¹ mikro-
strukturê. Wspó³praca miêdzy elektrodami srebrowymi i warstw¹ dielektryczn¹ by³a
dobra, nie zaobserwowano szczelin, pêkniêæ czy rozwarstwieñ na granicy miêdzy-
fazowej z elektrodami Ag. Rysunek 10b przedstawia rzeczywist¹ czêœæ przenikalnoœci
elektrycznej warstw Bi2/3Cu3Ti4O12 w funkcji temperatury. Wartoœci maksymalnej
przenikalnoœci wynosz¹ 1700 � 5000. Maksima dla warstw s¹ bardziej p³askie, a ich
wysokoœci o rz¹d wielkoœci ni¿sze ni¿ dla ceramiki. Przenikalnoœæ spada gwa³townie ze
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Rys. 10 a) Obraz z mikroskopu skaningowego przekroju kondensatora grubowarstwowego z warstw¹ dielek-
tryczn¹ Bi2/3Cu3Ti4O12, b) rzeczywista czêœæ przenikalnoœci elektrycznej warstwy Bi2/3Cu3Ti4O12 w funkcji
temperatury dla wybranych czêstotliwoœci



wzrostem czêstotliwoœci w obszarze niskich czêstotliwoœci, a nastêpnie maleje powoli
przy dalszym wzroœcie czêstotliwoœci. Badane grube warstwy charakteryzowa³y siê
korzystn¹, stosunkowo nisk¹ temperaturow¹ zmian¹ pojemnoœci (poni¿ej ± 20%)
w podwy¿szonych temperaturach w zakresie 100 � 300°C.

Otrzymana ceramika Bi2/3Cu3Ti4O12, Sm2/3Cu3Ti4O12, Gd2/3Cu3Ti4O12 i Dy2/3Cu3Ti4O12

charakteryzuje siê wysok¹ przenikalnoœci¹ elektryczn¹ na poziomie 104 – 105 w za-
kresie ni¿szych czêstotliwoœci i/lub wy¿szych temperatur. Wyniki badañ metod¹
spektroskopii impedancyjnej wskazuj¹, ¿e jest ona zbudowana z pó³przewodni-
kowych ziaren i izoluj¹cych granic ziaren o pojemnoœciach przewy¿szaj¹cych dwa
rzêdy pojemnoœæ ziaren. Wysoka przenikalnoœæ tych materia³ów jest prawdopo-
dobnie zwi¹zana z polaryzacj¹ typu Maxwella-Wagnera i jest wynikiem samo-
rzutnego tworzenia siê kondensatorów z zaporow¹ warstw¹ wewnêtrzn¹ na gra-
nicach ziaren. Podczas spiekania ceramiki w wysokich temperaturach (powy¿ej
1030°C) jony miedzi Cu2+ ulegaj¹ czêœciowej redukcji do Cu+ i nastêpuje niewielki
ubytek tlenu. Podczas ch³odzenia ceramiki zachodzi ponowne utlenianie jonów
miedzi w obszarze granic miêdzyziarnowych, co powoduje wzrost ich rezystancji
w porównaniu z wnêtrzem ziaren, które zawiera jony Cu+ odpowiedzialne za
zwiêkszone przewodnictwo elektryczne. Zmiany w koncentracji wakancji kationo-
wych i tlenowych, zmiany stopnia utlenienia, zarówno jonów Cu, jak i Ti, a tak¿e
tworzenie siê dyslokacji i p³askich defektów mog¹ równie¿ przyczyniaæ siê do
powstawania kondensatorów z wewnêtrzn¹ warstw¹ zaporow¹. Materia³y te mo¿na
zaliczyæ do grupy nowych bezo³owiowych zwi¹zków, które podczas jednoetapowego
spiekania w powietrzu kondensatorów z zaporow¹ warstw¹ wewnêtrzn¹ samorzutnie
tworz¹ siê na granicach ziaren. S¹ one interesuj¹c¹ alternatyw¹ dla dominuj¹cych
kondensatorów tego typu opartych na BaTiO3 i SrTiO3.

2.3. Badania kompozytu polimerowo-wêglowego z dodatkiem nanorurek

wêglowych (CNT)

Wystêpuj¹ca na kontakcie dwóch warstw polimerowo-wêglowych rezystancja
przejœcia jest parametrem niezwykle istotnym w takich aplikacjach, jak klawiatury
foliowe, potencjometry oraz czujniki ciœnienia. Zmianê rezystancji mo¿na równie¿
zaobserwowaæ przy prasowaniu drobnodyspersyjnego wype³niacza wêglowego
w postaci sadzy i grafitu, jak i rozdrobnionej ¿ywicy wype³nionej sadz¹. Ze wzros-
tem przy³o¿onego ciœnienia rezystancja maleje. W uk³adzie logarytmicznych osi
liczbowych charakterystyka ma przebieg liniowy.

Odkrycie nanorurek wêglowych (CNT) oraz opanowanie ich produkcji za-
pocz¹tkowa³o badania naukowe nad ich zastosowaniem w nanokompozytach poli-
merowych. Dziêki ich jednowymiarowej strukturze mo¿na uzyskaæ materia³ kompo-
zytowy o w³asnoœciach znacz¹co ró¿nych ni¿ w przypadku innych wype³niaczy
wêglowych (sadza, grafit).
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Opis eksperymentu

W ramach eksperymentu wykonano pasty z termoutwardzalnym spoiwem Osolan
o zawartoœci 0,1; 0,25 oraz 0,5% CNT. Pod³o¿a z folii poliestrowej PET gruboœci
80 μm wystarzono w temperaturze 150oC przez 0,5 h. Wyeliminowano w ten sposób
skurcz pod³o¿y w trakcie utwardzania warstw. Warstwy nanoszono sitodrukiem.
Zastosowano sita z siatki poliestrowej 68T.

Najpierw naniesiono œcie¿ki srebrowe z pasty DP 5000E i utwardzano w tempe-
raturze 130oC przez 0,5 h. Nastêpnie wydrukowano warstwy rezystywne i utwar-
dzano przez 30 min. w temperaturze 120, 130, 140 oraz 150oC. Do utwardzania u¿yto
suszarki konwekcyjnej z wymuszonym obiegiem powietrza.

Na podstawie uzyskanych wyników pomiarów jako najbardziej optymalne para-
metry utwardzania wytypowano temperaturê 150oC i czas 30 min. Do dalszych badañ
wykonano seriê elementów rezystywnych utwardzanych w temperaturze 150oC.

Wszystkie badane warstwy nanokompozytowe by³y transparentne. Ze wzrostem
zawartoœci nanorurek w warstwie zaobserwowano spadek przepuszczalnoœci œwiat³a.

