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ABSTRAKT

Bakalafska prace se vénuje tématu pajecich slitin, sledovani jeji struktury a jejim formo-
vanim pfi tuhnuti. V prvni ¢asti se prace zabyva teoretickym rozborem slitin, krystalizace
a vysvétleni pouzitych technik a terminologii. Navazujici je Cast prakticka, ve které je
popsan proces tvorby vzorki a jejich nasledna prace s nimi. V dalsi kapitole praktické
Casti se prace zabyva zkoumanim struktury danych vzorkl péajeci slitiny.
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ABSTRACT

The bachelor thesis is devoted to the topic of soldering alloys, monitoring its structure and
its formation during solidification. The first part of the thesis deals with the theoretical
analysis of alloys, crystallization and explanation of the techniques and terminology
used. This is followed by a practical part in which the process of sample formation and
subsequent work with them is described. The next chapter of the practical part deals
with the investigation of the structure of the given solder alloy samples.
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Uvod

Tato bakalarska prace se zaméruje na problematiku tvorby krystali v pajecich sli-
tindch, s durazem na pajeci slitinu SAC305, a na vliv prichodu proudu na proces
tuhnuti této slitiny. Pajeni je klicovym technologickym postupem v elektronickém
prumyslu, a kvalita pajenych spoju hraje zasadni roli v spolehlivosti elektronic-
kych zarizeni. Vyzkum krystalové struktury pajecich slitin a jejtho vyvoje v pru-
béhu tuhnuti pri prichodu elektrického proudu ma zasadni vyznam pro pochopeni
a optimalizaci tohoto procesu.

Péjeci slitina SAC305, obsahujici cin (Sn), stiibro (Ag) a méd (Cu), je jednou
z nejbéznéji pouzivanych pajecich slitin a nabizi vybornou kombinaci mechanickych
a elektrickych vlastnosti. Tato slitina se vSak v pritbéhu pajeni a tuhnuti méni, coz
muze mit vyznamny vliv na vlastnosti pajenych spoju.

Jednim z klicovych aspektt této prace je zkoumani vlivu elektrického proudu na
tvorbu krystalt béhem tuhnuti pajeci slitiny SAC305. Elektricky proud muze ovliv-
nit tepelné proudéni a rychlost chladnuti pajeci slitiny, coz zase ovliviiuje strukturu
a velikost krystalti. Porozuméni témto procestim a jejich fizeni je nezbytné pro dosa-
zeni pozadovanych vlastnosti pajenych spoji, zejména v oblasti elektrické a termické
vodivosti.

Cilem této prace je provést komplexni analyzu tvorby krystalt v pajeci slitiné
SAC305 a zkoumat, jaky vliv ma pruchod elektrického proudu na tuto strukturu.
Vysledky této prace by mohly prispét k lepsimu porozuméni a Fizeni procesu pa-
jeni v elektronickém primyslu, coz ma vyznamny dopad na spolehlivost a vykon

elektronickych zatizeni.
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1 Teoreticka cast studentské prace

Tato kapitola se zabyva primarné teorii pajecich slitin, krystalické struktury a dalsich

zakladnich teorii pouzitych technik, metod, pripravki a materialti.

1.1 Pajeci slitiny

Péajeci slitiny jsou slitiny vhodnych kovi uréené k pajeni materialti, nazyvané jako
kovové smési v tekutém nebo pevném stavu. Proces jejich ochlazovani nazyvame
tuhnuti, coz je krystalizacni proces vedouci k vytvoreni krystalické struktury. Pri
ohfevu nésledné dochazi k tani této krystalické struktury vytvarejici taveninu. Ta-
veniny, neboli roztavené slitiny, jsou roztoky kovu obsahujici i roztavené slouceniny.

