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1. Wstep

Zaktad Mikroelektroniki realizowat w 2010 r. nastgpujace projekty badawcze:

e _Opracowanie zaawansowanych mikro-nanomaterialow i1 rozwiazan uktado-
wych oraz ich zastosowanie w nowoczesnych podzespotach, systemach i zinte-
growanych strukturach LTCC”. Etap I (projekt statutowy nr 1.06.060);

¢ , Opracowanie, wykonanie metoda odlewania i charakterystyka rodziny nowych folii
ceramicznych przeznaczonych dla elektroniki” (projekt badawczy nr N 507 4680 38);

e Technologia otrzymywania, wlasciwos$ci elektryczne 1 magnetyczne oraz zasto-
sowania ceramiczno-metalicznych kompozytow magnetycznych” (projekt ba-
dawczy nr N 507 4716 38);

o Elektrodowe warstwy ceramiczne o strukturze perowskitu do czujnikow gazow
i tlenkowych ogniw paliwowych” (projekt badawczy nr N 507 4322 33);

o _ Charakterystyka wtasciwosci piezoelektrycznych elektroaktywnych polimerow
EAP w aspekcie projektowania systemow inteligentnych” (projekt badawczy nr
N 507 4634 33);

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

e Otrzymywanie i charakterystyka materialow ceramicznych wykazujacych wtas-
ciwosci multiferroiczne” (projekt badawczy nr N 507 3473 35);

e _ Opracowanie uktadu elektronicznego do elektromodulacji nerwu btednego ze sprze-
zeniem zwrotnym i jego zastosowanie do badan nad otyloscia i nadcisnieniem
tetniczym u zwierzat doswiadczalnych” (projekt badawczy N 515 0793 37);

¢, Opracowanie konstrukcji i technologii MEMS dla diagnostycznej aparatury me-
dycznej” (projekt POIG);
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e _Nowa generacja trojwymiarowych zintegrowanych elementow biernych i mikro-
systemow technologii LTCC” (projekt w programie EUREKA E! 4570);

e, Opracowanie 1 wykonanie modutow elektronicznych bezprzewodowej sieci monito-
rowania wod powierzchniowych oraz alarmowania o stanie zagrozenia skazeniami
chemicznymi oraz ich sprzgzenie z rozwigzaniami mechanicznymi i informatycz-
nymi opracowanymi w ramach projektu rozwojowego R 02 0014 06/2009”.

2. Najwazniejsze osiagni¢cia naukowo-badawcze

W Zaktadzie kontynuowano prace dotyczace syntezy i charakteryzacji nowych
generacji materiatow przeznaczonych do wytwarzania elektrochemicznych ogniw
paliwowych, czujnikdéw, podzespotow elektronicznych, mikrouktadow LTCC.
Prace badawcze obejmowaly synteze materiatow wyjsciowych, dobor sktadu kom-
pozycji, wytworzenie folii ceramicznych i1 past oraz ich charakteryzacjg. Prowa-
dzono poszerzone badania zjawisk starzeniowych w potaczeniach wykonanych sto-
pami bezotowiowymi. Zrealizowano projekty zawierajace nowe rozwiazania ukta-
dowe dla potrzeb systemow fotowoltaicznych i elektroniki medycznej. W rozwoju
technologii procesow podjeto prace w celu wprowadzenia technologii ablacji lase-
rowej do wytwarzania sieci polaczen w ukladach LTCC, a takze wytwarzania trwa-
tych struktur mikrofluidalnych w uktadach LTCC.

Najwazniejsze, wyrdzniajace si¢ osiagnigcia to:

e dobor sktadu i warunkéw wytwarzania metoda odlewania folii kompozytowych
opartych na niklu i tlenku cyrkonu, przeznaczonych na anody miniaturowych
tlenkowych ogniw paliwowych. Istotnym osiagnigciem jest uzyskanie dla tych
tworzyw silnie porowatej mikrostruktury i wysokiego, metalicznego przewod-
nictwa elektrycznego;

e dobor sktadu i metodyka otrzymywania folii ceramicznych o wiasciwosciach
magnetycznych i kompozytow multiferroicznych w technologii LTCC. Orygi-
nalnym zastosowanym rozwiazaniem jest wykorzystanie relaksorowych ferro-
elektryk(')w, takich ]ak Pb (F61/2T31/2)03, Pb (F€1/2Nb1/2)03,Pb (F62/3W1/3)O3, bQ-
dacych réwnoczesnie jednofazowymi multiferroikami;

e opracowanie sktadéw nanokompozytow polimerowo-weglowych z wykorzysta-
niem nanorurek weglowych (jedno- i wielosciennych), niezbgdnych do wytwo-
rzenia past rezystywnych i przewodzacych naktadanych technika sitodruku na
elektroizolacyjne podtoza;

e wyniki prac dotyczacych identyfikacji mechanizmoéw degradacji polaczen luto-
wanych stopami bezolowiowymi o duzym znaczeniu praktycznym. Zrealizo-
wano poszerzone badania zjawisk tworzenia si¢ wiskeroOw oraz zarazy cynowe;j.
W procesie lutowania wprowadzono nowa technologi¢ lutowania kondensacyj-
nego w fazie gazowej i sprawdzono wplyw tej technologii na tworzenie si¢
wiskerow;
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e opracowanie techniki badan struktur LTCC wykorzystujacej mikrotomografi¢
rentgenowska.

2.1. Otrzymywanie i charakterystyka komponentéw miniaturowych
tlenkowych ogniw paliwowych (etap I)

Ogniwa paliwowe sa urzadzeniami elektrochemicznymi, ktére wytwarzaja
energi¢ elektrycznag i ciepto bezposrednio z zachodzacej w nich reakcji chemiczne;j
wodoru z tlenem. Ich zaletami sa: bardzo wysoka sprawno$¢ produkcji energii
elektrycznej 1 ciepta, brak zanieczyszczania Srodowiska naturalnego, duza nieza-
wodnos¢, diugi czas zycia, mniejszy rozmiar i cigzar w porownaniu z innymi zrod-
tami energii o podobnej mocy, odporno$¢ na zaktdcenia, cicha praca i mozliwos¢
stosowania réznych paliw. W ciagu ostatnich 20 lat ogniwa paliwowe sa coraz sze-
rzej wykorzystywane w przenosnych urzadzeniach elektronicznych (laptopy, tele-
fony komorkowe), w systemach awaryjnych, generatorach matej i duzej mocy,
elektrowniach stacjonarnych, robotyce, samochodach, do zasilania urzadzen me-
dycznych, aparatury pomiarowej, komputerow itp.

Paliwem dla ogniw paliwowych jest czysty wodor lub inne paliwa bogate w wo-
dor, doprowadzane w sposéb ciaglty do anody. Na anodzie z czasteczki wodoru H,
powstaje proton H' i elektron, na katodzie zachodzi redukcja tlenu do jonéw O
W ogniwie ma miejsce transport jonow poprzez elektrolit od jednej elektrody do
drugiej, a w obwodzie zewngtrznym przeptyw elektronow od anody do katody.

Przedmiotem badan w projekcie byly ogniwa tlenkowe (Solid Oxide Fuel Cells,
SOFC), bedace jednym z podstawowych rodzajéw ogniw paliwowych. Ogniwo
tlenkowe jest zbudowane z anody i katody, przedzielonych elektrolitem statym wyka-
zujacym przewodnictwo jonowe. Ogniwo takie pracuje w wysokich temperaturach
650 + 1000°C. Typowe tlenkowe ogniwo paliwowe jest ztozone z cermetowej kom-
pozytowej anody Ni/YSZ, elektrolitu statlego na bazie tlenku cyrkonu stabilizowanego
tlenkiem itru (YSZ) lub tlenku ceru domieszkowanego tlenkiem gadolinu (GDC)
iz katody opartej na niestechiometrycznych tlenkach o strukturze krystalicznej
perowskitu o ogdlnym wzorze Ln; xABO;.5 (jako Ln oznaczono jony lantanowcow,
np. La, Ce, Pr, Sm, Gd, jako A domieszki jonow metali ziem alkalicznych, np. Ca, Sr,
a jako B jony metali przejSciowych, np. Mn, Fe, Co, Ni). Popularnym rozwiazaniem
konstrukcyjnym jest stosowanie planarnego ogniwa z podtrzymujaca anoda grubosci
500 + 1500 pum, otrzymana metoda odlewania folii lub prasowania, na ktora sa na-
niesione sitodrukiem warstwy elektrolitu statego i perowskitowej katody grubosci
od kilkunastu do kilkudziesieciu mikrometrow.

Kazdy z komponentéw ogniwa tlenkowego musi spetnia¢ okreslone wymagania.
Zadaniem anody jest stworzenie miejsc reakcyjnych do elektrochemicznego utle-
niania paliwa podczas pracy w temperaturze 650 + 1000°C. Material anodowy
powinien odznacza¢ si¢ wysokim przewodnictwem elektronowym, wysoka aktyw-
noscia katalityczna w reakcji utleniania wodoru, stabilno$cia w warunkach reduku-
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jacych oraz kompatybilnoscia termiczng i chemiczng z elektrolitem statym. Wyma-
gana jest wysoka porowato$¢ anody utatwiajaca transport paliwa do miejsca reakcji
1 usuwanie produktéw reakcji, takich jak woda.

Rozwdj ogniw tlenkowych 1 ich praktyczne zastosowanie sa uzaleznione w du-
zym stopniu od wprowadzania tanszych materialdow na komponenty ogniwa pali-
wowego, obnizenia temperatury jego pracy i zmniejszenia kosztow wytwarzania
ogniwa. Celem zadania w projekcie statutowym byto opracowanie sktadow i wa-
runkéw otrzymywania metoda odlewania folii oraz charakterystyka poszcze-
gblnych komponentéw miniaturowych tlenkowych ogniw paliwowych. W pierw-
szym etapie zadania opracowano sklady i metodyke wytwarzania folii przezna-
czonych na kompozytowe anody ogniw paliwowych opartych na niklu 1 tlenku
cyrkonu oraz wykonano charakterystyke ich wlasciwosci.

Opracowanie skladow i metodyki wytwarzania anod kompozytowych

Do otrzymywania kompozytowych anod cermetowych opartych na niklu i tlenku
cyrkonu, przeznaczonych do tlenkowych ogniw paliwowych, zastosowano metodg
odlewania folii (tape casting). Pierwszym etapem byto opracowanie sktadow gestw
przeznaczonych do odlewania. Ggstwy sporzadzono przez zmieszanie w mtynku
kulowym sktadnikéw nieorganicznych ze starannie dobrang ilo$cia dodatkow orga-
nicznych. Jako sktadniki organiczne zastosowano poliwinylobutyral jako spoiwo,
olej rybi jako dyspersant, glikol polietylenowy i ftalan dwubutylu jako plasty-
fikatory, toluen i izopropanol jako rozpuszczalniki. Dodatkowo do zestawu wpro-
wadzono grafit w celu zwigkszenia porowatosci anody po wypaleniu.

