ANYAGOK X. EVFOLYAM 3. sz4m 2012 December

L | VILAGA
?r Ll A X. VOLUME Nr. 3 2012 December

ISSI:-1586-0140

Raddnyi A, Sycheva A, Gécsi Z, Anyagok Vildga (Materials Word) 10( 3) (2012) 29-41

On-tiikristaly képzédés és novekedés vizsgalata ipari csatlakozé
berendezésen
1Rad.e’myi Adam, 2Sycheva Anna, 'G4csi Zoltan
'Miskolci Egyetem, Fémtani, Képlékenyalakitdsi és Nanotechnoldgiai Intézet, 3515, Miskolc-
Egyetemvdros
’Magyar Tudomdnyos Akadémia — Miskolci Egyetem, Anyagtudomdnyi Kutatécsoport,
3515, Miskolc-Egyetemvdros

dzsorden @ gmail.com

ABSZTRAKT

Az elektronikai iparban komoly gondot jelent az On-tiikristdlyok képzddése, amik az
O6lommentes forraszanyagok és bevonatok felhaszndldsa miatt keletkeznek. Kisérletiinkben
o6nnal bevont ipari csatlakozdéfeliileteken vizsgaltuk meg a tiikristdly képz6dés folyamatat. A
feliileteken csatlakoztatds sordn mechanikai fesziiltség 1ép fel, ezért lenyomatok képzddtek,
amiket pdasztdzo elektronmikroszképia (SEM) segitségével elemeztiink. Megvizsgaltuk, a
csatlakozokon kiillonboz6 terhelési idok (0,5-30 nap) esetén a lenyomatokon és azok
kornyezetében képzdodott tiikristilyok mennyiségét valamint hosszusdgat, majd ezekbdl az

adatokbol kovetkeztettiink a tiikristaly képzodési illetve novekedési sebességére.

BEVEZETES

Az elmult évtizedekben az elektronikai ipari termelés nagymértékben megndtt, ezen
feliil pedig az ipardg termékei igen gyorsan elavultak a dinamikus technoldgiai fejlédés miatt.
Ezen tényezOk hatdsiara vildgszerte megnott az elektronikus eredetli hulladék kibocsatas.
Komoly feladat ennek a folyamatnak a kornyezetre €s az emberi egészségre gyakorolt hatasit
minimalizélni, nagyon fontos példdul megeldzni, hogy a talajvizbe kdros anyag keriiljon. A
fent ismertetett jelenséget a vildg minden részén igyekeznek szabdlyozni. A legszigoribb
eldirdsokat az Eurdpai Unid, illetve Japan vezette be. Magyarorszag EU-s tagéllam, ezért rank

nézve is kotelez6 érvényii két fontos Unids Irdnyelv:
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] WEEE Direktiva [1,2] és az

. RoHS Direktiva [2-4].

A két iranyelv alkalmazasdval a kornyezetbe (esetleg talajvizbe) keriilé karos és mérgezd
anyagok mennyiségét minimdlisra lehet csokkenteni. Amiatt, hogy a fenti eldirdsok
teljesithetdek legyenek a forrasztasban €s bevonatoldsban haszndlt dj 6tvozetek nagyon magas
Ontartalmdak, aminek kovetkeztében tiikristdly képzddés is elofordulhat (5-20 %
S6lomtartalmu forraszté/bevonatold 6tvozet még tlikristalymentesnek tekinthetd) [5].

A legnagyobb mennyiségben haszndlt elem az j forrasztdsi és bevonatoldsi
technoldgidkndl az 6n [6], ezért a Kkisérleteinket iparbdl szdrmazd, 6nnal bevont réz
csatlakozofeliileteken végeztiik el. Célunk volt megvizsgalni azt, hogy ezen az alkatrészen
haszndlati koriilmények kozott milyen gyakori az 6n-tlikristdly képzddése és milyen hossziak
a keletkezett tiikristalyok. Ebbdl a két adatbdl lehetdségiink volt a tiikristalyok képzddési és
novekedési sebességét is meghatdrozni a csatlakoztatdsi id6 fiiggvényében. A kisérletek
iparban gydrtott csatlakozokon torténtek, valamint a kivdlasztas véletlenszertien tortént igy az

on-bevonatok anyagszerkezete nem tokéletesen homogén.