Tuhé slitiny predstavuji polykrystalické latky. [1]

Pajeci slitina musi zajistovat:

» mechanickou fixaci soucastky na desce s plosnymi spoji (DPS)

 spolehlivé elektrické propojeni

e odvod ztratového tepla

o funkcnost povrchové tpravy, neboli ochranu povrchu pred oxidaci a zlepsSeni

pajitelnosti

Pajeci slitiny se déli na mékké a tvrdé. Mékké pajky maji teplotu tani do 450°C.
To mohou byt slitiny dvou ¢i vice kovi jako je Pb, Sn, Cd, Zn, Ag. Pajeci slitiny
s olovem meéli lepsi smécivost a nizsi teplotu taveni. S témito vlastnostmi mohou
souviset disledky jako vyssi tepelné zatizeni soucastek a zkraceni Zivotnosti soucas-
tek. Tvrdé pajeci slitiny maji teplotu taveni nad 450°C'. Jsou to slitiny kovi a v
nékterych pripadech i ¢isté kovy. Z cistych kovi je to napriklad stiibro, méd, zlato

a paladium. [2]
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1.1.1 Bezolovnaté pajeci slitiny

Bezolovnaté pajeci slitiny jsou nahradou jako alternativa k slitindim Sn63Pbh37,
Sn60Pb40, Sn62Pb36Ag2 a mnoha dalsim, predevsim kvuli jejim toxickym vlast-
nostem a pevnosti pajenych spoji. Klicovym rozdilem je jejich vyssi bod taveni
oproti olovnatym pajkam. Zatimco Sn/Pb pajky se tavi pri 183 °C, bezolovnaté
pajky dosahuji teploty taveni v rozmezi 195 - 227°C, coz zavisi na slozeni pajeci
slitiny. Vyssi bod taveni je zptisoben prevahou cinu ve slitindch. Nékteré z téchto
pajek maji vyssi tendenci k oxidaci, ale na druhou stranu lepsi smaceci vlastnosti.
Smacivost téchto pajek je vidét na obrazku 1.1. [1]

Smaceci vlastnosti se vyraznéji projevuji v dusikové atmosfére. U bezolovna-
tych pajek se obvykle tvori pajeci kulicky snaze a maji mensi schopnost roztékat se
nez eutekticka slitina SnPb. Tento rozdil je zptisoben rozdilem povrchovych napéti,
rovnovahovou mezifazi napéti na smacecich plochach, irovni oxidace a reakci s pod-
kladovym materialem. Pritomnost primési v bezolovnatych pajkach muze negativneé
ovlivnit jejich smaceci vlastnosti. Sméceci tihly téchto slitin na médéném substratu

jsou vétsinou vyssi ve srovnani s olovnatou slitinou Sn63Pb37. [1]

dostateéné smacivy
povrch
8 = 40° - 55°

nesmagivy | 3Patné — veimi Spatné

smadcivy povrch
povrch 6= 55" 90"
8> 90° =55°-

velmi dobfe — dobfe smagivy
8 =20°-40°

perfektné -+ vyborné
smacivy povrch
6=0"-20°

tuhy povrch

Obr. 1.1: Rozdéleni smacivosti povrcht podle velikosti smacectho thlu [1]
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1.1.2 Pajeci slitina SAC305
Péjeci slitina SAC305 obsahuje Cin(Sn), Stribro(Ag) ze 3 % a Méd(Cu) z 0.5 %.

Slitina vynika svou vysokou teplotni stabilitou a pevnosti spoju. Teplotu taveni u
SAC305 je priblizné 217 °C. Proces krystalizace v této slitiné muze byt ovlivnén
riznymi faktory, jako jsou podminky pii pajeni, slozeni slitiny a vliv okolnich pod-

minek.