Zastosowano dwie metody otrzymywania nieorganicznych proszkéow do anody
Ni-YSZ. Pierwsza z nich polegala na zmieszaniu w mtynku kulowym tlenku NiO
(99,8%, Aldrich, <50 nm) oraz Zr0,-8%Y,03 (Tosoh TZ-8Y, czasteczki o $rednicy
0,3 um skupione w granulach o $rednicy 40 pm) w stosunku wagowym 2:1.
W drugiej metodzie przeprowadzano bezpradowa metalizacj¢ niklem proszku YSZ
na drodze redukcji chemicznej. Proszek tlenku cyrkonu uczulano przy uzyciu roz-
tworu SnCl, i aktywowano przy pomocy roztworu PdCl,. Warstwy niklu osadzano
na czasteczkach tlenku cyrkonu poprzez chemiczng redukcje jondow Ni*" pocho-
dzacych z roztworu NiCl, przy uzyciu podfosforynu sodu. Proces prowadzono
w temperaturze 40 + 50°C przy pH = 5. Zawarto$¢ niklu po metalizacji, okreslona
przez trawienie w kwasie azotowym, wynosita 6% wag. Zawarto$¢ niklu w wyjs-
ciowe] mieszaninie zwigkszano do poziomu przekraczajacego prog perkolacji
przez dodanie do zestawu masy lejnej 33 + 50% wag. NiO.

Folie anodowe odlewano za pomoca urzadzenia firmy R. Mistler TTC-1200. Po
wysuszeniu w temperaturze 50°C ich grubo$¢ wynosita 150 + 250 pum. Folie
charakteryzowatly si¢ wysoka gladkos$cia, elastycznoscia i wytrzymatoscia mecha-
niczna.

Przy uzyciu lasera E-355-3-G-OA firmy Oxford Laser wycinano odpowiedniej
wielkosci arkusze z surowych folii anodowych oraz otwory do pozycjonowania.
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Do pomiarow przewodnictwa elektrycznego przygotowano probki testowe z ma-
teriatu anodowego grubosci 1 + 2 mm. Po wstepnej laminacji przy uzyciu prasy
jednoosiowej pakiety zamykano w prozniowo zgrzewanych woreczkach i lamino-
wano przy zastosowaniu prasy izostatycznej IL 4008PC firmy Pacific Trinetics
Corporation pod ci$nieniem 35 MPa w temperaturze 70°C.

Nastgpnie dobrano warunki wypalania folii anodowych oraz wspolspiekania
z folig elektrolitu stalego na bazie tlenku cyrkonu stabilizowanego tlenkiem itru.
Profile wypatu w piecu komorowym dobierano tak, aby zapewni¢ powolny wypat
sktadnikoéw organicznych, umiarkowany stopien spieczenia anody i powolne chio-
dzenie probki. Proces spiekania prowadzono w zakresie temperatur 1250 + 1350°C
przez 2 —5 h. Ze wzgledu na to, ze po procesie spiekania anoda zawiera NiO
1 YSZ, przeprowadzano redukcje tlenku do metalicznego niklu poprzez wygrze-
wanie w temperaturze 950°C przez 2 h w atmosferze redukujacej w postaci mie-
szaniny azot-10% Ho.

Charakterystyka mikrostruktury i przewodnosci elektrycznej anod
kompozytowych

Skurcz folii po procesie spieckania wynosit ok. 20%. Nie stwierdzono dodat-
kowego skurczu anody po procesie redukcji w porownaniu z wymiarami probek po
procesie spiekania. Sugeruje to tworzenie si¢ sztywnego, ciaglego szkieletu YSZ,
ktory zapobiega dalszemu spiekaniu si¢ czastek niklu podczas redukcji anody.

Elektrochemiczna wydajnos¢ anody zalezy w duzym stopniu od jej mikro-
struktury — porowatosci, krgtosci porow, wielkosci 1 rozmieszczenia ziaren. Poro-
wato$¢ powstajaca w wyniku wypalania polimeru i innych konwencjonalnych or-
ganicznych sktadnikow gestwy oraz bedaca wynikiem redukcji NiO moze by¢ nie-
wystarczajaca dla wlasciwego dziatania anody wskutek zbyt wysokiej polaryzacji
stgzeniowej. Korzystnym, powszechnie stosowanym rozwigzaniem jest wprowa-
dzenie do masy lejnej dodatkowych sktadnikdéw organicznych, takich jak grafit, sa-
dza, skrobia. Sg one po wypaleniu anody zrodlem zwigkszonej porowatosci.

Mikrostrukture elektrod i ich wspotprace z elektrolitem statym badano przy uzy-
ciu mikroskopu skaningowego firmy Jeol. Na rys. 1 pokazano zdjgcia skaningowe
zgladow przekrojow anody wykonanych dwiema metodami. Rysunek la przed-
stawia anodg otrzymang przez zmieszanie NiO i YSZ po procesie spiekania, a rys. 1b
anodg¢ zawierajaca ziarna YSZ metalizowane chemicznie niklem po procesie spie-
kania i redukcji.

W obu rodzajach anod zaobserwowano znaczna, pozadana porowato$¢ otwarta,
pochodzaca z wypatu PVB i grafitu. W zredukowanej anodzie nastgpuje dalszy
wzrost porowatosci ze wzgledu na redukcje NiO do Ni i ubytek tlenu. Z obrazéw
skaningowych wynika, Zze pory tworza ciagla sie¢ w obrgbie anody. Wielko$¢
porowatosci wyznaczona metoda Archimedesa wynosita odpowiednio 27% 1 31%
dla anody po spiekaniu i po redukcji w przypadku zastosowania do jej wytwarzania
konwencjonalnej metody mieszania tlenkow NiO 1 YSZ. Dla anody zawierajacej ni-
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kiel osadzany na tlenku cyrkonu w wyniku redukcji chemicznej porowatos$¢ byta nieco
wyzsza 1 wynosita odpowiednio 43% 149% w spiekanej 1 zredukowanej elektrodzie.

S : . . -
Rys. 1. Obrazy z mikroskopu skaningowego zgiad()w?kar)ﬂ anody otrzymanej przez zmieszanie NiO i YSZ
po procesie spiekania, b) anody zawierajacej metalizowany niklem YSZ po procesie spiekania i redukc;ji

Na rys. 2ab przedstawiono przetam i zglad granicy faz elektrolit staty
YSZ/anoda Ni-YSZ (zawierajaca chemicznie naniesiony nikiel) dla probki po pro-
cesie spiekania i redukcji. Rysunek ten ilustruje dobra kompatybilnos¢ wytwo-
rzonej anody z elektrolitem statym na bazie tlenku cyrkonu, brak delaminacji lub
obcych wytracen na granicach faz.

o ﬂekﬁ%ﬁlt staty - Elektrolit staly
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Rys. 2. Obrazy z mikroskopu skaningowego probki po procesie spiekaniu i redukcji w obszarze granicy
faz elektrolit staty YSZ/anoda zawierajaca metalizowany niklem YSZ: a) przetam, b) zgtad
Przewodnictwo elektryczne wytworzonych anod mierzono w zakresie tempe-
ratur 20 + 900°C metoda czteropunktowa w atmosferze redukujacej, wytworzonej
poprzez przeptyw przez komorg pomiarowa mieszanki gazowej azot-10% H,. Na
rys. 3 poréwnano zalezno$¢ temperaturowa przewodnosci elektrycznej anod
Ni/YSZ wytwarzanych przy uzyciu dwoch metod. Ze wzrostem temperatury
wartosci 6 maleja w catym badanym zakresie temperatur 20 + 900°C, co §wiadczy
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o metalicznym charakterze przewodzenia. B

Przewodno$¢ w temperaturze 900°C jest e [ o

zblizona do czystego Ni. Wykresy sa | \\\ ‘ ‘ ’

podobne dla obu metod wytwarzania ma- )\

teriatbw anodowych. Jednak przy prawie 2000

tych samych warto$ciach przewodnosci

w przypadku anody zawierajacej nikiel osa- | "™

dzany na drodze bezpradowe] metalizacji 5

zawarto$¢ metalu jest nizsza (56% wag.) niz D ) T

w przypadku anody wytwarzanej ze zmie-

szanych tlenkow NiO i YSZ (60% wag.). Rys. 3.P9réwnanie, zaleZnosic} temperatgrowej

Efekt ten jest zgodny z wynikami innych girzeWOdm-c twa dwoch quajlo w anod Ni-YSZ:
zymanej przez zmieszanie tlenkéw NiO 1 YSZ

autorow, ktorzy wykazali, Ze zastosowa- nie oraz zawierajacej oprocz NiO nikiel osadzany

tej metody pozwala na obnizenie progu na drodze bezpradowej metalizacji tlenku cyr-

perkolacji dla metalicznego przewodzenia O™

w anodzie Ni/YSZ.

o (S/em)

Podsumowanie

Opracowano sktad i metodyke wytwarzania metoda odlewania folii jednego
z komponentéw ogniwa paliwowego — anody kompozytowej na bazie tlenku niklu
1 tlenku cyrkonu. Dobrano warunki laminacji folii anodowych 1 obrobki termicznej
pakietow po prasowaniu. Wprowadzony do masy lejnej grafit zapewnit uzyskanie
odpowiedniej porowatosci anody, wynoszacej 27 + 49% w probkach po spiekaniu
w temperaturze 1250 + 1300°C. Poréwnano anody zawierajace nikiel wprowadzo-
ny dwiema metodami: przez zmieszanie tlenkow NiO i YSZ oraz przez bezpra-
dowa metalizacjg¢ tlenku cyrkonu. Oba rodzaje anod charakteryzowaty si¢ pozada-
na porowata mikrostruktura i wysokim metalicznym przewodnictwem elektrycz-
nym. Korzystniejsza, nizsza zawartos$¢ niklu 1 lepsza kompatybilnos¢ z elektrolitem
statym podczas procesu wspotspiekania wykazywaty anody otrzymane druga me-
toda.