HV: 25.0 kV DET: BSE Detector
Satellite ©Tescan DATE: 10/22/09 20 um

1. dbra Pdsztdzo elektronmikroszkopos (SEM) felvétel a csatlakozo feliileten képzodott

on-tiikristdlyrol
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Az On-tlikristdly definicid szerint a feliileti rétegbdl induld egyszerti kristalyos kitiiremkedés,
az atmérdje 4altaldban 1-10 mikrométer kozott van. A hosszisiga a milliméteres
nagysdgrendet is elérheti, emiatt a csokkend méretii elektronikai alkatrészekben rovidzarlat
keletkezhet. Legtobbszor gorbe, egyenes és csomds alakban fordul eld, de taldltak mar vulkan
és virag alaku tikristdlyokat is. A fent felsorolt alakok koziil a legveszélyesebb az egyenes és
egyben hosszu tlikristdly. Az 1. dbran egy pdasztdzo elektronmikroszkdéppal késziilt felvétel

lathat6 a kisérleteink sordn keletkezett On-tiikristdlyok egy csoportjarol.
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2. dbra A titkristdly képzodés feltételezett mechanizmusa [7]

Az On-tiikristdly képzOdés pontos mechanizmusa még nem ismert. A szakirodalomban

taldlhat6 egy elméleti lehetdség erre a folyamatra (2. dbra) [7,8]:

. A kiils6 behatdsra képzddott nyomofesziiltség befolydsolja a rézatomok diffiziéjat az
6n bevonatba, emiatt alakul ki a CueSns réteg, amely sok helyen eléri az 6n réteg
felszinét is.

. Ilyen koriilmények kozott az on feliileti oxidrétege sériilhet vagy el is szakadhat a

szemcsék hatarai mentén.
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. Megfigyelés szerint az On-tlikristalyok azokbdl a szemcsékbdl nonek, amelyek a tobbi
szemcséhez képest eltérd orientacidjuak.
. Valamilyen alakvéltozds sziikséges, hogy a darabot ér6 nyomofesziiltség levezetddjon,

emiatt képzddhetnek az on-tiikristalyok.
3. AZELVEGZETT KISERLETEK BEMUTATASA

A vizsgalt alkatrésziink egy LCD-Matrix kijelz6 csatlakozo feliilete volt (3. dbra), amin a
kordbbi tapasztalatok alapjan On-tiikristdlyok képzddtek, ez sok esetben a berendezés
meghibdsodasahoz vezetett. A csatlakoz6 feliiletek labai ~100 um tavolsdgra vannak
egymastol, ezért az ennél hosszabbtiikristilyok képzddése mar veszélyes. Kisérleti

csatlakozénkon 20 14b van, és mindegyiken képzddik lenyomat a terhelés sordn.

Vizsgélt 6nozott csatlakozo feliiletek

Réz vezeték

Mianyag szigetelés

3. dbra A kijelzo csatlakozoja
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A kisérleti darabokon a kovetkez6 méréseket végeztiink el:

1.

Megvizsgaltuk, hogy kiilsé mechanikai fesziiltség hatdsara (Vickers
keménységméro segitségével gila alakd lenyomatot hoztunk 1étre a csatlakozén)
tapasztalhat6-e On-tlikristaly képzddés. A terhelések 20 mésodpercig tartottak, a
terhelési erdk 0,2; 0,3; 0,5; 0,8; valamint 1 kg voltak.

Csatlakoztattuk a berendezést, igy iizemszertien vizsgédlhattuk meg a csatlakozo
feliiletét. Csak a mechanikai fesziiltség esetleges hatdsdt vizsgaltuk meg,
elektromos fesziiltséget nem kapcsoltunk rd, ugyanis a tlikristdly képzddésre és
novekedésre gyakorolt hatdsa tapasztalataink szerint minimadlisnak tekinthetd. A
terhelési idOk a kovetkezdek voltak: 0,5 nap; 1 nap; 5 nap; 10 nap; 15 nap; 21 nap;
25 nap; 30 nap. A megvizsgélt nyom alakja minden esetben egy sav volt ami a
végén kiszélesedik . A mechanikai terhelés nagysdga nem volt szabdlyozott,
hanem értéke annyi volt, amennyi az iizem kozben éri a csatlakozét. A csatlakozo
feliiletek megvizsgdldsa a terhelés megsziintetése utdn 5 nappal tortént, hogy a

marado fesziiltség a feliileten minimalisra csokkenjen.