Na podstawie uzyskanych wyników nale¿y przyj¹æ, ¿e elementy rezystywne
zawieraj¹ce 0,1% nanorurek wêglowych znajduj¹ siê w okolicy progu perkolacji
przewodnictwa elektrycznego. Podobne przebiegi charakterystyk otrzymano dla
zawartoœci poni¿ej 3,5% sadzy Sakap-6 w ¿ywicy.

Analiza uzyskanych wyników pomiarów rezystancji kontaktowej

Na rys. 11 przedstawiono wyniki
pomiarów rezystancji kontaktowej od si³y
przy³o¿onej prostopadle do powierzchni
kontaktuj¹cych siê warstw rezystywnych.
Badanie przeprowadzono na warstwowych
elementach rezystywnych utwardzanych
w temperaturze 150oC. Dla innych tem-
peratur utwardzania powtarzalnoœæ wyni-
ków pomiarów rezystancji kontaktowej
by³a znacznie gorsza.

Pocz¹tkowo zmiany rezystancji w funk-
cji si³y wykazywa³y du¿y rozrzut. Dopiero

po kilku cyklach pomiarowych dok³adnoœæ pomiaru poprawi³a siê. Pocz¹tkowe
zmiany rezystancji by³y skokowe, mo¿na by³o zaobserwowaæ falowanie (wzrost,
spadek, wzrost itd.). Zmiany rezystancji mia³y taki przebieg, jakby zmienia³a siê nie
tylko powierzchnia kontaktów miêdzyziarnowych, lecz tak¿e ich liczba. Potwierdza
to wyniki uzyskane metod¹ spektroskopii impedancyjnej. Bliskoœæ progu perkolacji
sprawia, ¿e liczba czynnych kontaktów elektrycznych w miarê wzrostu si³y gwa³-
townie roœnie. Zmiany rezystancji kontaktowej ze wzrostem si³y by³y wy¿sze ni¿ dla
warstw z innymi wype³niaczami wêglowymi.
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Badania d³ugotrwa³e

Na rys. 12 przedstawiono wyniki pomiarów spektroskopii impedancyjnej
badanych elementów rezystywnych, obci¹¿onych elektrycznie moc¹ pozwalaj¹c¹ na
uzyskanie temperatury powierzchni warstw wynosz¹cej 45oC. Elementy rezystywne
o powierzchni 1 cm2 zasilano ze Ÿród³a napiêcia sta³ego. Próbê przeprowadzono
w temperaturze pokojowej, zmieniaj¹cej siê w zakresie od 20 do 25oC. Ca³kowity
czas elektrycznego obci¹¿enia elementów rezystywnych wynosi³ 1000 h. Próbie
trwa³oœci elektrycznej poddano elementy rezystywne utwardzane w temperaturze 150oC.

Zaobserwowano powolny przyrost rezystancji badanych elementów rezy-
stywnych w trakcie próby obci¹¿enia elektrycznego, a tak¿e wzrost pojemno-
œciowej sk³adowej impedancji. Œwiadczy³oby to o wzrastaj¹cej liczbie przerw
miêdzy kontaktuj¹cymi siê nanorurkami wêglowymi.

Podsumowanie

W ramach opracowywania procesu technologicznego wykonano pasty z termo-
utwardzalnym spoiwem Osolan o zawartoœci 0,1; 0,25 oraz 0,5% CNT (Carbon

Nano-Tubes – nanorurki wêglowe). Na pod³o¿ach z folii poliestrowej wykonano
elementy rezystywne. Przedstawiono wyniki pomiarów rezystancji kontaktowej oraz
innych parametrów elektrycznych badanych warstw. Zaobserwowano wyraŸn¹
ró¿nicê badanych parametrów w stosunku do innych wype³niaczy wêglowych.
Zaobserwowano powoln¹ degradacjê badanych warstw rezystywnych. Stopniowy,
niewielki przyrost rezystancji nale¿y traktowaæ jako efekt pozytywny.

Do badañ wytypowano warstwowe elementy rezystywne na pod³o¿u poliestrowym,
utwardzane w temperaturze 150oC przez 30 min. Warstwy by³y transparentne i mia³y
rezystancjê od 100 kÙ/kwadrat dla 0,5% zawartoœci CNT do 200 MÙ/kwadrat dla

zawartoœci 0,1% CNT.
Na podstawie œledzenia zmian modu³u impedancji oraz k¹ta przesuniêcia fazo-

wego w funkcji czêstotliwoœci mo¿na uzyskaæ wiele informacji na temat mecha-
nizmu przewodzenia w nanokompozycie. Spadek modu³u impedancji ze wzrostem
czêstotliwoœci œwiadczy o tym, ¿e znajdujemy siê w pobli¿u progu perkolacji prze-
wodnictwa elektrycznego. Uzyskane wysokie ujemne wartoœci k¹ta przesuniêcia
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Rys. 12. Wyniki pomiarów spektroskopii impedancyjnej po nara¿eniach



fazowego to efekt pojemnoœciowy, bêd¹cy wynikiem zaniku szeregu kontaktów
miêdzy nanorurkami wêglowymi. Aby uzyskaæ bardziej szczegó³owe wyniki, nale-
¿a³oby wyeliminowaæ efekty trzyelektrodowe, stosuj¹c elementy rezystywne o ró¿-
nej liczbie kwadratów.

Uzyskano próg perkolacji dla zawartoœci nanorurek w warstwie zbli¿onej do 0,1%.
Jest to wartoœæ zdecydowanie ni¿sza ni¿ dla innych wype³niaczy wêglowych.

W badanym zakresie zmiany si³y uzyskano ok. 1500-krotn¹ zmianê wartoœci
rezystancji. Jest to wartoœæ wielokrotnie wy¿sza od uzyskanej dla innych wype³-
niaczy wêglowych. Ze wzglêdu na zastosowanie ró¿nych spoiw polimerowych
porównanie nie jest w pe³ni obiektywne.

W trakcie utwardzania warstw w temperaturze 150oC zapocz¹tkowany zosta³ proces
powolnej degradacji warstw ze spoiwem akrylowym. Podczas próby obci¹¿enia elek-
trycznego badanych warstw zaobserwowano kilkuprocentowy przyrost rezystancji
przy równoczesnym przyroœcie sk³adowej pojemnoœciowej impedancji. Œwiadczy to
o spadku liczby oraz jakoœci kontaktów miêdzy nanorurkami wêglowymi.

W trakcie próby trwa³oœci mechanicznej zaobserwowano powolne procesy degra-
dacyjne w warstwowych czujnikach ciœnienia. Warstwa uleg³a zgnieceniu, wskutek
czego zmala³a rezystancja kontaktowa. W przeprowadzonych badaniach uzyskano
bardzo du¿y rozrzut wartoœci rezystancji kontaktowej. Poprawa dok³adnoœci pomiaru
nastêpowa³a po kilku cyklach obci¹¿enia w zakresie od 40 do 400 G. Mo¿e na to
wp³ywaæ zarówno rodzaj zastosowanego spoiwa, jak i bliskoœæ progu perkolacji.
Badania nale¿y kontynuowaæ dla wy¿szych zawartoœci nanorurek wêglowych, sto-
suj¹c inne spoiwa polimerowe.