Obr. 1.2: Tycova péjeci slitina SAC305 [3]

Pajeci slitiny SAC maji vyrazné vyssi povrchovou energii oproti olovnatym sliti-
nam Sn/Pb, coz zvysuje kriticnost procesu sméceni ruznych kovovych povrchi. Pro
prekonani tohoto omezeni je nezbytné zvysovat teplotu a ¢as pajeni podle diagramu

1.3, coz v kone¢ném dusledku vede ke zlepSeni procesu sméceni.[1]

in1 310
320

[X]
w
w
o

Obr. 1.3: Fazovy diagram SAC305 [1]
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1.2 Pajeny spoj

Pajeny spoj je zptisob metalurgického spojeni dvou kovii pomoci tretiho roztaveného
kovu tzv. pajeci slitinou. PTi splnéni podminek pro adhezivni neboli prilnavostni
a koherézni, neboli soudrznostni sily se vytvori pajeny spoj. Dojde tak ke styku
atoml zakladnitho materidlu s atomy pajeci slitiny jak je vidét na obrazku 1.4.
Vysledkem celého procesu je pajeny spoj, ktery ma spliovat pozadované elektrické
a mechanické vlastnosti. Vyhodou péajenych spoji je moznost spojeni dvou kovua
odlisného chemického slozeni. [4]

o

o)
4]

4 &

Cu

l,
=
D&

Q805988
@
BFEEE

Far

Frgs

==
— -
T ol
-\-\"'\-\._-—-"

Intermetalické zony

Obr. 1.4: Rez pajenym spojem [4]

Na spoje vsak klademe urcité pozadavky. K zakladnim patii [5]:

o Elektrické vlastnosti - pozadovany elektricky kontakt

o Tepelné vlastnosti - pozadovany tepelny kontakt

o Mechanicka integrita spoje - pozadovana pevnost a taznost spoje s minimem
voidl

o Metalurgicka stabilita - pozadované reakéni mechanismy mezi pajenymi kovy
a pajeci slitinou

o Enviromentalni trvanlivost - odolnost vii¢i erozi a oxidaci spoje
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1.2.1 Tvorba krystalt

Tvorba krystali predstavuje klicovy aspekt vyzkumu materialt a technologickych
procesu, a to i v kontextu pajecich slitin. Krystalova struktura materialu ma vy-
znamny vliv na jeho mechanické, elektrické a tepelné vlastnosti. V pripadé pajecich
slitin, které jsou cetné vyuzivany v elektronickém primyslu, je kvalita a stabilita
krystalové struktury klicova pro dosazeni pozadovanych vlastnosti pajenych spoji.
Tvorba krystali zahrnuje procesy, jako je krystalizace a rust krystald, které jsou
podstatné ovlivnény parametry jako teplota, rychlost chladnuti a pfritomnost dal-
sich slitinovych prvki. [6]

Tvorba krystali v péjecich slitinach, zejména v pripadé pajeci slitiny SAC305,
zahrnuje slozité fyzikalni a chemické interakce béhem procesu pajeni a tuhnuti. Ma-
terial prochéazi prechodem z kapalné faze do tuhého stavu, coz vytvari idealni pro-
stfedi pro vznik krystalové struktury jako je na obrazku 1.5. Teplotni gradienty a
rychlost chladnuti béhem tohoto procesu maji klicovy vliv na velikost a usporadani
krystalti, coz zase determinuje mechanické pevnosti a elektrické vlastnosti vysled-

ného pajeného spoje. [6]

Obr. 1.5: Krystalova struktura Cinu|7]
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1.2.2 Krystalizace

Uzce souvisejici téma s tvorbou krystali je krystalizace. Krystalizace je proces, pii
kterém castice latky, nazyvané krystaly, se usporadavaji do periodické struktury.
Tento jev muze nastat pri zméné skupenstvi latky, obvykle pri pfechodu z kapal-
ného stavu do pevného stavu. Diky krystalizaci vznikaji pravidelné objekty jako
na obrazku 1.6. Krystalizace je dilezitym jevem v chemii, geologii, materialovédé a

mnoha dalsich védnich odvétvich. [6]

Obr. 1.6: Krystal soli krystalizujici do krychlové soustavy [8]

Proces krystalizace:

1. Nukleace: Prvnim krokem je nukleace, kdy se molekuly latky shromazduji
a usporadavaji do malych shlukt nazyvanych krystalicka jadra. Tento proces
muze byt spontdnni nebo indukovany pridanim krystalického materialu (nuk-
leatoru). [6]

2. Rust krystali: Nukleovana jadra zacinaji rust, kdy se dalsi molekuly ptipo-
juji k existujicim krystalim. Rychlost ristu a tvar krystali jsou ovliviiovany
riznymi faktory, jako jsou teplota, tlak, koncentrace latky a pritomnost dalsich
latek v roztoku. [6]

3. Vytvareni krystalické struktury: Béhem ristu se krystaly usporadavaji do
charakteristické periodické struktury, ktera je typicka pro dany material. Tato

struktura se skladé z opakujicich se jednotek nazyvanych jednotkové bunky.

[6]
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1.3 Pouzité materialy pfi studii

V této kapitole jsou podrobnéji popsany materidly a jejich vlastnosti, ktery byly

pouzity pri tvorbé studie a tvorbé aparatury, o které je psano v kapitole 2.1 2.2.

1.3.1 Kremenné sklo

Tomuto tématu byla vénovana pozornost pri vybéru materialu na trubici, ktera byla
pouzita pri tvorbé aparatury. Zakladem kiemic¢itych materialt je chemicky nejjedno-
dussi oxid kfemicity (Si0s). Z pohledu struktury se jedna o trojrozmérné sitovani,
které vznika, kdyz se rohové atomy kysliku v kazdém tetraedru sdileji se sousednimi
tetraedery(=nejjednodussi trojrozmérné ctytsténné téleso na obrazku 1.7). Timto
procesem je material elektricky neutralni a vsechny atomy maji stabilni elektro-
nickou strukturu. Pii téchto zminénych podminkéach je pomér Si a atomi O 1:2.
Pravidelné usporadani téchto ¢tyrsténa tvori krystalickou strukturu. Mezi zakladni
disledku tésné ulozenych atomit, maji kfemicitany relativné nizkou hustotu a diky
pevnosti meziatomovych vazeb Si-0 maji také vysokou teplotu tani 1710 °C.
Kiemik existuje v podobé i jako krystalicky pevna latka nebo sklo s vysokym
stupném krystalizace nazyvany jako skelny oxid kfemicity. I v tomto pripadé jsou
zakladem tetraedry Si, avsak mimo tuto strukturu se zde vyskytuje znacna neuspo-
radanost. Na vyrobu nadobi, oken a dalsich vyrobki se pouzivaji anorganicka skla,
do kterych jsou pridany dalsi oxidy jako je CaO a NaO. Tyto pridané oxidy jsou
sitotvorné a modifikuji sif SiO. Témito prisadami je docilena nizsi teplota tani a

viskozita skla, a s tim spojend jeho snazsi vyroba. [9]

Obr. 1.7: Sitova krystalicka struktura oxidu kremicitého [10]
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1.3.2 Kanthal

Pri navrhu aparatury byl vybiran material na topny vodi¢, ktery byl zvolen z ma-
terialu Kanthal. Kanthal je slitina Zeleza, ktera obsahuje dalsi kovy jako je chrom a
to z 20-30 %, hlinik z 4-7,5 % a také se v malém mnozstvi vyskytuje kobalt. Diive
mohl byt Kantal zndm i pod nédzvem Fechral, ktery napadné vychézi z chemickych
zkratek latek obsahujici Kanthal(Fe-Cr-Al). Nézev je odvijeny ze jména vyvojare
Hans von Kantzow a $védského mésta ve kterém byl vyvinut Hallstahammar. Nazev
Kanthal vlastni firma AB Kanthal, ktera se zabyva vyrobou slitin Kanthalu.
Jednou z vyraznych vlastnosti slitiny je jeji vysoka teplotni odolnost (teplotni
soucinitel +49 ppm/K). Dale také stoji za zminku jeji velky mérny elektricky od-
por, ktery se pohybuje v hodnotach okolo 1,4 uf) - m. Diky témto vlastnostem je
kanthal vyuzivan v aplikacich, kde je zapotiebi vyuziti téchto vyraznych vlastnosti.
Jako jsou napriklad aplikace, kde se elektricka energie preménuje na teplo a zaro-
ven je zapotfebi vysoka teplota tani. Vysokou teplotu tani zajistuje ve slitiné obsah
Chromu, ktery ma teplotu tani 1400 °C'. V oblasti elektronickych spotiebict se Kan-
thal vyuziva v toustovacich, zehlickach, fénech a dalsich podobnych spotiebicich na
kazdodenni vyuziti. Z pohledu prumyslu se vyuziva v laboratornich a priumyslovych
pecich a jako civka v elektronickych cigaretach a atomizérech. Nékteré ze zminénych