2.2. Opracowanie funkcjonalnych folii ceramicznych i ich zastosowanie na
elementy bierne w strukturach LTCC (etap I)

Multiferroiki sa to materiaty wykazujace rownoczes$nie dwie (lub wigcej) wiasci-
wosci ferroiczne (ferromagnetyzm, ferroelektrycznosé¢, ferroelastyczno$¢). W ma-
teriatach tych zewngtrzne pole magnetyczne wywotuje polaryzacje elektryczna,
a zewngtrzne pole elektryczne indukuje magnetyzacje. Mozliwos¢ przetaczania sta-
nu ferroelektrycznego polem magnetycznym i stanu ferromagnetycznego polem
elektrycznym stwarza szerokie mozliwosci nowych zastosowan: w pamigciach,
czujnikach, aktuatorach, falowodach, modulatorach, przetwornikach itd. Niewiele
jednofazowych materiatow wykazuje wtasciwosci multiferroiczne, dlatego znacz-
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nie czesciej w praktyce stosuje si¢ materiaty kompozytowe, zlozone na ogédt z pe-
rowskitowych warstw ferroelektrycznych 1 spinelowych warstw ferromagne-
tycznych. Typowym rozwigzaniem jest wykorzystanie piezoelektrycznych perow-
skitow BaTiO;, PbTiOs;, Pb(Zr,Ti)Os; jako fazy ferroelektrycznej i ferrytow
(Ni,Zn)Fe,04, CoFe,04 jako fazy ferromagnetycznej. Znacznie mniej zbadanym
rozwiazaniem jest realizowane w projekcie zastosowanie relaksorowych ferro-
elektryk()w, takich ]ak Pb(F61/2T31/2)03, Pb(Fel/sz1/2)03, Pb(F€2/3W1/3)O3, quq-
cych rownoczesnie jednofazowymi multiferroikami.

Wykorzystanie w projekcie metody odlewania folii (tape casting) i wspotspie-
kania do wytwarzania elementoéw multiferroicznych sprzyja ich miniaturyzacji
1 umozliwia integracje w uktadzie elektronicznym. Ponadto dla kompozytow war-
stwowych mozliwe jest uzyskanie silniejszego efektu magnetoelektrycznego niz
w przypadku litych kompozytow ceramicznych.

Dobér skladow i metodyka wytwarzania folii magnetycznych i kompozytéw
multiferroicznych

Syntezg poszczeg6lnych sktadnikow nieorganicznych przeznaczonych na folie
magnetyczne i kompozyty multiferroiczne przeprowadzono na drodze konwen-
cjonalnej reakcji w fazie statej. Wytwarzano dwa rodzaje magnetycznych materia-
tow ferrytowych o strukturze spinelu — CoFe,O4 (CF) i (Ni,Zn)Fe,O4 (NZT).
Syntezg ferrytow CoFe,O4 1 Nig 3Zn¢ 6,Cug osFe,O4 przeprowadzono w temperaturze
1050°C. Do syntezy ferroelektrycznego sktadnika kompozytoéw multiferroicznych
— relaksora Pb(Fe;;Ta; )O3 (PFT) o strukturze perowskitu zastosowano dwu-
etapowa metode wolframitowa. Naprzod przeprowadzono reakcje Fe,O; i TaOs
w temperaturze 1000°C, a nastgpnie reakcj¢ PbO z wolframitem FeTaO4 w tem-
peraturze 850°C. Poszczegodlne produkty syntezy nieorganicznych zwiazkoéw mie-
lono w mtynku kulowym firmy Fritsch w alkoholu izopropylowym przez 8 h.

Ferryt CoFe,04 jest magnetycznie twardym materialem o temperaturze Curie
790 K, wysokim polu koercji, dos¢ wysokiej magnetyzacji nasycenia i dobrej
stabilnosci chemicznej. Dzigki silnym wiasciwosciom magnetostrykcyjnym jest
dobrym kandydatem na skladnik warstwowych kompozytow wykazujacych efekt
magnetoelektryczny. Ferryt Nip3Znge,CugosFe>Os jest materiatem magnetycznie
migkkim o temperaturze Curie ok. 400 K. Ma bardzo waska pegtlg histerezy
magnetycznej o duzej magnetyzacji nasycenia, co pozwala na jego zastosowanie
w biernych elementach elektronicznych.

Opracowano sktady trzech rodzajow gestw przeznaczonych do odlewania —
dwoch folii ferrytowych o sktadach CoFe,O4 1 Nig3Znge,CugsFe;O4 oraz folii
ferroelektrycznej o sktadzie (gsPb(Fe;nTa )05.0,15PbTiO;. Gestwy sporzadzono
przez zmieszanie w miynku kulowym sktadnikéw nieorganicznych z dodatkami
organicznymi. W sklad czg$ci organicznej gestw wchodzity: poliwinylobutyral
jako spoiwo, olej rybi jako dyspersant, glikol polietylenowy i ftalan dwubutylu
jako plastyfikatory, toluen 1 izopropanol jako rozpuszczalniki.
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Folie odlewano przy uzyciu urzadzenia firmy R. Mistler TTC-1200, a nast¢pnie
suszono w temperaturze 50°C. Szeroko$¢ szczeliny w zastawce dobierano tak, aby
uzyska¢ grubo$¢ surowej folii ok. 100 + 130 um. Otrzymane folie charakte-
ryzowaly si¢ gltadkos$cia, elastycznoscia 1 wytrzymatos$cia mechaniczna.

Proces otrzymywania warstwowych kompozytow multiferroicznych obejmowat
nastgpujace operacje: mielenie zestawow do syntezy ferrytu i ferroelektryka,
syntez¢ ferrytu, syntezg ferroelektryka, mielenie produktow syntezy, nawazanie
w odpowiednich proporcjach sktadnikéw nieorganicznych (ferrytu lub ferro-
elektryka) i sktadnikéw organicznych mas lejnych, mielenie gestw, odlewanie folii
ferrytowej 1 ferroelektrycznej, suszenie folii, wycinanie arkuszy przy uzyciu lasera,
uktadanie w stos naprzemiennie folii ferrytowych i ferroelektrycznych, prasowanie
izostatyczne pakietow, wypalanie sktadnikéw organicznych i wspotspiekanie kom-
pozytu warstwowego. Proces wspolspiekania prowadzono w temperaturze 950°C
przez 2 h. Starannie dobierano profil ogrzewania i chtodzenia laminatéw, aby unik-
na¢ delaminacji, pekania i wypaczania si¢ kompozytu ztozonego z materialow
o réznych wspoélczynnikach rozszerzalnosci cieplnej 1 réznych skurczliwos$ciach
wynikajacych z usuwania sktadnikow organicznych.

Mikrostruktura oraz wlasciwosci magnetyczne i magnetoelektryczne
kompozytéw multiferroicznych

Na rys. 4a przedstawiono obraz z mikroskopu skaningowego przetamu warstwo-
wego kompozytu ztozonego z naprzemiennie utozonych warstw ferroelektryka
Pb(Fe;,Ta;;)03-PbTiO; i ferrytu CoFe,O4. Oba rodzaje warstw sa dobrze spie-
czone. Widoczna jest dobra wspotpraca migdzy warstwami, brak delaminacji, pgk-
nig¢ 1 wytracen na granicach faz. Brak warstwy posredniej na granicy faz potwier-
dzono przy uzyciu analizy metoda EDS.

a) _ b)

Laminat CoFe,04-Pb(Fe4,2Tas2)0; -PbTiO;
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Rys. 4. a) Obraz z mkroskopu skaningowego przetamow warstwowego kompozytu multiferroicznego zto-
zonego z warstw ferrytu CoFe,0, (ciemne obszary) i ferroelektryka Pb(Fe;,Ta;,)O3-PbTiO; (jasne obszary),
b) magnetyczna histereza w zakresie temperatur 4 + 343 K dla warstwowego kompozytu CF-PFT-PT

Przy zastosowaniu magnetometru Quantum Design z wibrujaca probka przepro-
wadzono pomiary magnetyzacji w zakresie temperatur 4 + 393 K w funkcji natgzenia
pola magnetycznego dla warstwowych kompozytow multiferroicznych CF-PFT-PT.
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Na rys. 4b przedstawiono wykresy histerezy magnetycznej dla pigciu temperatur
z zakresu 4 + 393 K. W niskich temperaturach krzywe histerezy sa stosunkowo
szerokie, typowe dla magnetycznie twardych materialdow. Pole koercji maleje ze
wzrostem temperatury od 2,87 kOe w temperaturze 4 K do 0,44 kOe w tem-
peraturze 393 K. Magnetyzacja odpowiadajaca ptaskiej czesci petli histerezy,
zblizona do magnetyzacji nasycenia, maleje od 28,3 emu/g w temperaturze 4 K do
18,8 emu/g w temperaturze 393 K dla maksymalnego zastosowanego pola H, =
= 80 kOe. Maksymalne warto$ci magnetyzacji nasycenia dla badanych kompo-
zytow ze wzgledu na obecnos¢ warstw ferroelektrycznych sa 2 — 3 razy mniejsze niz
dla czystego ferrytu CoFe,O4 (66 + 80 emu/g).

Na rys. 5a przedstawiono temperaturowa zalezno$¢ magnetyzacji kompozytu
CF-PFT-PT po schlodzeniu probki w zerowym polu magnetycznym (krzywa ZFC —
zero field cooled) oraz po schiodzeniu w polu (krzywa FC — field cooled). Na
krzywej FC obserwuje si¢ dwa plaskie maksima w temperaturze 17 1 220 K.
Gwaltowny spadek magnetyzacji na krzywej F'C w zakresie temperatur 17 + 43 K
mozna przypisa¢ antyferromagnetycznej przemianie fazy relaksorowej PFT. Roz-
widlenie krzywych ZFC 1 FC, zwigkszajace si¢ ze spadkiem temperatury, moze
wskazywa¢ na zachowanie magnetyczne typu szkla spinowego fazy ferrytowej
w niskich temperaturach.

a) b)
Laminat CoFe,04-Pb(Fe1;Ta2)03-PbTiO;, H=1000e Laminat CoFe;04-Pb(Fe1/2Taq2)03-PbTiO3, H,c=70e
01 180
EC
- —— S
o ) |
g o c =
£ ™! Zg / %,/
= s ©
oy / ] /
g 7FC / )
g ¥= /
= 0,7 EE 60
e - —a— Hde=1.2kOe, warstwy rownolegle do Hde
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0
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Rys. 5. a) Magnetyzacja w funkcji temperatury dla probki chtodzonej bez pola magnetycznego (ZFC) oraz
chlodzonej w polu magnetycznym H = 100 Oe (F'C), b) magnetoelektryczny wspotczynnik napigciowy dla
warstwowych kompozytow CF-PFT-PT w funkcji czgstotliwosci zmiennego pola magnetycznego

Probka przeznaczona do pomiaré6w magnetoelektrycznych byta umieszczona
w zewngtrznym polu magnetycznym H,. wytworzonym przez elektromagnes oraz
w sinusoidalnym zmiennym polu magnetycznym H,. wytworzonym przez cewki
Helmholtza. Migdzy powierzchniami probki byto generowane napigcie wywolane
efektem magnetoelektrycznym. Wspoétczynnik magnetoelektryczny ME obliczano
na podstawie zaleznosci:

ME=—"
H -d

ac
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gdzie: V' — napigcie generowane wskutek efektu magnetoelektrycznego, H,. — nate-
zenie sinusoidalnego pola magnetycznego, d — grubos$¢ probki

Efekt magnetoelektryczny dla warstwowych kompozytéw jest zalezny od zasto-
sowanego pola magnetycznego, rezystywnosci, liczby i grubo$ci warstw oraz sprze-
zenia mechanicznego migdzy warstwami.