A képzddott tlkristalyokrdl pdsztazo elektronmikroszkoppal (SEM) felvételeket

készitettiink, amiket kielemeztiink, és meghataroztuk a képzddott tiikristalyok darabszamait, és

atlagos hosszusdgukat. Ezeken kiviil megvizsgéltuk az 6n szemcseméret hatdsat a tlikristaly

képzOdésére és novekedésére is.

KISERLETI EREDMENYEK

Mechanikai fesziiltség hatasanak vizsgalata Vickers keménységmérével

Az elsé vizsgélatban Vickers keménységmérdvel mechanikai fesziiltséget hoztunk

létre a csatlakozé feliileten, és megvizsgaltuk van-e tlkristdly képzddés. Az elkésziilt

lenyomatokrdl SEM felvételeket készitettiink, amelyek a 4. és az 5. abradn lathatdak.
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HV. 25.0 kV DET. BSE Detector HV. 25.0 kV 3
Satellite ©Tescan DATE: 10/15/09 100 um Satellite ©Tescan DATE: 10/15/09 50 um

4. dbra Pdsztdzo elektronmikroszkop felvételek a darabrol 0,2 kg terhelés esetén:

a) lenyomat, b) csatlakozo feliilete

L iy 5
HV: 25.0 kV DET: BSE Detector HV: 25, : BSE Detector
Satellite ©Tescan DATE: 10/15/09 200 um Satellite ©Tescan DATE: 10/15/09 50 um

5. dbra Pdsztdzo elektronmikroszkop felvételek a darabrol 1 kg terhelés esetén:
a) lenyomat, b) lenyomat részlete és a csatlakozo feliilete
A fenti felvételek alapjan megallapithatjuk, hogy egyszeri és rovid (20 mp) terhelés
utdn a darabot tobb napig szobahdmérsékleten tdrolva On-tiikristdly nem keletkezik. Ebbdl az
is kovetkezik, hogy kisérletiink végrehajtdsdhoz hosszabb ideig tarté mechanikai terhelés

sziikséges.

A csatlakozo feliiletek iizemszerii vizsgalata
A kovetkezd kisérletsorozatban udgynevezett ’in situ’ vizsgdlatot végeztiink, tehat

Osszecsatlakoztattuk a csatlakozokat, és szétcsatlakoztatds utdn 5 nap milva (hogy a darabon
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? 3 3 : (X
HY: 25.0 kv DET BSE De - SE Dete DET. BSE De - SE Dete
Satellie @Tescan  DATE 01/13/10 20 um Satellte @Tescan  DATE: 04/13/10 20 um

HWV: 25.0 kv DET: BSE Detector
Satellite ©Tescan DATE: 10/22/09 20 um Satellite ©Tescan DATE: 10/28/09 20 um

3 = 3 p
HV: 25.0 kv DET: BSE Detector . HV: 25.0 kV DET: SE Det - BSE Detl
Satellite ©Tescan DATE: 11/02/09 20 um Satellite ©Tescan DATE: 11/20/09 20 um
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HY: 25.0 KV DET SEDet-BSEDetbl a0 [0 1 1 1 | HV: 25.0 KV DET: SEDet-BSEDetlu a4 [ 4 1 o o |
Satellite ©Tescan DATE: 11/20/09 10um Satellite ©Tescan DATE: 11/20/09 20 um