vlastnosti jsou na obrazku 1.8. [11]

el
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Obr. 1.8: Civka pouzitého kanthalu
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1.4 Metody pouzité béhem studie

V této casti jsou teoreticky popsany metody a praktiky, které byly pouzity béhem
studie. Dale je psano o téchto metodach v kapitolach 2.4.1, 2.9 a 2.11.

1.4.1 Ctyrbodova metoda

Ctyibodova metoda byla pouzita béhem experimentu na sniméan{ nizkého odporu v
materialu. Ctyibodova metoda se vyuziva na méfeni vnitinich vlastnosti materiala,
jako je mérny odpor materialu a k méreni elektrické impedance. Diky této metodé je
mozné porovnat jak vodivy je materidl oproti jinému, neboli jak dobTe material nese
elektricky naboj. Zakladem je vyuziti ¢tyr svorek ¢i elektrod pro oddélené sniméani
proudu a napéti z divodu presnéjsiho métreni. Priklad zapojeni je na obrazku 1.9.
Oddélenim proudovych a napétovych elektrod dosahneme lepsich a hlavné presnéj-
sich vysledkti méreni, protoze se vylou¢i odpor vedeni, prechodu a kontaktt. Tudiz
se tato metoda velmi vyuzivd k méfeni nizkych hodnot odporti v jednotkach az
desitkdach Ohm1.

Ctyibodové snimani muzeme také znat pod nizvem Kelvinovo sniméani po lordu
Kelvinovi. Ten v roce 1861 vynalezl pomoci ¢tyrbodové metody, k méreni velmi
nizkych odpori, Kelviniv miustek. Proto se tedy da nazyvat kazda dvojice kontakt
jako Kelvintv kontakt. [12]

A-(a)—
._

Obr. 1.9: Méfeni ¢tyibodovou metodou [12]
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1.4.2 Diamantové pasty

Diamantové pasty byly pouzity pfi povrchovém zpracovani v pribéhu experimentu.
Diamantové pasty se pouzivaji k lesténi a lapovani. Jsou slozené z diamantového
prasku a pojiva, které ma mazaci a také chladivy efekt. Pouziti téchto past po po-
uziti brusnych nastroji nebo jejich nahrazeni, umoznuje zvyseni rychlosti lapovani
dvakrat az pétkrat a zlepsuje tak cistotu a zmensuje hrubost obrabéného povrchu
materidlu. Pasty se mohou pouzit k obrabéni kovovych i nekovovych materiala. Mo-
hou to byt materialy jako je keramika, kiemen, slinuté karbidy a dalsi materialy
vyssi i nizsi tvrdosti. Vyuzivaji se v oboru strojirenstvi pro rtizné materialy pti final-
nich dpravach pracovnich ploch néstroji, dokoncovacich brouseni forem, lisovacich
nastroju, forem a trysek, lakovani zdvihatek a ventilovych sedel, a také pro precizni
Upravy c¢asti hydraulickych, pneumatickych a palivovych systémi. Tyto nastroje se
mohou také pouzivat k lesténi kovovych soucasti a také k lesténi kamene a polod-
rahokamu. [13] Pasty jsou rozdéleny podle velikosti zrn a jsou odliSeny barvami. Na
obrazku je zrnitost prifazena k prislusSnym barvam. Na obrazku 1.10 je priklad jak

mohou tyto pasty vypadat.