Mierzono efekt magnetoelektryczny w temperaturze pokojowej dla kilku roz-
nych wartos$ci nat¢zenia statego pola magnetycznego i dla czgstotliwosci zmien-
nego pola magnetycznego w zakresie 10 Hz + 10 kHz. Stwierdzono, ze spieczony
laminat CF-PFT-PT wykazuje znaczny efekt magnetoelektryczny, co ilustruje rys. 5b.
Wspotczynnik magnetoelektryczny lekko maleje ze wzrostem nat¢zenia stalego
pola magnetycznego H, w zakresie 0,3 + 7,2 kOe. Wspodlczynnik ten rosnie ze
wzrostem czgstotliwosci sinusoidalnego zmiennego pola magnetycznego w zakre-
sie 0,1 + 10 kHz, osiagajac 160 mV/(cmOe) dla 10 kHz. W zakresie nizszych na-
tezen pola ac (1,2 1 3,5 kOe) zaobserwowano mniejsze wartosci ME przy
silniejszym polu ac. Trudno jest jednoznacznie okresli¢ wplyw kierunku stalego
pola magnetycznego skierowanego réwnolegle lub prostopadle wzglgdem poto-
zenia warstw w kompozycie. Wplyw ten nie jest zbyt silny i wydaje sig zalezny od
czestotliwosci zmiennego pola magnetycznego ac oraz historii probki.

Wiasciwosci cewki wykonanej w technologii LTCC

Foli¢ magnetyczna z migkkiego ferrytu
Ni0,3Zn0’62C11()’08F6204 grubos'c1 110 Hm WYkO-
rzystano do wykonania jednowarstwowej mi-
krocewki w technologii LTCC. Bezposred-
nio na foli¢ magnetyczna naniesiono metoda
sitodruku $ciezki przewodzace w ksztalcie
spirali sktadajacej si¢ z czterech zwoi (rys. 6).
Szerokos¢ $ciezki wynosita 250 um, a odstgp
migdzy Sciezkami 500 pm. Nastgpnie war-
stwe magnetyczng z nadrukowana cewka
utozono w $rodku migdzy dziesigcioma war-
stwami magnetycznymi, ktére stanowﬂy zam- l_{ys. 6. Widok cewki nadrukowanej na podto-
knigty magnetyczny rdzen cewki. Stos ten *" magnetycznym
poddano laminowaniu w temperaturze 40°C pod ci$nieniem 10 + 15 MPa oraz wspot-
spiekaniu w temperaturze 950°C. W celach porownawczych w analogiczny sposob
wykonano cewkg na standardowym podtozu niemagnetycznym (DP951) oraz cewkg,
ktdéra miata rdzen magnetyczny tylko z jednej strony.

Podsumowanie

Przy zastosowaniu metody odlewania wytworzono ferroelektryczne folie oparte
na roztworze stalym 85% mol relaksora Pb(Fe;,Ta;,)05-15% mol. normalnego
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ferroelektryka PbTiO; oraz folie ferromagnetyczne oparte na ferrytach — CoFe,O4
1 Nig3Zn 62Cug 0sFe204. Wykonano elementy multiferroiczne w technologii LTCC,
stanowiace kompozyt zlozony z naprzemiennie ulozonych warstw folii ferrytowe;j
CoFe,0q4 1 ferroelektrycznej Pb(Fe;»Ta;2)05-PbTiOs. Laminaty multiferroiczne po
procesie wspotspiekania odznaczaty si¢ dobrym stopniem spieczenia obu rodzajow
warstw 1 brakiem delaminacji. Kompozyty wykazywaty wiasciwosci magnetyczne
oraz wyrazny efekt magnetoelektryczny. Wspotczynnik magnetoelektryczny wzra-
stal ze wzrostem czgstotliwosci zmiennego pola magnetycznego 1 wynosit 160 mV/
/(cmOe) (dla H,.= 3,5 Oe, H,.= 7 Oe, f= 10 kHz). Foli¢ magnetyczna z migkkiego
ferrytu Nig3Zng6,CugosFe.O4 wykorzystano do wykonania jednowarstwowej mi-
krocewki w technologii LTCC o indukcyjnosci 300 nH.

2.3. Badania jakoSci polaczen stopami lutowniczymi bezotowiowymi

Rok 2010 byt kolejnym rokiem obowiazywania w praktyce gospodarczej Dy-
rektywy RoHS, powodujacej m. in. eliminacje stopow lutowniczych zawierajacych
olow z wigkszo$ci produkowanego w krajach Unii Europejskiej sprzgtu elektrycz-
nego 1 elektronicznego. Na podstawie obserwacji rynku lokalnego mozna stwier-
dzi¢, ze wskutek pojawiajacych si¢ potwierdzonych informacji o mniejszej nie-
zawodnosci sprzgtu elektronicznego 1 utrudnieniach technologicznych zwiazanych
z lutowaniem bezolowiowym, stosowane jest ono tylko tam, gdzie bezwzglednie
nakazuje tego prawo.

W tym etapie zadania skoncentrowano si¢ na dalszych, poszerzonych badaniach
dotyczacych szczegolnie zjawiska wiskerow w aspekcie dlugotrwalego narazania
probek wykonanych odpowiednio technologia lutowania kondensacyjnego i kon-
wekcyjnego. Praca zostata zrealizowana w $cistej wspotpracy z Zakladem Badan
Materialow 1 Struktur Potprzewodnikowych.

Badania w obregbie spoin lutowniczych wykonywanych
lutami bezolowiowymi

Wykonano i przygotowano do badan probki z zastosowaniem réznych stopoéw
bezotowiowych. Za szczegdlnie istotne zostaly uznane probki wykonane ze stopu
Sn100C o sktadzie Sngg3Cug 7Ni, gdyz jest on przedstawiany jako tanszy zamiennik
dominujacych na rynku stopéw typu SAC (SnAgCu). Podstawowym celem badan
w tym etapie bylo okreslenie wptywu przyjetej technologii lutowania na podatnosé
spoin na wystgpowanie w ich obszarze zjawiska wiskerow. W tym celu przy-
gotowano probki, w ktorych rezystory SMD 1206 przylutowano do podlozy
testowych PCB alternatywnie z pokryciami Au/Ni oraz Sn, wykorzystujac dwie
metody lutowania: konwekcyjnego oraz kondensacyjnego (VPS). Za szczegdlnie
wazna, w aspekcie ewentualnego ograniczania rozwoju wiskeréw, uznano tutaj
druga z nich. Powodem tego bylo doniesienie literaturowe mowiace o tym, ze
lutowanie VPS powoduje zmniejszenie grubosci faz mig¢dzymetalicznych SnNi
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oraz SnCu, co z kolei powinno skutkowa¢ zmniejszeniem podatnos$ci na wyste-
powanie wiskerow.

Wstepnie probki poddano ocenie wizualnej za pomoca ostatnio zakupionego
mikroskopu cyfrowego KH 7700 firmy Hirox. Jak wida¢ na rys. 7, wykonane
spoiny lutownicze charakteryzuja si¢ dobra jakoscia, bez peknig¢, dziur i rozwar-
stawien. Spoiny wykonane metoda kondensacyjna sa petniejsze, a ich powierzchnie
bardziej gtadkie, prawdopodobnie dlatego, ze lutowanie kondensacyjne jest luto-
waniem beztlenowym. Dobra jako$¢ spoin lutowniczych wykonanych metoda
kondensacyjna potwierdzaja ich fotografie wykonane metoda SEM (rys. 8). Probki
zostaly nastgpnie poddane dziataniu dtugotrwatych szokéw termicznych o stopniu
obostrzenia —40/+85°C/1500 szokow.

20 st

ie kondensacjne, b) lutowanie konwekcyjne

gn Det WD Exp 1 1mm v Shotk .

P
SE 151 0 ITE Warszawa L A% SE 137 0 ITE Warszawa

Rys. 8. Zdjecia SEM powierzchni probek SAC na podwarstwie AuNi (a) i Sn (b) po lutowaniu w piecu
kondensacyjnym

Ocena wygladu zewngtrznego spoin lutowniczych

Na rys. 9 przedstawiono przyktady spoin lutowniczych wykonanych odpowiednio
metoda lutowania kondensacyjnego i konwekcyjnego po narazeniu na dziatanie
szokéw. Nie zaobserwowano pogorszenia jakosci spoin, aczkolwiek spoina wyko-
nana z uzyciem lutowania kondensacyjnego nadal pozostawata w lepszej kondycji.
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: . }3&__.__1 , Al
Rys. 9. Widok spoin lutowniczych probek SAC na NiAu po narazeniach dlugotrwatych: a) lutowanie kon-
sensacyjne, b) lutowanie konwekcyjne

Badania wystepowania wiskeréw na powierzchniach prébek

Kontroli SEM poddano powierzchnig probek poddanych narazaniu 1500 szokow
termicznych —40/+85°C. Oceniano zaréwno spoiny lutownicze, jak i metalizacje
rezystorow SMD. Wyniki zestawiono w tab. 1.

Tabela 1. Wyniki pomiarow dlugosci wiskeréw na powierzchniach
badanych prébek
Rodzaj lutowania
Spoiwo/pokrycie kondensacyjne konwekcyjne
spoina rezystor spoina rezystor
SAC/Sn brak brak brak brak
SAC/AuNi brak 2,5 um brak brak
Sn100C/Sn brak 5,0 um brak brak
Sn100C/AuNi brak 8,0 um brak brak

Jak wida¢, nie stwierdzono obecno$ci wiskerow na powierzchni spoin lutowni-
czych wykonanych w réznych konfiguracjach materialowych 1 technologicznych, co
nalezy uzna¢ za wynik pozytywny. Nieliczne ich formacje o stosunkowo niewielkiej
dhugosci zlokalizowano na wierzchniej metalizacji rezystorow SMD (rys. 10) i to
wylacznie przy zastosowaniu kondensacyjnej metody lutowania. Nalezy dodaé, ze
metalizacja ta jest wykonywana pastami cermetowymi srebrowymi o niewielkiej
domieszce palladu lub platyny, a wigc zaobserwowane wiskery byty monokrysz-
tatami Ag.