6. dbra On—tt’ikristdlyok, 0,5 nap (a), 1 nap (b), 5 nap (c), 10 nap (d), 15 nap (e), 21
nap (f), 25 nap (g), és 30 nap (h) csatlakoztatds (mechanikai terhelés) utdn

a maradé mechanikai fesziiltség minimalisra csokkenjen) megvizsgéltuk a mintadarabon
keletkezd lenyomatokat és azoknak a kornyékét. Az elkészitett felvételekbdl 1-1 darab lathatod
a 6.dbrdn. Az dbréan lathat6 tiikristdlyok alakja kiilonbozd, megfigyelhetdek egyenes illetve
gorbiilt tiikristdlyok egyardnt, valamint nagy szdmban taldlhatéak tlkristadly csirdk is a
felvételeken. A képzddott tiikristdlyok darabszamat és hosszusagat a felvételek segitségével
hatdroztuk meg, a hosszisdgmérésnél elsOként egy csatlakozon taldlhaté Osszes tlikristaly
atlagos hosszat, majd pedig a mért értékeket csokkend sorrendbe rendezve kiszamoltuk a
leghosszabb 30% tlikristdlynak az 4tlagos hosszisdgat, hogy minden lenyomaton meg tudjuk
vizsgalni a potencidlisan veszélyes (leghosszabb) tiikristalyokat.
A kisérlet sorozatunk alapjdn a kovetkez6 két megéllapitast tehetjiik:
1. Tkristdly éltaldban a maradd alakvéltozast elszenvedd tartomény hatdrdan képzdodik,
ritkan az alakvaltozott feliileteken kiviil is talalhato.
2. Hidba dolgoztunk ugyanazokkal az alkatrészekkel a feliileti anyagmindség igen eltérd
volt. (A 6.h dbrdn nagyobb méretli a szemcsenagysdg mint a tobbi esetben).
A terhelési id0 alatt a darabokon képzddott tlikristdlyok darabszdmat és hosszisdagat
diagramokon 4brazoltuk (7.-8. dbra). A fél- és az egy napig terhelt darabokon a tdbbi
probadarabhoz képest tobb tiikristdly csirat (2 mikrométernél rovidebb) figyeltiink meg,

emiatt a gorbe (7. dbra) elsd szakaszdn a tlikristalyok darabszdma magasabb. Megallapitottuk,
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hogy lenyomatonként egy honap alatt 20 darab tlkristaly képzddése valdszinti, és a terhelés
20. napjatél kezdve a tlikristdlyok atlagos hosszisiga mar 10 mikrométer felett lesz, a
leghosszabb 30 %-¢é pedig 15 mikrométer felett. A 20 db parhuzamos mérésbdl (mindegyik
csatlakoz6 20 l4bbal rendelkezik) megdllapitottuk azt, hogy az azonos koriilmények kozott
(terhelési id6, terheld mechanikai fesziiltség nagysdga, anyagszerkezet) vizsgalt mérési

értékek 15 % -os szorason beliil vannak.
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Csatlakoztatasiid6, nap

7. dbra Képzodott tiikristdly darabszdma a terhelési ido fiiggvényében

A 7. és 8. dbra alapjan célszerli meghatarozni a tiikristaly képzddési és novekedési
sebességét, ugy, hogy a képzdodott tlkristilyok darabszdmdt, valamint a hosszisagat
elosztottuk a terhelés idejével. A darabokon 30 napig a maradé fesziiltség még befolyasolhatja
a tiikristadly képzddés folyamatéat. Az értékeket dbrazoltuk az id6 fliggvényében és mindkét
esetben a sebesség a folyamat elején nagy azutdn monoton csokken (9.-10. dbra). A képzddési
sebesség 60 db/naprdl 1 db/napra, az atlagos novekedési sebesség 4 mikrométer/naprol, a
leghosszabb 30 % novekedési sebessége pedig 7 mikrométer/naprol esik vissza 0,5

mikrométer/napra. A képzddési sebesség diagramjdban a csokkend tendencia az 5. naptol
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kezdve, mig a novekedési sebesség diagramjdban a 12. naptdl kezdve megdll a csokkend

tendencia, utdna szignifikdns valtozds a szdmolt értékekben nincsen.