Ra Zrnitost heavy barevné oznateni
0,020 1 198.- svetle Zluta
0,025 21 198, - Zluta
0,030 a2 188,- tmavé 2luta
0,040 513 198,-

0,060 7I5 198,-
0,083 107 198,
0,080 14/10 246,-
0,100 20M14 330,.-
0,125 2820 330.-
0,180 40/28 354 -
0,200 60740 354 -

Obr. 1.10: Ukazka zrnitosti a barev diamantovych past [14]

Diamantové pasty jsou omyvatelné organickymi rozpoustédly nebo i pouze vo-
dou. Jako organicka rozpoustédla mohou byt pouzita napiiklad benziny, petroleje,

lih, nizkovizkozitni mineraly.
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1.4.3 Leptani

K dalsi povrchové upravé materidlu v experimentu byla vyuzita metoda leptani.
Leptani, nebo také nazyvané mokré leptani, je odstranovani tenké vrstvy povrchu
materidlu. Zakladem je chemicka reakce molekul leptadla, ktera reaguje s mole-
kulami leptaného vzorku. Pii této reakci dochazi k postupnému uvolnovani c¢astic
materialu. Tento jev je znazornén na obrazku 1.11. Mokré leptani se déli do dvou sku-
pin na izotropni a anizotropni, které se lisi rychlosti. Navic u anizotropniho leptani
velmi zavisi na sméru leptani zavislé na krystalické strukture. Leptani se provadi
ponofenim leptaného vzorku do vhodného roztoku. [15]

V elektrotechnologiich se leptani pouziva napriklad pri vyrobé mélkych tvarové
slozitych reliéfti, obrabéni malych i velkych ploch do malé tloustky, vyrobé dér ten-
kosténnych trubek a folii, vyrobé velmi presnych objektt a soucasti, a také k leptani

desek plosnych spoji. [16]

substrat . : maska

Obr. 1.11: Mechanismus mokrého leptani a) adsorbce b) reakce c¢) desorbee [17]
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1.5 Elektromigrace

V pribéhu experimentu byl objeven jev elektromigrace. Elektromigrace je v elek-
trotechnice oznacovana za zavazny poruchovy mechanismus, ktery se podepisuje na
elektronické soucastky. Elektromigraci rozdélujeme na dva typy mechanismti. Prvni
z nich je Elektrochemicka migrace, ktera se vyskytuje na rozhrani kov-izolant-kov,
na kterém je elektrické napéti mezi kovy. Druhy typ je Elektromigrace, ktera se
vyskytuje v kovovém vodic¢i nebo se s ni také mizeme setkat na rozhrani kov-kov,
pres které jde elektricky proud. Pti elektrochemické migraci dochazi ke ¢tyrem eta-
pam.[18§]

Etapy elektrochemické migrace:

1. Adsorpce vody

2. Rozpousténi zbytka tavidla (vytvareni elektrolytu)

3. Rozpousténi kovu anody

4. Migrace iontt ke katodé

V tomto pripadé anodu a katodu chapeme jako dva sousedni kovy ¢i vodivé
komponenty, které maji rizné potencidly. Nazorné je toto zobrazeno na obrazku
1.12. Tento mechanismus muze nastat u soucastky s postribrenymi vyvody. Jak to
muze vypadat v praxi je vidét na obrazku 1.13. K zabranéni ¢i minimalizaci tohoto
mechanismu musi byt dbano na ¢istotu povrchu, ¢i primo povrchu desky plosnych

spoju(DPS). Elektromigrace se se primarné vyskytuje u pajenych spoju. [18]