Na rys. 11 przedstawiono wyniki badan sit $cinajacych spoin lutowniczych
badanych probek po ich narazeniu szokami termicznymi. Dla obu metod lutowania
uzyskano wyniki na do§¢ podobnym, stosunkowo wysokim poziomie w granicach
30+-40 N. Pewna niewielka przewage metody konwekcyjnej mozna wiazac
z tworzeniem si¢ w niej faz miedzymetalicznych o wigkszej grubosci, ktore sa z kolei
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odpowiedzialne za wigksza odporno$¢ mechaniczna spoin, ale tez moga by¢ przy-
czyna wigkszej podatnosci spoiny na powstanie wiskerow.

a) _ b

AccV SpotMagn Dt Exp
100KV 20 4280x SE 148 0 ITEWarszawa

Rys. 10. qucia SEM skupisk wi‘ker(') w obrgbie metalizacji

sacyjnego: SAC/NiAu (a) i Sn100c¢/NiAu (b)

Zaleznos¢ wystepowania wiskerow
od typu i od polozenia wzgledem
szczegolnych miejsc laminatu

Na podstawie szczegotowej analizy wszyst-
kich probek stopoéw naniesionych na podto-
ze szklano-epoksydowe stwierdzono, ze ist-
nieja niezalezne od sktadu stopu, preferen-
cyjne rejony powstawania wiskero6w na po-
wierzchni probek narazonych na dziatanie
szokow termicznych. Zaobserwowano, ze
struktura laminatu szklano-epoksydowego
zostaje odwzorowana na powierzchni war-

SE 118 0 TE Warsz

rezystorow SMD dla lutowania konden-
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B LUTOWANIE KONDENSACYJNE
B LUTOWANIE ROZPLYWOWE

Snl100C/Sn  Snl100C/NiAu

SAC/Sn SAC/NiAu

Rys. 11. Wplyw rodzaju lutowania na wielkos¢
sity $cinajacej dla réznych stopéw i powlok
lutowniczych

stwy (rys. 12). Efektu tego nie obserwuje si¢ na laminacie papierowo-fenolowym.
Stwierdzono, ze na wszystkich probkach na laminacie szklano-epoksydowym
wiskery rosna w potozeniach odpowiadajacych szczegdlnym miejscom laminatu.

b)

Rys. 12. Widok powierzchni lutu naniesionego na lamin szklnl)f;oyd

lowy (b)
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Laminat szklano-epoksydowy powstaje w wyniku nasycenia zywica epoksydowa
tkaniny szklanej i1 sprasowania jej w ukfadzie warstwowym. W widoku ogo6lnym
mozna zaobserwowac kratke. Pola sa rozdzielone od siebie przez fragmenty ramki,
a cata ramka laczy si¢ ze soba tworzac widoczng kratke (rys. 13). Jasniejsze obszary
widoczne na rysunku stanowia wtdkna szklane, a ciemniejsze obszary zywicy.

a) b)

widoczne ciemne linie
{[J'lsmn Zywicy)

wlokno szklane l

przekro) poprzeczny

wlikno szklane
przekrdj podtuiny

Rys. 13. Laminat szklano- epoksydowy Widok ogélny. Clemne linie sa nazywane ramka kratki, a jasne
pola — polami kratki

Na wszystkich probkach na laminacie
szklano-epoksydowym stwierdzono obecno$¢
wiskerow (rys. 14) prawie wylacznie w ob-
szarach stanowiacych jasne pole obserwowa-
nej kratki, a nie na ciemnej ramce kratki.

Zjawisko to mozna wytlumaczy¢ lokalnymi
réznicami wspotczynnika rozszerzalnosci li-
niowej czg$ci laminatu zawierajacej widkna
szklane i zywicg. Podczas stresu temperaturo-
. e — wego laminat rozciaga si¢ zardéwno wzdtuz,
Rys. 14. Wystepowanic skupiska wiskerow Jak 1 W poprzek swojego przekroju. Poniewaz
w obszarze pola odpowiadajacego wtoknu szkla-  laminat jest polqczeniem dwoch rodzajéw ma-
nemu (stop SngoCuy) teriatow: Zzywicy i widkna szklanego, ktére ma-
ja inne warto$ci wspotczynnikow rozszerzalnosci liniowej (zywica ok. 100 ppm/°C,
wiokno szklane ok. 6 ppm/°C), wigc prawdopodobnie na skutek stresu temperaturo-
wego gorna warstwa laminatu rozszerza si¢ niejednolicie w swoim przekroju po-
przecznym (obszary zywicy bardziej niz obszary widkna szklanego). Skutkowac¢ to
moze pojawianiem si¢ wigkszych lokalnych naprgzen wewngtrznych w obszarach
wiokna szklanego w poréwnaniu z obszarami zajmowanymi przez zywicg i wzrostem
wiskerow w tym wtasnie miejscu.

Badania wystepowania zjawiska zarazy cynowej

Dalsze szczegdtowe obserwacje zarazy cynowej byly prowadzone na probkach
z grup poddanych obrobce mechanicznej, na ktérych zaraza wczedniej juz wyste-
powala po 17 miesiacach. Po 22 miesiacach zaobserwowano rozrost stozkow zara-
zy cynowej widoczny na rys. 15. Intensyfikacja liczby i rozmiaru pgknig¢ nastapita
wraz ze wzrostem powierzchni zajmowanej przez cyng o (rys. 16).
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a)

5000 pm

Rys. 15. Powierzchnia probki n99Cu1 prasowanej na zimno po 22 miesigcach przechowywania w tem-

Rys. 16. Obraz SEM powierzchni pri

przechowywania w temperaturze —18°C z widocznymi wielokrotnymi pgknigciami

Procent powierzchni probki zajmowanej
przez cyng oo w funkcji czasu trwania narazenia
pokazano na rys. 17. Dla punktéw doswiad-
czalnych mozna dopasowac krzywa wyktadni-
cza, uzyskujac wysoka wartos¢ wspotczyn-
nika dopasowania R* = 0,9861. Wykladniczy
wzrost powierzchni zajgtej przez cyng oL w cza-
sie narazenia na ujemna temperatur¢ potwier-
dza autokratalityczna rolg cyny o. Gdyby nie
bylo zjawiska autokatalizy, prawdopodobien-
stwo pojawiania si¢ zarazy nie zalezatoby od
obecno$ci zarazy na pozostalym obszarze
probki, wobec czego wzrost pola powierzchni
zarazy z czasem bylby inny niz wyktadniczy.

peraturze —18°C: a) zdjgcie wykonane za pomoca mikroskopu optycznego Hirox, b) obraz SEM
b) _ .

TSk

ol | N & )
obki SnggCu; prasowanej na zimno (ré6zne obszary) po 22 miesigcach

% powierzchni cyny o

y=0,6647¢

R*=0,9861

0,1272x

19

21

czas [miesiace]

23

25 27

Rys. 17. Zalezno$¢ procentu obszaru probki,
na ktérym wystepuje cyna o (zaraza cynowa),
od czasu trwania narazenia w temperaturze
—18°C dla probki SnggCu,

Opis procesu technologicznego lutowania kondensacyjnego (VPS)

Pierwsze wspotczesne systemy lutowania kondensacyjnego z regulacja zmien-
nego gradientu temperatury powstaty w potowie lat 90-tych. W przeciwienstwie do
stosowanej poprzednio metody wtryskowej technologia ta wykorzystuje zjawisko
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pary nasyconej, taczac w sobie wszystkie zalety lutowania kondensacyjnego w celu
uzyskania stabilnego i powtarzalnego procesu lutowania. Strefa lutowania znajduje
si¢ bezposrednio nad zbiornikiem z medium, ktére jest podgrzewane za pomoca
umieszczonych pod nim ptyt grzejnych, tworzac bezposrednio nad jego powierz-
chnig warstwe pary nasyconej. Z uwagi na fakt, ze para jest ci¢zsza od powietrza,
nie moze ona opusci¢ zbiornika. W momencie wprowadzenia lutowanego obwodu
do strefy pary warstwa pary nasyconej ulega zaburzeniu. Para skrapla si¢ na calej
powierzchni wprowadzonej ptytki i natychmiast tworzy wokot niej szczelna war-
stwe grubosci ok. 0,2 mm. W przeciwienstwie do starszych systemoéw VPS uklad
sterowania przeciwdziata nagtemu oddaniu uktadowi nadmiernej energii. Napigcie
powierzchniowe warstwy medium oraz oddzialywanie sit kapilarnych powoduja
catkowite usunigcie z niego czasteczek powietrza, co skutkuje tym, ze proces luto-
wania odbywa si¢ w catkowicie beztlenowej atmosferze. Po opuszczeniu przez
uktad strefy pary nasyconej medium catkowicie odparowuje z jego powierzchni nie
pozostawiajac resztek.

Obszar pary nasyconej rozciaga si¢ bezposrednio wokot powtoki medium,
ktora sa pokryte lutowane elementy elektroniczne i pola lutownicze. W wyniku
wprowadzenia przez element grzejny okreslonej ilosci energii odpowiadajacej
wymaganemu gradientowi temperatury zostaje wytworzona odpowiednia ilo§¢
pary nasyconej ekwiwalentna do tej energii. Ta okre$lona ilo$¢ pary, poprzez
kondensacje na warstwie medium, oddaje do niej energi¢, podnoszac w efek-
cie proporcjonalnie temperaturg uktadu. Proces ten zapewnia ciagle 1 jednorod-
ne podgrzewanie uktadu i trwa do momentu zréwnania temperatur pary nasy-
conej 1 ukladu. W tym momencie proces kondensacji ulega samoczynnemu za-
trzymaniu. Opisany proces pozwala na precyzyjna kontrole temperatury po-
przez dokladna regulacje¢ energii zasilajacej. W przeciwienstwie do metody
wtryskowej proces lutowania zachodzi w parze nasyconej, ktorej temperatura
nie moze przekroczy¢ temperatury wrzenia medium, co z kolei eliminuje mozli-
wos$¢ wystapienia przegrzan uktadu.

Dodatkowo pionowa struktura systemu pracujacego w parze nasyconej pozwala
operatorowi na petna identyfikacj¢ zakonczenia procesu w kazdym momencie, nie-
zaleznie od charakterystyki lutowanego uktadu. Proces powinien by¢ zakonczony
tak szybko, jak to mozliwe, poniewaz uktady nie moga przebywacé w temperaturze
lutowania zbyt dtugo. W przeciwienstwie do stosowanych dawniej systemow po-
ziomych VPS (Vapour Phase Soldering) systemy pionowe eliminuja stosowanie
pomp oraz mechanicznych systemow zamykania i otwierania komor lutowniczych,
CO W sposOb oczywisty skraca czas procesu.