Tikristaly hosszusag,
mikrométer
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Csatlakoztatasiid6, nap
=+ Max 30% tikristaly hossz == Atlagos tiikristaly hossz
8. dbra A képzodott tiikristdalyok hossziisdga a terhelési ido fiiggvényében
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Csatlakoztatasiid6, nap

9. dbra A tiikristdly képzodés sebessége a terhelési ido fiiggvényében
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Csatlakoztatasiid6, nap

== \lax 30% tikristaly névekedés sebessége
—a— Atlagos tiikristaly névekedési sebessége

10. abra A tiikristdly novekedés sebessége a terhelési ido fiiggvényében

A tlikristaly képzddésére és novekedésére a szemcseméret valtozdsa komoly hatdssal lehet
[9], ezért erre vonatkozdan is méréseket végeztiink. A 30 napig terhelt csatlakozén képzddott
viszonylagosan a legkevesebb tlikristdly, ezért ellendrzésként ezen €s a két legkdzelebbi esetben
megmértiik az dtlagos szemcsenagysdgot. A 21-25 és a 30 napig tartd csatlakoztatdsi esetekben a
mérési eredmények a kovetkezdek lettek:
° 21 nap: 3,5 mikrométer
° 25 nap: 3,0 mikrométer
° 30 nap: 10,5 mikrométer
A nagy eltérések abbdl adddnak, hogy a minta iparbdl szarmazik, valamint a kivalasztas
véletlenszerlien tortént, hogy a felhaszndlds kockdzatait pontosan modellezni tudjuk. A 30
napos esetben a 25 naposhoz képest a képzodott tiikristdlyok szdma a harmaddéra esik vissza,
mig a 21 naposhoz képest pedig kb. a negyedére. Ennek a drasztikus csokkenésnek az lehet a
magyardzata, hogy a 30 napos prébadarabunk feliiletén a szemcsenagysdg a madsik két
mintankénak koriilbeliil 3-szorosa, ami a szakirodalom szerint csokkenti a tiikristaly képzO6dés

intenzitasat [9].
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Ezeken kiviil vizsgadltuk még, hogy a mechanikai terhelés megsziinése utan torténik-e

tovabbi tlkristdly képzodés vagy novekedés, ezért egy mechanikai fesziiltséggel 5 napig

terhelt darabot 15 napig tdroltunk szobahOmérsékleten fesziiltség nélkiil majd tjra

megvizsgaltuk. Az tapasztalhatd, hogy terhelés megsziinése utdn 5 nappal tovabbi tiikristily

képzddés vagy novekedés nem torténik.

OSSZEFOGLALAS ES KOVETKEZTETESEK

Munkénkban ipari csatlakozékon vizsgaltuk meg a tiikristdly képzodést és novekedést,

ipari terhelési koriilmények kozott, elsdsorban a mechanikai fesziiltség és a terhelési ido

hatdsét tanulmanyozva. A kisérletek eredményeként megéllapitasaink a kovetkezoek:

1.

Egyszeri és rovid terhelés utdn (20 mp Vickers keménységmérdvel) a darabot tobb
napig szobahOmérsékleten tdrolva on-tlikristaly nem keletkezett.

Tikristalyok legtobbszor a mechanikai fesziiltség miatt alakvéltozott feliilet hataran
képzddtek, ritkan az alakvaltozott feliileteken kiviil is 1étrejottek.

Az iparbdl szdrmazé alkatrészek feliileti anyagmindsége, On-szemcsenagysiga igen
eltérd volt.

A tikristdly képzddési €s novekedési sebességét a terhelési id0 fliggvényében
abrazolva drasztikusan csokkend gorbét kaptunk, tehat mind a képzddés mind a
novekedés a terhelés elsd napjaiban a legintenzivebb.

Az édtlagos novekedési sebesség fél nap utdn 4 mikrométer/nap volt, 1 nap utdn pedig 3
mikrométer/nap. A 12. naptdl a 30. napig a sebességek mar csak minimalisan térnek el
a 0,5 mikrométer/nap értéktol.

A vizsgélt ipari csatlakozoéfeliileten a haszndlat sordn atlagosan 20 darab tlikristaly
képzddése valoszinli, és a terhelés 20. napjatdl kezdve a tlkristdlyok 4tlagos

hosszisaga mar 10 mikrométer felett lesz.
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A kutatdsi munka ,,A felsOoktatdis mindségének javitdsa kivalosdgi kozpontok
fejlesztésére alapozva a Miskolci Egyetem stratégiai kutatdsi teriiletein” TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 projekt keretein beliil késziilt. A szerz6k koszonetet mondanak,

Kovdcs Arpddnak a SEM-felvételek elkészitéséért, valamint Koncz-Horvdth Ddnielnek a

segitségéért.
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