2.4. Badania procesów tworzenia siê wiskersów w stopach wysokocynowych

bezo³owiowych

Rok 2008 by³ kolejnym, trzecim z rzêdu, rokiem obowi¹zywania w praktyce
gospodarczej Dyrektywy RoHS, powoduj¹cej m. in. eliminacjê stopów lutowni-
czych zawieraj¹cych o³ów z wiêkszoœci sprzêtu elektrycznego i elektronicznego
produkowanego w krajach Unii Europejskiej. Je¿eli chodzi o nowoœci tech-
nologiczne zwi¹zane z t¹ technologi¹, to z pewnoœci¹ nale¿y odnotowaæ pojawienie
siê na rynku past lutowniczych bazuj¹cych na opracowanym przez japoñsk¹ firmê
Nihon Superior stopie Sn100C (Sn0,7Cu0,05Ni0,01Ge), du¿o tañszym od stosowanych
powszechnie stopów SAC i daj¹cym „b³yszcz¹ce” spoiny o wygl¹dzie bardzo
zbli¿onym do spoin wykonanych lutami o³owiowymi.

Ze wzglêdu na niebezpieczeñstwo pogorszenia jakoœci spoin lutowniczych ze
stopów bezo³owiowych konieczne jest prowadzenie badañ pod k¹tem mo¿liwoœci
tworzenia siê na spoinach lutowniczych w¹sów cynowych (wiskersów) oraz samo-
czynnej przemiany fazowej, zwanej zaraz¹ cynow¹ (powszechnie s¹ stosowane stopy
o zawartoœci cyny powy¿ej 99%).
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W poprzednim etapie badañ skoncentrowano siê na wstêpnej identyfikacji obydwu
tych zjawisk, opisie mechanizmów oraz warunków ich powstawania, szczególnie
w aspekcie realnych zagro¿eñ, jakie one nios¹, skutkuj¹cych zmniejszeniem nieza-
wodnoœci sprzêtu elektronicznego. Przedstawiono równie¿ wstêpne wyniki prac
w³asnych, dokumentuj¹ce m. in. rozwój wiskersów na powierzchni pow³ok wyko-
nanych stopami SnAgCu.

W tym etapie skoncentrowano siê na dalszych, poszerzonych badaniach do-
tycz¹cych szczególnie zjawiska wiskersów w aspekcie d³ugotrwa³ego nara¿ania
próbek. Oparto siê g³ównie na danych wynikaj¹cych z norm i publikacji JEDEC,
stanowi¹cych jedyne dotychczas tak sklasyfikowane i skodyfikowane Ÿród³o wiedzy
o rozwoju wiskersów i metodach ochrony przed nimi elementów i uk³adów elek-
tronicznych.

Wyniki naukowe uzyskane w trakcie realizacji etapu zosta³y zaprezentowane
m. in. na 32. Miêdzynarodowej Konferencji IMAPS - IEEE CPMT w Pu³tusku. Pub-
likacja pn.”Risk Tin Whiskers Formation on the Surface of Tin-Rich Alloys under
Thermal Shock Stress” uzyska³a, jako jedyna z polskich, drug¹ nagrodê.

Praca zosta³a zrealizowana w œcis³ej wspó³pracy z Zak³adem Badañ Materia³ów
i Struktur Pó³przewodnikowych ITE.

2.4.1. Analiza warunków powstawania, sposobów mierzenia oraz metod

ograniczania zjawiska wiskersów wg norm i publikacji JEDEC

Za³o¿enia i cele norm i publikacji JEDEC

Realnoœæ radykalnego pogorszenia niezawodnoœci uk³adów elektronicznych
wykonanych technologiami bezo³owiowymi w wyniku ewentualnego pojawienia siê
wiskersów da³a asumpt do stworzenia jednolitych dokumentów, które w sposób
znormalizowany umo¿liwi³yby producentom sprzêtu elektronicznego zminima-
lizowanie zwi¹zanego z tym ryzyka.

W marcu 2006 r. miêdzynarodowe organizacje JEDEC (Joint Electron Devices

Engineering Council) oraz iNEMI (International Electronics Manufacturing Initia-

tive) opublikowa³y dwa dokumenty, których intencj¹ by³a chêæ udzielenia pomocy
producentom. Pierwszym z nich jest norma JESD201 pt. “Œrodowiskowe wyma-
gania odbiorcze dla okreœlenia podatnoœci powierzchni pow³ok wykonanych z cyny
lub jej stopów na wystêpowanie wiskersów” (“Environmental Acceptance Require-
ments for Tin Whisker Susceptibility of Tin and Tin Alloy Surface Finishes”),
natomiast drugim wspólna publikacja JEDEC/IPC JP002 pt. „Teoria wystêpowania
zjawiska wiskersów cynowych i wytyczne dotycz¹ce sposobów jego ograniczania”
(“Current Tin Whiskers Theory and Mitigation Practices Guideline”).

Norma JESD201 okreœla ujednolicone œrodowiskowe próby odbiorcze, jakim
nale¿y poddaæ elementy i uk³ady elektroniczne, a tak¿e okreœla metody oceny
podatnoœci ich powierzchni pokrytych pow³okami cynowymi lub stopowocynowymi
w aspekcie wystêpowania wiskersów. Norma powinna byæ stosowana ³¹cznie
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z opublikowan¹ w 2005 r. norm¹ JESD22-A121 pt. „Metody pomiarów wzrostu
wiskersów na powierzchniach pokrytych pow³okami wykonanymi z cyny lub jej
stopów ” (“Test Method for Measuring Whisker Growth on Tin and Tin Alloy Sur-
face Finishes”), która – ogólnie bior¹c – doprecyzowuje niektóre metodyki.

Publikacja JP002 zawiera informacje umo¿liwiaj¹ce zrozumienie najbardziej
znanych teorii zwi¹zanych z rozwojem formacji wiskersów oraz poznaniem zale¿-
noœci miêdzy rozwojem wiskersów i metodami ich ograniczenia.