Na rys. 18 przedstawiono kolejne fazy procesu VPS. Wykonany ze stali nie-
rdzewnej zbiornik jest podgrzewany od spodu przez sekcje grzatek wytwarzajacych
temperaturg ok. +300°C. Wokot gornej czgsci zbiornika zamontowana jest chtod-
nica napelniona woda destylowana z dodatkiem glikolu, od géry zbiornik jest
zabezpieczony uszczelniong pokrywa.
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Rys. 18. Schemat procesu technologicznego lutowania kondensacyjnego

W pierwszym kroku cyklu technologicznego na dno zbiornika zostaje wlany
Galden, a nastgpnie wiaczona sekcja grzatek. Po okresie ok. 30 min. zbiornik wy-
pelnia si¢ para nasycona i w tym momencie moze rozpoczaé si¢ proces lutowania.
Z gory sa opuszczane w strefe pary nasyconej polozone na ruchomym stoliku
lutowane uktady, na ktoérych odbywa si¢ trwajacy kilka minut proces kondensacji
pary nasyconej 1 w jego efekcie przylutowanie elementow do ptytki. Nastgpnie
stolik automatycznie podnosi si¢ do gory wchodzac do strefy chlodzenia, w ktorej
zatrzymuje si¢ na okres od kilku do kilkudziesigciu sekund. W tym etapie nastgpuje
schlodzenie lutowanych ukladéw potaczone z odparowaniem z ich powierzchni
pozostatosci Galdenu. Ostatecznie stolik z ukladami powraca do pozycji wyjscio-
wej 1 53 one po otwarciu pokrywy wyjmowane na zewnatrz. W opisanym procesie
przebieg temperaturowej charakterystyki pieca lutowniczego jest w przyblizeniu
liniowy.
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Ciekawe rozwiazanie zastosowata w swoich piecach firma IBL-Loettechnik
GmbH z Niemiec, wprowadzajac podgrzewanie wstgpne lutowanych ukladow
w temperaturze +150°C przez okres ok. 60 s, uzyskujac przez to charakterystyke
grzania z plateau bardzo zblizona do charakterystyk piecoéw konwekcyjnych. Opa-
tentowany proces polega na tym, ze po krotkim etapie kondensacji wstgpnej stolik
z uktadami jest podnoszony do granicy strefy pary nasyconej, a dopiero pdzniej
opuszczany do pozycji dolnej. Wedlug autoréw tego rozwiazania zmniejsza ono
ilo$¢ pustych przestrzeni w spoinie, zapobiega tombstoningowi oraz nadmiernym
stresom termicznym. Proces ten zostat przez jego tworcoéw nazwany mianem Soft
Vapor Phase (SVP).

W procesie lutowania niestychanie waznym czynnikiem jest dobdr wlasciwego
rodzaju Galdenu, co jest oczywiscie zwigzane z temperatura lutowania. Jak podaja
zrédta literaturowe, w celu skutecznego lutowania wystarczy, by temperatura pary
nasyconej byla zaledwie o 5 do 10°C wyzsza od temperatury topnienia stopu lu-
towniczego. Nalezy pamigtaé, ze w piecach konwekcyjnych ta wielko$¢ wynosi od
30 do 35°C. Na rys. 19a,b przedstawiono zalecane w procesie VPS rozklady
temperatur w komorze pieca lutowniczego, odpowiednio dla Iutéw otowiowych
o temperaturze topnienia +183°C oraz bezotowiowych, np. typu SAC, o tempera-
turze topnienia +217°C. Praktycznie jednak, jak wykazaly do§wiadczenia wlasne,
przy zroznicowanej produkcji ciagta wymiana Galdenu wigzalaby si¢ z jego
znacznymi stratami, a wigc w takich przypadkach zaréwno dla stopéw otowio-
wych, jak i bezolowiowych jest stosowany Galden o wyzszej temperaturze top-
nienia.

a) b)

O @] o
O POWIETRZE 50-80°C |© O| POWIETRZE 50-80°C [©
PARA 200°C PARA 230°C
MEDIUM 200°C MEDIUM 230°C
oROX® O0C OQC0Q OO0

Rys. 19. Zalecany rozklad temperatur w komorze pieca do lutowania kondensacyjnego: a) lutowanie
spoiwami otowiowymi, b) lutowanie spoiwami bezotowiowymi

Lutowanie kondensacyjne jest perspektywiczna technologia lutowania, szcze-
g6lnie dla miniaturowych elementow elektronicznych. W trakcie realizacji zadania
wdrozono t¢ technologi¢ do produkcji matoseryjnej zdobywajac pierwsze doswiad-
czenia. Nalezy podkresli¢, ze uzyskano lepszy wyglad spoin lutowniczych w po-
rownaniu do stosowanej rownolegle metody konwekcyjne;j.

W nastgpnym etapie zadania planowane jest prowadzenie dalszych badan nad
lutami bezotowiowymi z wykorzystaniem miniaturowych elementow elektronicz-
nych, w tym réwniez z zastosowaniem technologii lutowania kondensacyjnego.
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Podsumowanie

Badania spoin lutowniczych probek wykonanych réznymi stopami lutowniczymi
1 roznymi metodami lutowania po dhugotrwalych narazeniach klimatycznych nie
wykazaty obecnosci wiskerow. Jednoczesnie zaobserwowano niewielka ich ilo$¢
na powierzchniach metalizacji rezystorow SMD.

Szczegdtowa analiza wszystkich probek stopoéw naniesionych na podloze szklano-
-epoksydowe pozwolila na zaobserwowanie, ze istnieja niezalezne od sktadu stopu,
preferencyjne rejony powstawania wiskerow na powierzchni probek narazonych na
dziatanie szokow termicznych. Zaobserwowano, ze struktura laminatu szklano-
-epoksydowego zostaje odwzorowana na powierzchni warstwy. Efektu tego nie ob-
serwuje si¢ na laminacie papierowo-fenolowym. Stwierdzono na wszystkich probkach
na laminacie szklano-epoksydowym obecnos¢ wiskerow prawie wylacznie w obsza-
rach stanowiacych pole obserwowanej kratki. Laminaty szklano-epoksydowe sa
powszechnie stosowanymi rodzajami laminatow uzywanych jako podtoza obwodow
drukowanych. Obserwacja ta odnosi si¢ do wigkszosci wytwarzanych uktadow.

W wyniku obserwacji rozwoju zarazy cynowej na probkach poddanych dtugo-
trwatemu dzialaniu zimna wyciagni¢to wniosek o autokatalitycznej roli cyny ze
wzgledu na wyktadniczy wzrost jej powierzchni w funkcji czasu.

2.4. Doskonalenie procesow technologii LTCC oraz metod projektowania
i konstruowania mikroukladow i elementéw przeznaczonych do produkcji
technologia LTCC

Celem prac prowadzonych w 2010 r. bylo wytworzenie rzeczywistych, uzy-
tecznych struktur LTCC. Skoncentrowano si¢ na trzech tematach:

e doskonalenie techniki wytwarzania precyzyjnych wzoréw S$ciezek przewo-
dzacych metoda selektywnej ablacji laserowej materiatu przewodzacego i jej
zastosowanie do wytworzenia wielowarstwowej struktury podtoza do czujnika
gazu (we wspolpracy z AGH);

e opracowanie metod wytwarzania wnek i kanatow w strukturach LTCC i ich za-
stosowanie do wytworzenia filtru mikrofalowego (we wspotpracy z AGH);

e opracowanie i wytworzenie ukladu LTCC zawierajacego elementy bierne zinte-
growane w strukturze LTCC oraz elementy aktywne montowane w technice
SMD - realizacja przetwornicy DC/DC.

Podloze do czujnika gazu

Przygotowany we wspdipracy z AGH schemat warstw struktury jest
przedstawiony rys. 20. Gorna warstwa zawiera elektrody do cienkowarstwowego
naniesienia warstwy gazoczutej (AGH). Warstwa $rodkowa zawiera grzejnik,
natomiast warstwa dolna — elektrody wyprowadzajace zasilanie grzejnika oraz
elektrod.
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racowana w 2009 r. technikg¢ szybkiego pro-

K \%}% | | Electrodes  totypowania ukladéw LTCC przez laserowa

T 3-3\ . W celu realizacji struktury rozwinigto op-

obrobke warstwy przewodzacej. Stworzono
nowa wersje programu do konwersji auto-
_ matycznej rysunku projektowego na pole-
N .'l Heater cenia sterujace dla urzadzenia do obrobki
P laserowej. Program na podstawie potozenia
- punktow bazujacych na obrabianym podto-
zu automatycznie dokonuje bazowania wy-
N cinanego wzoru. Dzigki temu mozliwa jest
. | Pads precyzyjna obrobka naniesionych sitodru-
kiem warstw przewodzacych lub funkcjo-
nalnych oraz precyzyjne wycinanie obrysu

Rys. 20. Schemat struktury czujnika gazu ~ Wypalonej struktury.

Rysunek 21 przedstawia widok obszaru elektrody grzebieniowej na gornej
warstwie struktury. Elektroda ta zostala wykonana metoda selektywnej ablacji
warstwy przewodzacej. Zblizenie $ciezki przewodzacej przedstawia rys. 22. Jak
wida¢, opracowana metoda zapewnia precyzj¢ wytwarzania na poziomie +3,5 um
(liczac od srodka wykonanej linii).

b)

Max S5.0152m

AN

5 X T iry Height: 39194 um  mWidthl: 98666 4m  eWidih2: 0000 um
Rys. 21. Widok obszaru elektrody grzebieniowej wykonanego metoda ablacji laserowej (a) oraz jego
przekroj (b)

Po wydrukowaniu, ztozeniu i laminacji struktur wycigto laserem UV obrys zew-
netrzny. Nastgpnie struktury zostaly wypalone. Widok ukonczonej struktury przed-
stawia rys. 23. Wykonano osiem sztuk czujnika, z czego cztery mialy poprawne
parametry elektryczne (rezystancja grzejnika 7 + 10 Q), dwie wykazywaly przerwa-
nie polaczen, natomiast dwie miaty zwarcia. Inspekcja rentgenowska uszkodzonych
egzemplarzy (rys. 24) wykazata, ze przyczyna zwar¢ jest wyptynigcie pasty wypet-
niajacej potaczenia migdzywarstwowe poza obszar otworu viasu.
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Filtr mikrofalowy

Podjeto probg wykonania filtru mikro-
falowego na pasmo 1 GHz wedhug projektu
opracowanego w Katedrze Elektroniki AGH.
Schemat struktury jest przedstawiony na
rys. 25.

Rys. 22. Sciezka przewodzaca (obszar-
ki — powigkszenie)

Rys. 23. Wykonana struktura czujnika gazu

Rys. 25. Struktura warstw filtru mikrofalowego

Struktura wykorzystuje 20 warstw tasmy
DP951 (o grubosci po wypale 100 pm), po
dwie warstwy fizyczne na kazda warstwe

: wadliwej w projekcie. Sciezki przewodzace na war-
struktury. Ciemnoszare obszary wokot viasow

(kolor czamy) oznaczaja wyplyniccie pasty stwie sygnalowej (warstwa 6 1 7) oraz ptasz-
wypehniajacej polaczenia miedzywarstwowe C€Zyzny masowe (warstwa 2 i 9) wykonano

migdzy warstwy folii ceramicznej. metoda sitodruku z pasty DP 6142D. Wneki
rezonansowe umieszczone sa zarowno nad,

jak i pod warstwa sygnatowa. Zrealizowana struktura jest pokazana na rys. 26.
W czasie prob wykonania struktur stwierdzono, ze nastgpuje zjawisko
niedopuszczalnego zapadania si¢ warstwy folii ceramicznej umieszczonej nad
pustymi wngkami rezonansowymi (rys. 27). Zjawisko to jest spowodowane

Rys. 24. Zdjgcie rentgenowskie wadliwej
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Rys. 26. Wykonana struktura filtra mikrofalo-
wego

Rys. 27. Tréjwymiarowy obraz skrajnej wneki
rezonansowej

dziataniem na zewngtrzne warstwy cisnienia
w procesie laminacji, co powoduje ich ugig-
cie.