Tok elektrond a atomi kovu

Katoda [ o . I e— \ Anoda
F) 1
f = 1 = || '|
| e— la-—-H M- \ ——
l'\ = e . 'u I'I
'l'. E'- ] ‘i_' E .-_— .I'-\,_‘-

— AW

Obr. 1.12: Teoretickd ukazka elektromigrace [18]
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1.56.1 Elektromigrace pretavenim pajeci slitiny

V pripadé elektromigrace pii pretaveni pajeci slitiny se jev zjevné objevuje tvor-
bou dutin a vyristkl, které vedou k tvorbé trhlin. Timto jevem muze dochéazet
k mikrostrukturalnim zménam a ovlivnéni rastu intermetalickych sloucenin. Tento
problém se objevuje miniaturizaci elektronickych zatizeni, ktery zapricini zvysovani
hustoty proudu v pajenych spojich. Vétsi hustota proudu zvysi ucinky elektromi-
grace, kterd ma negativni vliv na pajené spoje. Pti tepelném namahani je rist inter-
metalickych vrstev mensi nez pii proudovém zatizeni. Vlivem priichodu elektrického
proudu se elektromigracni tok da urc¢it vztahem 1.1.[19]

em — 1.1
j T (1.1)

Jem — elektromigracnitok

C — koncentrace pohybujicich se atomt [m?]

D — soucinitel diftze [m? - s71]

Z* — efektivni zatizeni [m?]

e — elektronovy naboj [eV]

p — rezistivita [ - m]

J — proudovd hustota [A - m?]

k — Boltzmannova konstanta 8,617 - 107° [eV - K]
T — teplota K|

Obr. 1.13: Ukazka elektromigrace na pajeném spoji [18]
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2 \Vysledky studentské prace

Tato kapitola se zabyva praktickou ¢asti od sestaveni aparatury, pripravé potiebnych
soucasti a komponent, tvorby zkoumanych vzorkl ingott pajky, tupraveé vytvorenych

ingotu az ke kone¢nému zpracovani a zkoumani krystalické struktury:.

2.1 Trubice z kiemenného skla

Na volbu pouzité trubice, kterd vydrzi pozadované tepelné namahéani, byla ta z kie-
menného skla nejlepsi moznosti, coz bylo vyhodnoceno z predchoziho pokusu pro-
totypu mensi varianty ingotu. Byla zvolena trubice s vnitinim priameérem 10,7mm.
Trubici bylo potfebné pripravit do pozadované délky a opracovat ostré hrany na
koncich pomoci brusného papiru, aby nedoslo k jejimu poskozeni ¢i tplnému roz-
tristéni, ke kterému miize dojit rozpinanim pfti zvySovani teploty skla. Tento stav byl
nezadouci, aby nastal béhem experimentu jiz s roztavenou pajkou uvniti a doslo tak
k naruseni pokusu, poskozeni pracovni plochy a dalsiho ptislusenstvi pouzivaném
pri pokusu jako jsou vodice se zdroji proudu a napéti ¢i termokamery Fluke. Po
této nutné upravé trubice bylo sklo oc¢isténo, aby nedoslo k nezadoucim primésim
necistot a oxidi do zkoumaného vzorku béhem studie.

Aby bylo mozné snimat teplotu na kompletnim vzorku pti tvorbé vzorki pres ter-
mokameru, bylo tfeba nanést na trubici termoemisni barvu jak je vidét na obrazku

2.1. Barva byla zvolena cerna, kterd byla nejlepsi moznosti pro tento material.

Obr. 2.1: Trubice v aparatufe s termoemisni barvou
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Po vytvoreni tfech vzorki byla trubice poskozena. Poskozend trubice je na ob-
razku 2.2. Byla snaha zpevnit kraj trubice v misté praskliny, vSsak netuspésné, proto
bylo nutné vytvorit trubici novou. Po fezani trubice musely byt ostré hrany opét
rucné obrouseny brusnym papirem. Nova trubice je na obrazku 2.3. Z rozbité trubice
byl pouzit ptivodni Kanthalovy drat, aby bylo docileno stejnym podminkam u vsech

vzorku.