Niestety, oba dokumenty nie s¹ normami kwalifikowanymi, co w praktyce ozna-
cza, ¿e aktualnie nie mo¿na na podstawie wyników pomiarów d³ugoœci wiskersów po
nara¿eniach przyspieszonych prognozowaæ ich wielkoœci po d³ugim okresie pracy.
Jak podaj¹ autorzy, aktualnie podstawowy mechanizm rozwoju wiskersów nie jest
w pe³ni znany, a co za tym idzie czynniki przyspieszaj¹ce nie s¹ okreœlone. Wybór
testów przyspieszonych nast¹pi³ w oparciu o doœwiadczenia i obserwacje pocho-
dz¹ce praktycznie z ca³ego œwiata. Jak podkreœlaj¹ autorzy dokumentów, chocia¿ nie
mo¿na gwarantowaæ, ¿e w czasie d³ugotrwa³ej pracy uk³adu elektronicznego nie
nast¹pi wzrost wiskersów, to jednak stosowanie procesów ograniczaj¹cych, opisa-
nych w publikacji JP002, ³¹cznie z badaniami i kryteriami odbiorczymi zgodnymi
z norm¹ JESD201, stanowi podstawê do ograniczenia ryzyka ich powstawania.

Pobieranie próbek do badañ

Norma nie przes¹dza o rodzaju próbek pobieranych do badañ. Mog¹ nimi byæ
zarówno specjalnie przygotowane, platerowane lub cynowane, metalowe wycinki
lub komponenty, jak równie¿ metalowe czêœci seryjnie wykonanych elementów
elektronicznych. Norma okreœla, ¿e inspekcji na ewentualn¹ obecnoœæ wiskersów
nale¿y poddaæ co najmniej 96 wyprowadzeñ (koñcówek) z co najmniej szeœciu partii
próbek dla ka¿dego z nara¿eñ. W przypadku typowych wyprowadzeñ uk³adów sca-
lonych inspekcji nale¿y poddaæ wybrane wyprowadzenia w ich ca³ej czêœci górnej
oraz obszarach obydwu boków, a w przypadku elementów SMD obydwie koñcówki
z wyj¹tkiem ich czêœci dolnych. Przy testowaniu metalowych wycinków inspekcji
nale¿y poddaæ powierzchniê pomiarow¹ o wielkoœci ca³kowitej co najmniej 75 mm2,
zlokalizowan¹ na minimum trzech próbkach dla ka¿dego z nara¿eñ. Na jednej próbce
wycinka metalowego nale¿y wytypowaæ i oznaczyæ co najmniej trzy pola pomiarowe
o powierzchni minimum 1,7 mm2 ka¿de. Pola te powinny znajdowaæ siê w ró¿nych
miejscach na powierzchni wycinka, nie zachodziæ na siebie i mieæ kszta³t regularny,
³atwy do wyznaczenia, np. kwadratowy lub prostok¹tny.

Rodzaje nara¿eñ, jakim poddawane s¹ próbki

Wybrane próbki nale¿y poddaæ nara¿eniom o stopniach obostrzenia zgodnych
z wartoœciami podanymi w tab. 2. Wartoœci te nale¿y je traktowaæ jako wymagania
minimalne, s³u¿¹ce do oceny podatnoœci testowanej próbki do generowania wisker-
sów. Z tego wzglêdu nie jest podawany maksymalny czas trwania próby. Wyniki
niektórych eksperymentów wskazuj¹ na mo¿liwoœæ wystêpowania okresu inkubacji,
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tj. czasu, w którym wiskersy nie wystêpuj¹. Okres inkubacji jest zale¿ny m. in. od
rodzaju pow³oki i jej gruboœci. Dlatego ca³kowity czas trwania próby nale¿y ustaliæ
dla ka¿dego badanego uk³adu niezale¿nie.

Metody oceny wielkoœci wiskersów

Normy JEDEC definiuj¹ wiskersy jako ig³owe lub cylindryczne w³ókna, zazwy-
czaj o strukturze monokrystalicznej, spontanicznie rozwijaj¹ce siê z powierzchni
pow³ok metalowych. Normy definiuj¹ dwa podstawowe ich parametry: ca³kowit¹
osiow¹ d³ugoœæ wiskersów (rys. 13a) lub alternatywnie d³ugoœæ wiskersów (rys. 13b).
Ca³kowita osiowa d³ugoœæ wiskersa jest sum¹ wszystkich d³ugoœci odcinków
sk³adowych, pocz¹wszy od powierzchni pow³oki do jego koñca. D³ugoœæ wiskersa

jest definiowana jako promieñ okrêgu opisanego z punktu jego „wyrastania” do
najbardziej oddalonego miejsca jego wystêpowania. W przypadku stosowania
kryteriów wg tab. 3 nale¿y stosowaæ sposób pomiaru z rys. 13b.

Ogólna ocena uzyskanych wyników

W celu dokonania oceny zgodnoœci uzyskanych wyników badañ z wymaganiami
norm JEDEC w pierwszym rzêdzie nale¿y zakwalifikowaæ badany obiekt do jednej
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Tabela 2. Warunki obostrzenia badañ próbek

Rodzaj
nara¿enia

Parametry
próby

Przedzia³y
kontrolne

Minimalny czas
trwania próby

Szoki termiczne

Temperatura minimalna –55 lub
–40(+0/–10)oC; +85(+10/-0)oC
5 ÷ 10 min. przetrzymywania w
ka¿dej z temperatur ~3 cykle/h

500 cykli 1000 cykli

Temperatura otoczenia/
/wilgotnoœæ wzglêdna

30±2oC oraz 60±3%RH
1000 h 3000 h

Wysoka temperatura/
/wilgotnoœæ wzglêdna

60±5°C oraz 87 +3/–2%RH 1000 h 3000 h

a) b)

Rys. 13. Sposoby oceny d³ugoœci wiskersów wg JESD22A121 oraz JESD201: a) ca³kowita osiowa d³ugoœæ
wiskersa (JESD22A121), b) d³ugoœæ wiskersa (JESD201)



z klas. Jak widaæ, podstawowym kryterium klasyfikacji jest przeznaczenie i rodzaj
zastosowania ocenianego elementu elektronicznego.
– Klasa 3: Aplikacje decyduj¹ce o ¿yciu lub powodzeniu misji, jak np. technika

wojskowa, kosmiczna, medyczna.
– Klasa 2: Aplikacje przemys³owe o charakterze krytycznym, jak np. sprzêt tele-

komunikacyjny, serwery, przemys³ samochodowy itp.
– Klasa 1: Produkty przemys³owe/powszechnego u¿ytku.

Klasa 1A: Produkty powszechnego u¿ytku.
Po przeprowadzeniu d³ugotrwa³ych nara¿eñ próbek i wykonaniu pomiarów d³ugo-

œci wiskersów maksymaln¹, zmierzon¹ w obrêbie ca³ej partii wielkoœæ najd³u¿szego
wiskersa nale¿y porównaæ z wartoœciami dopuszczalnymi wg tab. 2. Je¿eli który-
kolwiek z uzyskanych pomiarów przekroczy wartoœæ dopuszczaln¹, wynik ca³ego
badania nale¿y uznaæ za negatywny.