Z uwagi na perspektywicznos¢ zagad-
nienia wytwarzania struktur LTCC z kana-
fami (systemy mikrofluidyczne dla medy-
cyny oraz ochrony §rodowiska) oraz wneka-
mi (zastosowania mikrofalowe) rozpoczgto
badania majace na celu okreslenie opty-
malnego sposobu wypetniania wngk w wy-
konywanych strukturach. Istotny jest odpo-
wiedni dobor materialu wypetniajacego. Ma-
teriat ten musi by¢ na tyle gesty, aby sku-
tecznie zapobiega¢ deformacji skrajnych
warstw w procesie laminacji, a jednoczesnie
musi ulec catkowitemu odgazowaniu w pro-
cesie wypalu struktury, nie powodujac jed-
nakze jej zniszczenia (wybuchu). Po prze-

prowadzonych badaniach za najbardziej obiecujace rozwiazanie uznano zasto-
sowanie alkoholu cetylowego rozpuszczonego w benzynie lakowej. Umozliwito to
poprawne wytworzenie wnek o szerokosci 2,8 mm (rys. 28). Kontynuacja prac nad
tym zagadnieniem przewidziana jest w 2011 r.

Poréwnanie zastosowanych materialdéw wypelniajacych zawiera tab. 2.

Rys. 28. Przekrdj wzdluzny przez strukturg filtru (egzemplarz bez metalizacji) otrzymany w wyniku
badania metoda mikrotomografii komputerowej. Wneka lewa jest wykonana poprawnie, wngki srodkowe
ulegly zniszczeniu (zapadnigcie warstw zewnetrznych), wngka prawa — ugigcie srodkowej warstwy, przy
minimalnym ugigciu warstw zewngtrznych, porownywalnym z wngka lewa

Tabela 2. Porownanie materialéw wypelniajacych

Wypehiacz Dziatanie
Benzyna lakowa Rozpuszczenie warstwy przewodzacej. Zapadnigcie wngk
W czasie wypatu
PMMA Peknigcie struktury w czasie wypatu
PVA — duze granulki Peknigcie struktury w czasie wypatu. Deformacje dna wnek
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PVA — drobne granulki

Lokalne zapadnigcia wngk na skutek niedostatecznego
upakowania polimeru w kanale

rozpuszczony w benzynie
lakowej

PVB Laminacja poprawna (brak deformacji). Rozerwanie
struktury w czasie wypalu

Polistyren + PMMA Struktura wyposazone w kanaly odprowadzajace gazy
powstajace w procesie wypatu. Eksplozja w trakcie wypatu

Alkohol cetylowy Deformacje wnek

sproszkowany

Alkohol cetylowy ptynny Struktura wyposazona w kanaly odprowadzajace gazy
powstajace w procesie wypatu. Zapadnigcie wneki

Alkohol cetylowy Struktura wyposazona w kanaly odprowadzajace gazy

powstajace w procesie wypatu. Niewielkie deformacje
wnek

PMMA rozpuszczony
w benzynie lakowe;j

Struktura wyposazona w kanaly odprowadzajace gazy
powstajace w procesie wypatu. Peknigcia wnek

Przetwornica DC/DC z elementami zintegrowanymi

Celem projektu byto opanowanie technologii wykonywania w technologii LTCC
uktadow elektronicznych integrujacych elementy bierne wraz z elementami aktyw-
nymi i biernymi montowanymi w technologii SMD. Jako wymierny cel projektu
wybrano realizacj¢ zintegrowanej przetwornicy DC/DC malej mocy.

Projekt elektryczny

Projekt elektryczny uktadu (rys. 29) jest oparty na referencyjnym uktadzie apli-
kacyjnym scalonej przetwornicy DC/DC LTC3414. Uktad jest skonfigurowany do
pracy z napigciem wyjsciowym 1,6 V, dla napig¢ wejSciowych z zakresu 3 + 5 V.
Jedyna istotng zmiang jest zamodelowanie wykonanej w procesie LTCC cewki jako
polaczenia indukcyjnosci L1, rezystancji R6 modelujacej rezystancj¢ szeregowa
cewki 1 kondensatora C5, modelujacego pasozytnicza pojemno$¢ cewki L1.
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Rys. 29. Schemat ideowy przetwofnicy wraz zasilaniem (zrédto V1) oraz obciazeniem (zrédto 11) w pro-
gramie LTspice
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Rezystancja R6 zostala wyliczona na podstawie rezystancji powierzchniowe;j
pasty przewodzacej DP6142D po wypale, a przewidywana wielko§¢ pojemnosci
CS zostala ustalona na podstawie dotychczasowych doswiadczen z wykonywaniem
elementow indukcyjnych w technologii LTCC.

Projektowanie zintegrowanego elementu indukcyjnego

Celem zadania bylo zaprojektowanie wykonanego w technologii LTCC ele-
mentu indukcyjnego o indukcyjnosci 470 nH. Zadanie to sprowadza si¢ do zna-
lezienia odpowiedniej topografii nadruku warstw przewodzacych. W tym celu za-
stosowano symulacje komputerowe metoda elementéw skonczonych.

Za pomoca pakietu Ansys Multiphysics zostala zamodelowana cewka prze-
znaczona do wykonania technika LTCC. Wykonano symulacje dwoch wariantow
cewki: jedno- i dwuwarstwowej. Procedura modelowania metoda elementow skon-
czonych obejmuje nastgpujace czynnosci:

e Stworzenie modelu reprezentujacego geometri¢ jednej lub wigcej warstw Scie-
zek przewodzacych oraz ceramiki i powietrza otaczajacych cewke. W zastoso-
wanym modelu $ciezki przewodzace maja szeroko$¢ 250 um i grubo$¢ 15 pm.

Odlegtos¢ miedzy nimi wynosi 250 pm,

liczba zwojow dla jednej warstwy 4.

Przeanalizowano zachowanie cewki jedno-

warstwowej i dwuwarstwowej (rys. 30).

Po wykonaniu kazdego przebiegu symu-

lacji geometria $ciezek byla systema-

tycznie modyfikowana, tak aby otrzy-
ma¢ wyniki maksymalnie zblizone do za-
tozen projektowych.

Rys. 30. Widok pogladowy cewki jednowar- e Zadanie wilasciwosci materialowych. Za-

stwowej tozono material podlozowy DuPont

DPI951PT grubosci 100 um (po wypale). Przyjeto katalogowe wartosci statych

materialowych ¢ =7,8 oraz u =1.

e Stworzenie siatki elementow (meshing). W metodzie elementéw skonczonych
symulowany obiekt jest pokrywany siatka ztozong z trojkatéw, a nastgpnie jest
rozwiazywany zadany problem (obliczenie wartosci pol elektromagnetycznych)
w weztach tej siatki.

e Rozwiazanie zadanego problemu. Symulacje zostaly wykonane w $rodowisku
programu ANSYS Multiphysics, na superkomputerze SGI Altix 3700 udostgp-
nionym przez ACK Cyfronet AGH.

e Obrobka wynikow. Po obliczeniu rozktadu pola magnetycznego wewnatrz struk-
tury indukcyjno$¢ cewki zostata obliczona na podstawie ilo§ci zmagazynowane;j
energii wedtug zaleznosci L = (2E.)/F.

Po przeanalizowaniu geometrii docelowej otrzymano nastgpujace wartosci in-
dukcyjnosci elementu:
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e cewka jednowarstwowa L = 86 nH,

e cewka dwuwarstwowa L =473 nH.
Otrzymane rozklady pola magnetycznego

cewki przestawia rys. 31.

Projekt topografii

Projekt topografii ukladu wykonano
w $rodowisku programu Durst HYDE prze-
znaczonego specjalnie do projektowania
struktur LTCC. Zadecydowano o wykona-
niu w technologii LTCC jedynie elementu
indukcyjnego, natomiast pozostate elementy bierne, podobnie jak uktad scalony,
wykorzystuja montaz w technologii SMD. Decyzja ta zostala podyktowana
trudno$ciami z zakupem past rezystywnych przeznaczonych dla technologii LTCC.
Element indukcyjny zostal umieszczony na wewngtrznych warstwach struktury,
natomiast elementy SMD umieszczono na warstwie gornej. Rysunek 32 przed-
stawia schemat elektryczny uktadu przeniesiony do §rodowiska Durst HYDE. Na
rys. 33 pokazano projekt topologii uktadu. Widoczne jest przesunigcie zwojow
cewki wzglgdem siebie w celu zmniejszenia pojemnosci pasozytniczych. Na
rys. 34 przedstawiono trojwymiarowy widok projektu struktury (bez zamontowane-
go uktadu scalonego).

Rys. 31. Natezenie pola magnetycznego cewki
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Rys. 32. Schemat elektryczny uktadu. IN — ,.+ napigcia wejsciowego, OUT — ,,+” napigcia wyjsciowego,
PGOOD - sygnal wyjsciowy informujacy o osiagnigciu docelowego rezimu pracy, CLK — opcjonalne
wejscie zewngtrznego sygnatu zegarowego, L1, L2 — porty zintegrowanej cewki
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Rys. 33. Projekt topografii uktadu. Kolor
czerwony — warstwa gorna, kolor zielony —
warstwa $rodkowa, kolor niebieski — warstwa
dolna

Realizacja technologiczna

Rys. 34. Trojwymiarowy widok projektu
struktury z zamontowanymi elementami bier-
nymi. Grubos¢ tasm zwigkszona dla lepszej
czytelnosci.

Zgodnie z projektem uktad zostal wykonany na podiozu z tasmy DP 951PT.
Z uwagi na skurcz taSmy nastgpujacy w procesie wypatu (12,7% w kierunku XY)
wszystkie wymiary zostaly przeskalowane o wspotczynnik 1,14.

Podloza oraz otwory wycigto laserem impulsowym UV (A = 355 nm), pra-
cujacym z czgstotliwoscia 10 kHz przy mocy 1,5 W z predkoscia przesuwu

Rys. 35. Zadrukowany arkusz folii. Widoczne
przerywane nacigcia laserem, wzdhuz ktorych
w nastgpnym kroku nastapi oddzielenie posz-
czegodlnych warstw.