2.4.2. Wyniki badañ i ocena uzyskanych wyników

Badania dotycz¹ce wystêpowania zjawiska wiskersów

W celu okreœlenia ryzyka wyst¹pienia wiskersów na powierzchni stopów o du¿ej
zawartoœci cyny, nara¿onych na dzia³anie szoków termicznych, próbki wykonano
w klasycznej technologii trawienia miedzi na pod³o¿u szklano-epoksydowym. Œcie¿-
ki przewodz¹ce, o kszta³cie grzebienia, zosta³y pokryte stopami o wysokiej
zawartoœci cyny, tj. Sn100 (czyst¹ cyn¹), Sn96,5Ag3Cu0,5 oraz Sn99Ag0,3CuNiGe
(tab. 4). Gruboœæ warstw cyny mieœci³a siê w zakresie od 5 ÷ 10 μm, co oznacza, ¿e
warstwy te by³y najbardziej podatne na tworzenie siê wiskersów (rys. 14).
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Tabela 3. Technologiczne kryteria odbiorcze dla oceny maksymalnej

dopuszczalnej d³ugoœci wiskersów

Wyró¿niki próbek
(typ elementu, raster
wyprowadzeñ,
czêstotliwoœæ pracy)

Maksymalna dopuszczalna d³ugoœæ wiskersów

Klasa 3 Klasa 2 Klasa 1 Klasa 1A

Dwukoñcówkowy
element SMD

Stosowanie
cyny i stopów
o wysokiej jej
zawartoœci
zazwyczaj jest
niedozwolone

Cykle temp. 45 μm
Pozosta³e 40 μm

67 �m

Wilgoæ 20 μm
Pozosta³e 50 μm

Elementy
wielokoñcówkowe 67 �m

Elementy w.cz. 50 �m

Elementy o rastrze
wyprowadzeñ
powy¿ej 320 μm

100 �m 75 �m



Po 1500 szoków termicznych w za-
kresie temperatur od – 40 do + 85°C, na
powierzchni Sn 100 (rys. 15) i Sn96,5Ag3Cu0,5

(rys. 16) zaobserwowano wiskersy. Inne
niezidentyfikowane formy (prawdopo-
dobnie fazy miêdzymetaliczne) zauwa¿ono
na powierzchni Sn99Ag0,3CuNiGe (rys. 17).
Wiskers w tym stopie wyst¹pi³ tylko w jednym przypadku, widocznym w za-
znaczonym fragmencie na rys. 17. Analiza statystyczna, przeprowadzona w pro-
gramie Statistica (StatSoft), wg testu Duncana, nie wykaza³a statystycznie istotnych
ró¿nic œredniej d³ugoœci wiskersów pochodz¹cych z powierzchni stopów Sn100 oraz
Sn96,5Ag3Cu0,5 (p = 0,6343) (tab. 5).

Wyniki te wskazuj¹, ¿e szoki termiczne indukuj¹ powstawanie wiskersów. Dzieje
siê tak dlatego, ¿e nag³e zmiany temperatury powoduj¹ zginanie siê próbki (warstwa
metalu rozszerza siê bardziej ni¿ warstwa laminatu, co wynika ze znacznych ró¿nic
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Tabela 4. Materia³y u¿yte w eksperymencie

Sk³ad Temperatura topnienia [oC] Informacje dodatkowe

Czysta Sn 232
Pow³oka zapobiegaj¹ca utlenianiu
miedzi w obwodach drukowanych

Sn96,5Ag3Cu0,5 217
Bardzo popularny lut bezo³owiowy,
w szczególnoœci u¿ywany do
High-Tech

Sn99Ag0,3CuNiGe 227
Nowy lut bezo³owiowy, opisywany
jako niepodatny na tworzenie
wiskersów

Rys. 14. Przekrój poprzeczny próbki

Tabela 5. Wyniki obserwacji stopów o wysokiej zawartoœci cyny nara¿onych na

1500 szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40°C do + 85°C

Sk³ad Zaobserwowane formy Informacje dodatkowe

Czysta Sn Wiskersy ig³owe
Œrednia d³ugoœæ

wiskersów 11,7 �m*
Maksymalna d³ugoœæ

wiskersów 16 �m

Sn96,5Ag3Cu0,5 Wiskersy ig³owe
Œrednia d³ugoœæ

wiskersów 12,8 �m*
Maksymalna d³ugoœæ

wiskersów 20 �m

Sn99Ag0,3CuNiGe Formy
wiskersopodobne

Prawdopodobnie
niezidentyfikowany typ
fazy miêdzymetalicznej

–

*Brak statystycznie istotnych ró¿nic wed³ug testu Duncana (analiza statystyczna przeprowa-
dzona w programie Statistica, StatSoft)



w wartoœci wspó³czynnika rozszerzalnoœci liniowej), a to z kolei prowadzi do pro-
cesu rekrystalizacji i naprê¿enia œciskaj¹cego. Nowe, wolne od naprê¿eñ ziarna
zarodkuj¹ w s¹siedztwie obszaru, w którym wystêpuje naprê¿enie œciskaj¹ce. Dodat-
kowo proces rekrystalizacji zasilany jest przez dalekosiê¿n¹ dyfuzjê po granicach
ziaren. W rezultacie szybkoœæ wzrostu nowych ziaren jest wiêksza ni¿ szybkoœæ
relaksacji obszaru, który cechuje naprê¿enie œciskaj¹ce. Tworz¹ce siê wokó³ tego
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Rys. 17. Zdjêcie z mikroskopu skaningowego przedstawiaj¹ce powierzchniê Sn99Ag0,3CuNiGe po nara¿eniu
na 1500 szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40 do + 85°C (autor zdjêcia: J. Ratajczak)

Rys. 16. Zdjêcie z mikroskopu skaningowego przedstawiaj¹ce powierzchniê Sn96,5Ag3Cu0,5 po nara¿eniu na
1500 szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40 do + 85°C (autor zdjêcia: J. Ratajczak)

Rys. 15. Zdjêcie z mikroskopu skaningowego przedstawiaj¹ce powierzchniê Sn100 po nara¿eniu na 1500
szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40 do + 85°C (autor zdjêcia: J. Ratajczak)



miejsca wysokie ciœnienie powoduje przerwanie powierzchni i wypchniêcie mate-
ria³u w postaci wiskersa.

W stopie Sn96,5Ag3Cu0,5 dodatki Ag i Cu nie spowolni³y ani nie przyspieszy³y wzro-
stu wiskersów po 1500 szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40 do + 85°C
w porównaniu z czyst¹ cyn¹. Jakkolwiek obecnoœæ wiskersów na powierzchni
stopów bezo³owiowych mo¿e, w pewnych warunkach, negatywnie wp³ywaæ na
niezawodnoœæ uk³adów elektronicznych, to nale¿y jednoznacznie stwierdziæ, ¿e
zmierzone praktycznie w czasie eksperymentu ich d³ugoœci œrednio 12 �m, a maksy-
malnie 20 �m wype³ni³y wymagania norm JEDEC dla Klasy 2. sprzêtu. Wiadomo, ¿e
w uk³adach, gdzie warstwa Sn umieszczona jest bezpoœrednio na warstwie Cu, miedŸ
dyfunduje do warstwy Sn. Tworz¹ siê fazy miêdzymetaliczne IMC (Intermetallic

Compound), a to powoduje powstawanie naprê¿eñ œciskaj¹cych, które s¹ zmniej-
szane w³aœnie w postaci wiskersów. W temperaturze powy¿ej 60°C wystêpuj¹ dwa
rodzaje faz miêdzymetalicznych Cu6Sn5 oraz Cu3Sn. Obie te fazy s¹ powodem
narastania naprê¿eñ œciskaj¹cych i powstawania wiskersów.

W tym eksperymencie œladowy dodatek Ni znacz¹co zapobieg³ wzrostowi wisker-
sów na powierzchni stopu Sn99Ag0,3CuNiGe, aczkolwiek nie ograniczy³ ich ca³ko-
wicie. Ho i inni (2007) dowiedli, ¿e 0,1% dodatek Ni do stopu Sn3,5Ag wyraŸnie
ogranicza powstawanie podczas lutowania miêdzymetalicznej fazy Cu3Sn. Równo-
czeœnie dodatek Ni zwiêksza iloœæ Cu6Sn5. W zale¿noœci od zawartoœci Cu w stopie
faza ta zostaje zast¹piona faz¹ (CuNi)Sn. Poni¿ej zawartoœci 0,4% wagowych
dominuje faza (Ni1-xCux)Sn5, powy¿ej 0,6% wagowych faza (Cu1-xNix)Sn5. W za-
kresie od 0,4 do 0,6% wagowych wystêpuj¹ obie fazy (CuNi)Sn. W fazie
(Cu1-xNix)Sn5 wystêpuj¹ dwa rejony: zewnêtrzny i wewnêtrzny. Rejon wewnêtrzny
jest opisywany jako pozbawiony porów z zaokr¹glonym ziarnami. Rejon zewnêtrzny
ma wiêksz¹ koncentracjê Ni i skoœnie oszlifowane ziarna. Obecnoœæ relatywnie
wysokiego lokalnego poziomu Ni w zewnêtrznym rejonie (Cu1-xNix)Sn5 powoduje
prawdopodobnie preferencyjn¹ dyfuzjê Sn do Ni, co sprawia, ¿e nastêpuje ubytek
materia³u (naprê¿enia rozci¹gaj¹ce) i nie tworz¹ siê wiskersy. Jednak¿e niektórzy
badacze wskazuj¹, ¿e stosowanie dodatku Ni do stopu ogranicza powstawanie
wiskersów tylko w szczególnych warunkach, tzn. przy Trozp³ywu = 260°C w obojêtnej
atmosferze. Nie dochodzi wówczas do utleniania warstwy Sn, a bez warstwy tlenków
powierzchnia stopu staje siê efektywnym Ÿród³em wakancji, które przesuwaj¹ siê
w stronê punktu styku Cu6Sn5/Sn. W tym samym czasie atomy przesuwaj¹ siê
poprzez granicê ziaren, w zwi¹zku z czym nastêpuje relaksacja naprê¿eñ œciska-
j¹cych i wiskersy nie powstaj¹. W przypadku obecnoœci tlenków cyny na po-
wierzchni stopu migracja wakancji jest niedostateczna, aby utrzymaæ gradient ko-
nieczny do relaksacji naprê¿enia œciskaj¹cego. Relaksacja nastêpuje w inny sposób,
poprzez pêkniêcia powierzchni Sn.

Wykonano równie¿ badanie polegaj¹ce na nara¿eniu serii próbek wykonanych
z czystej cyny galwanicznej Sn99Cu1, Sn96,5Ag3Cu0,5 oraz Sn99,9Pb0,1 szokami ter-
micznymi o stopniu obostrzenia – 40°C/+ 85°C/3000. Powierzchnie próbek by³y
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zabezpieczone pow³okami konforemnymi: poliuretanowym SL1305AQ firmy Peters
oraz akrylowym firmy HumiSeal. Celem badania by³o ewentualne potwierdzenie
tezy o ograniczaj¹cym wp³ywie tego typu zabezpieczeñ na rozwój wiskersów. Kon-
trola optyczna próbek po nara¿eniu nie potwierdzi³a obecnoœci wiskersów. Analiza
SEM, z uwagi na obecnoœæ izolacyjnych pow³ok, nie da³a rezultatów. Badania nale¿y
kontynuowaæ.

Jako uzupe³nienie badañ wykonano analizê próbek z zastosowaniem skaningowego
mikroskopu akustycznego (SAM). Urz¹dzenie s³u¿y do uzyskiwania, za pomoc¹ analizy
zjawisk zachodz¹cych przy odbiciu od badanych oœrodków fal akustycznych wysokiej
czêstotliwoœci (w zakresie 10 � 1000 MHz), powiêkszonych obrazów drobnych cia³ oraz
do obrazowania wnêtrza optycznie nieprzezroczystych obiektów.

Uzyskano niew¹tpliwie ciekawy i efektowny obraz powierzchni próbki (rys. 18),
jednak na tym etapie jest on bardzo trudny do interpretacji w aspekcie identyfikacji
wiskersów. Badania z wykorzystaniem metody SAM warte s¹ jednak konty-
nuowania.

Wnioski

Kontynuowano badania dotycz¹ce okreœlenia wp³ywu zjawisk wiskersów na nie-
zawodnoœæ uk³adów elektronicznych. Przed przyst¹pieniem do badañ w³asnych
dokonano szczegó³owej analizy metodyk badañ wiskersów zgodnych z wymaga-
niami norm JEDEC, które s¹ aktualnie podstawowymi dokumentami dotycz¹cymi
jakoœciowej i iloœciowej oceny tego zjawiska. Definiuj¹ one m. in. stopnie obostrze-
nia d³ugotrwa³ych nara¿eñ akceleruj¹cych rozwój wiskersów w elementach i uk³a-
dach elektronicznych, podaj¹ metodyki pomiaru d³ugoœci i gêstoœci wiskersów oraz
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Rys. 18. Zdjêcia ze skaningowego mikroskopu akustycznego SAM przedstawiaj¹ce powierzchniê i przekrój
Sn100 po nara¿eniu na 1500 szoków termicznych w zakresie temperatur od – 40 + 85°C



okreœlaj¹ w sensie iloœciowym ich wartoœci dopuszczalne. W sprawozdaniu przed-
stawiono podstawowe metodyki i parametry wynikaj¹ce z tych norm.