10 mm/s. Sciezki przewodzace nadrukowano
przy uzyciu precyzyjnej sitodrukarki auto-
matycznej MT-320TVC. Sciezki przewo-
dzace na warstwach wewngtrznych wyko-
nano ze srebrnej pasty DP 6142D. Na war-
stwie gornej zastosowano srebrng lutowna
paste przewodzaca ESL 9916. Przejscia
migdzy warstwami (via) wypetniono srebrna
pasta DP 6141. Rysunek 35 przedstawia
wydrukowane wszystkie trzy warstwy prze-
wodzace dla dwoch struktur na jednym pod-
fozu o wymiarach 6 x 6.

W celu zwigkszenia mechaniczne] wy-
trzymatosci struktury dodano na spodzie trzy
dodatkowe warstwy tasmy, zwigkszajac cal-
kowita liczbe warstw do sze$ciu. Laminowa-
wanie wykonano na prasie izostatycznej

w temperaturze 70°C i przy ci$nieniu 21 MPa z czasie 10 min. Wytworzono siedem
struktur, z czego w pigciu (probki 1-5) goérna warstwa zostata nadrukowana pasta
ESL9916, a warstwy wewngtrzne pasta DP6142D. Dwie pozostate struktury
zostaly w calo$ci wydrukowane jedna pasta, tzn. jedna struktura pasta DP6142D
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(probka 6), a druga pasta ESL9916 (prob-
ka 7). Probki 3-5 zostaly uszkodzone
w czasie laminacji (pgknigcie worka). Wy-
patu struktury dokonano wedlug standar-
dowego profilu temperaturowego, rekomen-
dowanego przez producenta tasmy. Wypalo-
ng struktur¢ przedstawiono na rys. 36.
Widoczne jest znakomite dopasowanie pa-
déw kontaktowych pod uktad scalony (por.
rys. 33 i 34) z wyprowadzeniami obudowy
pomimo skurczu podtoza w trakcie wypa-
lania.

Inspekcja rentgenowska

W celu zweryfikowania poprawnosci wy-
konania struktury zastosowano obrazowa-
nie rentgenowskie. Wykorzystano mikroto-
mograf komputerowy XTek Benchtop
CT160Xi (Instytut Nafty i Gazu, Krakow).
Badanie przeprowadzono na probce nr 7, wy-
konanej w catosci z pasty ESL9916 i cha-
rakteryzujacej si¢ obnizona rezystancja
cewki w stosunku do struktur z warstwami
wewngtrznymi  nadrukowanymi  pasta
DP6142D. Inspekcja miala na celu stwier-
dzenie, czy nizsza rezystancja jest skutkiem
mniejszej rezystancji powierzchniowej pa-
sty, czy tez zwarcia na wewngtrznych war-

Rys. 36. Wypalona struktura z uktadem sca-
lonym

Rys. 37. Zdjecie rentgenowskie wykonanej
struktury

stwach struktury. Zdjgcie calosci struktury (bez elementow) przedstawia rys. 37.

Na rys. 38 pokazano zblizenie obszaru cewki.

Rys. 38. Zblizenie obszaru cewki — widok ukos$ny

Widoczne jest niewielkie przesunigcie wzglgdem siebie znajdujacych si¢ w $rod-
ku cewki przejs¢ pomigdzy warstwami 1 i 2 oraz 2—3. Przesunigcie to ma wielkos$¢
ok. 1/3 wielkosci otaczajacego via pola kontaktowego, tak wigc nie powoduje
przerwania kontaktu elektrycznego. Ponadto, poréwnujac rys. 37 i 38 zrys. 33,
mozna zaobserwowac niezgodne z projektem nachodzenie na siebie $ciezek prze-
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wodzacych z roznych warstw. Oznacza to, ze w przypadku badanej struktury miato
miejsce przesunigcie wzgledem siebie warstw w procesie skladania struktury przed
laminacja. Aczkolwiek sktadanie to jest wykonywane na kotkach przechodzacych
przez dwa specjalnie wycigte otwory w bokach folii, to jednak z uwagi na ela-
stycznos¢ surowego materialu moze nastapic¢ odksztalcenie tasmy skutkujace poka-
zanymi przesunigciami. Obrazowanie rentgenowskie anomalnej probki nie wyka-
zato obecnosci anomalii uniemozliwiajacych funkcjonowanie uktadu.

Podsumowanie

Zrealizowane prace badawcze wskazuja, ze w procesie wytwarzania struktur
LTCC opanowano kolejne etapy technologii i konstrukcji. Wprowadzenie tech-
nologii wytwarzania precyzyjnych $ciezek przewodzacych metoda ablacji lasero-
wej, komputerowego projektowania topografii struktur wielowarstwowych, precy-
zyjnego pakietowania nadrukowanych folii ceramicznych otwiera drogg do two-
rzenia mikrofalowych obwodow LTCC. Réwnoczesnie potwierdzono celowosé
kontynuowania prac w zakresie procesOw wytwarzania kanatow i wnek, ktore
otworza perspektywe dla wytwarzania struktur mikrofluidalnych.

2.5. Modele, prototypy i wdrozenia
Modele

e ferroelektryczna folia ceramiczna typ PFTPT-1,

e folia ferrytowa typ CF-1,

e folia ferrytowa typ NZCF-1,

e warstwowy kompozytowy element multiferroiczny typ MK-1,

e folia anodowa typ A-1,

e regulator fadowania przeznaczony do badan naukowych i celow dydaktycznych
typ RSS-17,

e interfejs typ IRSS-17,

e lampa do do$wietlania ro$lin typ LLDR-01,

e podtoze LTCC z grzejnikiem do czujnika gazu typ CG-7.1,

e przetwornica matej mocy DC/DC typ PD-11.

Prototypy — rezystor hybrydowy typ RH-26.
Wdrozenia

e obudowa ceramiczna detektora PSI3,
e technologia lutowania kondensacyjnego.

3. Uzyskane stopnie naukowe

e Dr Agata Skwarek — stopien doktora uzyskany 7.12.2010 r. na podstawie roz-
prawy ,,Analiza wystgpowania wiskerow i zarazy cynowej wptywajacych na ja-
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ko$¢ lutow bezotowiowych o wysokiej zawartosci cyny” (ITE, promotor dr hab.
inz. Andrzej Czerwinski).

4. Wspolpraca migdzynarodowa

W ramach Programu Eureka E!4570- IPCTECH realizowany jest projekt ,,Nowa
generacja trojwymiarowych zintegrowanych elementéw biernych i mikrosystemow
technologii LTCC.

We wspotpracy z Budapest University of Technology and Economics (BME)
w ramach programu Eurotraining zorganizowano w dniach 14-15.04.2010 r. dwu-
dniowy kurs ,,Nanotechnology for Electronics™ dla srodowisk naukowych potud-
niowej Polski (Krakow, Rzeszow, Gliwice).

Kontynuowano wspoélpracg z UPB-CETTI w Bukareszcie w zakresie badan ele-
mentow wytworzonych technologia LTCC.

Zaktad nadal aktywnie uczestniczy w dziatalno$ci Stowarzyszenia Elektroniki
Organicznej (OEA). Pracownicy Zaktadu biora udziat w kwartalnych spotkaniach
Stowarzyszenia oraz w pracach grup roboczych ds. normalizacji organicznych
elementow polprzewodnikowych 1 opracowywania czujnikow organicznych.

5. Uslugi naukowo-badawcze i produkcja maloseryjna

Za zrealizowane ustugi badawcze, laboratoryjne badania wyrobow, produkcje
maloseryjna z tytutu kontynuowania wdrozen uzyskano tacznie przychod w wy-
sokosci 716 825 zt, w tym warto$¢ sprzedazy produkcji doswiadczalnej (systemy
zasilania awaryjnego MSZ, regulatory tadowania dla systeméw fotowoltaicznych,
inwertery DC/AC) wyniosta 228 156 zi.

Opracowano modele i prototypy oraz zrealizowano ustugi badawcze w zakresie
inzynierii materiatowej uzyskujac przychod w wysokosci 150 062 zt.

Za produkcje matoseryjna, realizowana jako kontynuacja wdrozen technologii
montazu powierzchniowego, wdrozenie technologii wytwarzania grzejnikow na
podtozach elastycznych oraz wdrozenie laryngofonu, uzyskano przychéd w wyso-
kos$ci 338 607 zt.

6. Dzialalnos¢ edukacyjna

Pracownicy naukowi Zakladu prowadza dla studentow Wydziatu Elektro-
techniki, Automatyki, Informatyki i Elektroniki Akademii Gorniczo-Hutniczej
w Krakowie zajecia laboratoryjne w zakresie technologii warstw grubych, techno-
logii montazu powierzchniowego, systemow fotowoltaicznych i technologii LTCC.

Prowadzono praktyki wakacyjne i praktyki dyplomowe dla studentow AGH,
Politechniki Wroctawskiej, Slaskiej, Krakowskiej i Warszawskiej.
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Konsultowano i prowadzono prace dyplomowe magisterskie w zakresie techno-
logii grubowarstwowej, techniki montazu powierzchniowego, fotowoltaiki i o$wie-
tlenia LED.

7. Zakupy aparatury naukowo-badawczej

W 2010 r. zakupiono z dotacji statutowej aparatur¢ badawcza i technologiczna,
niezbgdna do doposazenia linii LTCC, wypetniajac istniejace luki procesowe.
Zostaty zakupione:
e programowana drukarka struktur warstwowych typu ink jet printer o wysokiej
rozdzielczo$ci (niewymagajaca stosowania sit),
¢ urzadzenie do automatycznej kontroli wizualnej folii ceramicznych LTCC,
e urzadzenie do montazu struktur potprzewodnikowych na podlozach cera-
micznych,
e profilograf bezstykowy,
e urzadzenie do lutowania w fazie gazowej z systemem schladzania kondensatu.
Dzigki zrealizowanym zakupom poszerzone zostaly mozliwosci technologiczne
wytwarzania uktadéw LTCC. Mozliwe stato si¢ osiaganie wyzszej precyzji wy-
twarzania struktur warstwowych w wyniku wprowadzenia bezposredniego druku
strumieniowego (ink jet printing), zwigkszono gestos¢ upakowania dzigki wpro-
wadzeniu technologii montazu (die bonding) nieobudowanych struktur potprze-
wodnikowych, udoskonalono system kontroli jakosci powierzchni struktur oraz
warstw wprowadzajac bezstykowe metody badania profilu warstw i komputerowo-
-optyczng analizg¢ jakosci druku, doktadnosci wykonania otworéw (vias) i ich me-
talizacji. Szczegodtowa charakterystyke urzadzen przedstawiono w rozdziale
,Aparatura naukowo-badawcza zakupiona w 2010 r.”.
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