W czêœci eksperymentalnej wykonano kilka serii badañ wyselekcjonowanych próbek
o ró¿nych sk³adach i poddano je nara¿eniom na szoki termiczne o stopniu obostrzenia
zgodnym z normami JEDEC. Uzyskane wyniki wykaza³y zgodnoœæ zmierzonych
maksymalnych d³ugoœci wiskersów z wymaganiami norm JEDEC.
• Wiskersy s¹ zjawiskiem o chimerycznym i nieprzewidywalnym charakterze,

stanowi¹ realne zagro¿enie dla niezawodnoœci sprzêtu elektronicznego.
• Normy JEDEC s¹ bardzo dobr¹ podstaw¹ do sformu³owania i prowadzenia testów

odbiorczych elementów i uk³adów elektronicznych w celu okreœlenia ich odpor-
noœci na wystêpowanie wiskersów.

• Badania próbek o ró¿nym sk³adzie chemicznym w komorze szoków termicznych
o stopniu obostrzenia nara¿enia zgodnym z normami JEDEC wykaza³y zgodnoœæ
uzyskanych d³ugoœci wiskersów z wymaganiami tych norm.

• Obserwowane wiskersy charakteryzowa³y siê du¿¹ niejednorodnoœci¹ wystêpo-
wania, koncentrowa³y siê przewa¿nie w okolicach defektów powierzchni spoin.

• Wyniki badañ próbek wykonanych ze stopu Sn99Ag0,3CuNiGe potwierdzaj¹ tezê
o ograniczaj¹cym dzia³aniu niewielkiej zawartoœci niklu na rozwój wiskersów.
Jest to dobry prognostyk dla szerszego wdra¿ania past lutowniczych bazuj¹cych na
tym stopie.

• Na podstawie serii badañ próbek zabezpieczonych pow³okami konforemnymi nie
stwierdzono ograniczaj¹cego wp³ywu tych warstw na rozwój wiskersów (g³ównie
z uwagi na trudnoœci odczytu obrazu mikroskopu skaningowego).

• Próba wykorzystania skaningowego mikroskopu akustycznego SAM do obser-
wacji powierzchni pow³ok lutowniczych nie zakoñczy³a siê pe³nym powodzeniem
ze wzglêdu na trudnoœci w interpretacji uzyskanego obrazu powierzchni. Jest to
jednak metoda perspektywiczna.

2.5. Projekt rozwi¹zania uk³adowego regulatora ³adowania akumulatora

w instalacjach fotowoltaicznych z wysokonapiêciowymi modu³ami PV

Relatywnie tanie cienkowarstwowe modu³y fotowoltaiczne na bazie ogniw CdTe
s¹ coraz szerzej wprowadzane do oferty rynkowej. Cechuj¹ siê stosunkowo wy-
sokim napiêciem VOC, przewy¿szaj¹cym niekiedy 100 V. Dlatego problemem sta³a
siê eksploatacja instalacji PV z niskonapiêciowymi akumulatorami 12 lub 24 V.
Nieliczne krajowe wersje rynkowe regulatorów ³adowania w instalacjach PV zu-
pe³nie nie nadaj¹ siê do pracy przy wymienionym poziomie napiêciowym, tj. 100 V.
Niezbêdne sta³o siê zatem opracowanie nowoczesnego krajowego wyrobu w wersji
MPPT (Maximum Power Point Tracking), umo¿liwiaj¹cego eksploatacjê wysoko-
napiêciowych modu³ów wykonanych na bazie CdTe dla popularnych niskona-
piêciowych akumulatorów i instalacji.
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Przes³anki projektowe i wykonawcze

Jako podstawowy model modu³u wytwarzanego na bazie CdTe przyjêto popularny
typ FS 50 o mocy nominalnej 50 W i VOC = 86 V. W razie potrzeby uzyskiwania mocy
rzêdu 100 W dwa takie równolegle po³¹czone modu³y mog³yby stanowiæ Ÿród³o zasi-
lania regulatora. Jako napiêcie wyjœciowe instalacji przyjêto 12 V (24 V) przy u¿yciu
akumulatora o odpowiedniej pojemnoœci. Proces projektowania i optymalizacji roz-
wi¹zania uk³adowego wspomagano interaktywnym systemem uniwersalnego sy-
mulatora fotowoltaicznego typu HPE4350A. Symulator umo¿liwia generacjê cha-
rakterystyk modu³ów fotowoltaicznych w zakresie zmian VOC od 0 do 120 V i ISC od
0 do 5 A.

Przy znacznej przewadze napiêcia wejœciowego (86 V) nad wyjœciowym (12 V)
zastosowano regulator bazuj¹cy na przetwornicy DC/DC obni¿aj¹cej napiêcie typu
„step-down”, z kluczem na tranzystorze MOS-FET sterowanym w technice PWM.
Na podstawie wczeœniej prowadzonych badañ aplikacji modu³ów PV na bazie CdTe
i doboru algorytmów sterowania prac¹ regulatora ³adowania opracowano i zasto-
sowano w zaprojektowanym rozwi¹zaniu wyszukiwanie MPP wed³ug metody „Per-
turb&Observe” (P&O). Przebieg algorytmu jest kontrolowany przez w³asny mikro-
procesor regulatora, nadzoruj¹cy równie¿ stan na³adowania (14,5 V) i roz³adowania
(10,5 V) akumulatora, jego maksymalne wartoœci pr¹dów ³adowania i roz³adowania
oraz funkcjonowanie cyfrowego wyœwietlacza LCD. Schemat blokowy regulatora
przedstawiono na rys. 19. Dokonano optymalizacji konstrukcji newralgicznej prze-

twornicy „step-down”, wybrano mikroprocesor i optymalny algorytm zastosowanej
metody P&O wyszukiwania MPP. Efektem tych prac jest przetwornica DC/DC, która
przy przek³adni napiêciowej 60/12 V, czêstotliwoœci kluczowania ok. 40 kHz i pr¹dzie
wyjœciowym ok. 10 A osi¹gnê³a sprawnoœæ przesz³o 86%, co jest wartoœci¹ zadowalaj¹c¹.
Ostateczny kszta³t algorytmu wyszukiwania MPP przedstawiono na rys. 20.

Algorytm ³adowania pojedynczego akumulatora kwasowego 12 V (dla 24 V, czyli
dwóch szeregowo po³¹czonych 12 V napiêcia podano w nawiasach) jest nastêpuj¹cy:
1) £adowanie pr¹dem maksymalnym MPP.
2) Po uzyskaniu napiêcia akumulatora 14,5 V (29 V) pr¹d ³adowania zostaje odpo-

wiednio zmniejszany tak, by podtrzymywaæ to napiêcie.
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Rys. 19. Schemat blokowy wysokonapiêciowego regulatora ³adowania typu RSS-16



3) Gdy pr¹d spadnie poni¿ej 0,5 A, system przechodzi do punktu 4.
4) Utrzymuje siê d³ugotrwa³e napiêcie 13,7 V (27,4 V) poprzez odpowiednie zmniej-

szanie pr¹du ³adowania.
W punktach 2) i 4) wartoœæ maxIcharge jest tak ustawiana, by utrzymywaæ zadane

napiêcie na akumulatorze.

Wyniki badañ prototypu regulatora

Pomiary regulatora przeprowadzono
w uk³adzie z rys. 21 w warunkach obci¹-
¿enia akumulatorem nie w pe³ni na³ado-
wanym. Mierzono wartoœci pr¹dów oraz
napiêæ wejœciowych i wyjœciowych, prze-
kazywane moce i uzyskane wartoœci
sprawnoœci regulatora. Otrzymano ca³ko-
wicie zadowalaj¹ce wyniki dla trzech
ró¿nych napiêæ wejœciowych i trzech war-
toœci pr¹dów, odpowiadaj¹cych 100%, 33% i 10% nas³onecznienia nominalnego
(tab. 6). Jak wynika³o z obserwacji przebiegów generowanych przez symulator, sys-
tem ka¿dorazowo ustawia³ siê samoczynnie w MPP z dok³adnoœci¹ do u³amków
procenta UMPP, nad¹¿aj¹c za wszelkimi fluktuacjami nas³onecznienia w czasie
krótszym od 1 s. Kontrola napiêæ krytycznych akumulatora, tzn. maksymalnego
(14,5 V), trwa³ego (13,7 V) i roz³adowania (10,5 V), wykaza³a pe³n¹ zgodnoœæ
i powtarzalnoœæ z dok³adnoœci¹ do kilku promili.

Uzyskane wyniki zosta³y potwierdzone w praktyce, kiedy symulator zosta³
zast¹piony nas³onecznion¹ par¹ równoleg³ych modu³ów FS 50. Dowodzi to trafnoœci
rozwi¹zania oraz sprawnoœci i przydatnoœci nowo opracowanego wysokonapiê-
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Rys. 20. Algorytm P&O wyszukiwania MPP w regulatorze RSS-16

Rys. 21. Uk³ad do pomiarów regulatora RSS-16



ciowego regulatora ³adowania typu RSS-16 do zastosowania w niskonapiêciowej
instalacji 12 lub 24 V. Wyrób ma du¿e szanse na wdro¿enie.

2.6. Modele, prototypy i wdro¿enia

Modele

• elastyczna folia szklano-ceramiczna na pod³o¿a i obudowy wykonywane w tech-
nologii LTCC – Green tape ITE 001,

• testowy wielowarstwowy modu³ typu MCM-C.

Prototypy

• regulator ³adowania RSS-16 (do wspó³pracy z wysokonapiêciowymi modu³ami
PV),

• regulator ³adowania RSS-14 (do wspó³pracy z 12 V modu³ami PV),
• regulator ³adowania RSS-04/30A,
• oœwietlacz LED-RGB,
• oœwietlacz LED-White/Blue,
• oœwietlacz LED-White 3000 K.

3. Wspó³praca miêdzynarodowa

Zak³ad uczestniczy³ w ramach programu Eureka w przygotowaniu projektu miê-
dzynarodowego we wspó³pracy z :
• Faculty of Technical Sciences, Center for Integrated Microsystems and Compo-

nents (CIMC), University of Novi Sad, Serbia;
• GVS Co. (GVS), Belgrad, Serbia;
• Applied Electronic Materials Department, Institute for Sensor and Actuator Sys-

tems (ISAS), Vienna University of Technology, Austria;
• OnkoTec GmbH (ONKOTEC), Waidhofen/Thaya, Austria;
• The Electronic Ceramics Department, Jo�ef Stefan Institute (JSI), Ljubljana, S³owenia;
• HIPOT-RR (HIPOT), Šentjernej, S³owenia.
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Tabela 6. Wyniki finalnego testu regulatora RSS-16

UWE [V] IWE [A] PWE [W] UWY [V] IWY [A] PWY [W] �

80 1,5 120 13,2 7,9 104,3 0,87

72 0,5 36 12,9 2,37 30,6 0,85

65 0,15 9,8 12,4 0,61 7,56 0,78



Projekt pt. “New Generation of 3D Integrated Passive Components and Micro-
systems in LTCC Technology” (”Nowa generacja trójwymiarowych zintegrowanych
elementów biernych i mikrosystemów w technologii LTCC”) E!4570-IPCTECH
zosta³ pozytywnie zaopiniowany w Komisji Europejskiej i przyjêty do realizacji.
Zadanie ITE: „Opracowanie nowych materia³ów dielektrycznych o wysokiej przeni-
kalnoœci elektrycznej oraz multiferroicznych i ich zastosowanie w technologii LTCC”
oczekuje na uruchomienie finansowania przez Narodowe Centrum Badañ i Rozwoju
(NCBiR).

4. Us³ugi naukowo badawcze i produkcja ma³oseryjna

• Zrealizowane us³ugi badawcze, laboratoryjne badania wyrobów, produkcja
ma³oseryjna z tytu³u kontynuowania wdro¿eñ – przychód 524 426 PLN.

• Produkcja ma³oseryjna (systemy zasilania awaryjnego, regulatory ³adowania dla
systemów fotowoltaicznych, inwertery DC/AC) – przychód 228 243 PLN.

• Laboratoryjne us³ugi badawcze, obejmuj¹ce badania instalacji elektrycznych, ba-
dania podzespo³ów na zgodnoœæ z normami europejskimi oraz badania kompa-
tybilnoœci elektromagnetycznej – przychód 23 604 PLN.

• Modele i prototypy oraz us³ugi badawcze w zakresie in¿ynierii materia³owej–
przychód 20 936 PLN.

• Produkcja ma³oseryjna, bêd¹ca kontynuacj¹ wdro¿eñ technologii monta¿u po-
wierzchniowego, oraz wdro¿enie technologii wytwarzania grzejników na pod³o-
¿ach elastycznych– przychód 251 643 PLN.

5. Dzia³alnoœæ edukacyjna

W stosunku do poprzedniego roku znacznie poszerzono zakres dzia³alnoœci
edukacyjnej. Pracownicy naukowi Zak³adu prowadzili dla studentów Akademii
Górniczo-Hutniczej, Politechniki £ódzkiej, Politechniki Œl¹skiej oraz Politechniki
Krakowskiej praktyki wakacyjne, zajêcia laboratoryjne w zakresie technologii
warstw grubych, technologii monta¿u powierzchniowego, systemów fotowoltaicz-
nych oraz konsultowali prace magisterskie.
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