L4 ({14

[ 11 ,r";f" 11 (/)

AENY

Obr. 2.3: Nova trubice po obrouseni ostrych hran
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2.2 Kanthalovy drat

Odporovy drat navinuty na trubici z kfemenného skla byl zvolen z materidlu Kan-
thal. Drat o praméru 1,2mm, ktery mé odpor 1,19 ©/m. Tento material byl pouzit
z diivodu jeho dobrym tepelné vodivym vlastnostem, aby se trubice rozehiivala rov-
nomeérné na vsech mistech stejné a pajka byla tak roztavena ve vsech castech. Aby
rozvomérného zahiivani bylo dosazeno, navinuti bylo rozvrzeno tak, ze na koncich
trubice je drat navinut tésnéji u sebe a naopak ve stredu trubice jsou vétsi mezery
mezi vinutim, jak je vidét na obrazku 2.4. Toto rozlozeni dratu bylo zkouseno na
simulacich v programu Ansys. Namotany odporovy drat je zde tedy vyuzit na roz-
taveni nastithané péajeci slitiny. Negativni vlastnosti Kanthalu je jeho rozpinani pti
zahTivani, tudiz bylo dbano na opravdu tésné navinuti Kanthalu na trubici, aby se
pri zahtivani drat stale dotykal trubice a ohfev byl tak co nejvice efektivni. Tento
rozpinavy jev se projevil pri pokusu slysitelnym vysokofrekvencénim zvukem pii tieni
o sklo béhem ohtevu. Aby bylo zaru¢eno opravdu tésného navinuti, byl Kanthal nej-
prve navinut na kovovou ty¢ s mensim priumérem nez samotna trubice, a poté byla
civka nasunuta na trubici. Dostatecné dlouhé konce dratu byly vyvedeny mimo tru-

bici, aby bylo mozné pripojit krokosvorkami drat ke zdroji.

Obr. 2.4: Ukazka navinutého Kanthalu na trubici
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2.3 Tésnici zatky

Tésnici zatky, kterymi jsou zacpany konce trubice, byly vyznamnym aspektem na
zacatku experimentu a vyTesit tento problém nebylo jednoduché. Zatky musi zajis-
tit, aby pri pokusu pajka nevytekla z trubice, tudiz musi vydrzet vysoké tepelné
namahani a dobre tésnit, aby pajka neobtekla kolem zatek. Z rtiznych moznosti si-
likonovych pruznych materidltt byl nakonec pouzit silikonovy tésnici tmel Gasket
sealant, ktery ma tepelnou odolnost az 300 °C', coz je vyssi teplota nez teplota
taveni pajeci slitiny SAC305. Dalsim pozadavkem byla prichodnost elektrod skrz
zatky, se kterym se zminovanym tmelem nebyl zavazny problém. Bylo provedeno né-
kolik zkusebnich vzorku zatek, aby bylo dosazeno co nejlepsich pouzitelnych zatek.
Tento proces trval nékolik tydni z divodu tuhnuti tmelu dvou az péti dni. Doba
tuhnuti a vytvrzeni tmelu bylo zavislé na pouzité emulzi, o které je dale psano v
kapitole 2.3.2.

Samotna tvorba zatek byla realizovana vytlacenim tmelu z tuby na podlozku a
poté rucéné pod tlakem tlacena do forem z materialu PLA(vice v kapitole 2.3.1), tak
aby nevznikaly nebo se minimalizovaly vzduchové cesty ¢i bubliny. Vysledné vzorky

zatek jsou na obrazku 2.5.

' c . ; 3 W
ma.‘ i Tl a2

Obr. 2.5: Finalni verze tésnicich zatek

2.3.1 Formy na tésnici zatky

Formy na tésnici zatky byly navrzeny podle pruméru trubice tak, aby dobte izolovaly
a eliminovaly mozné vzduchové mezery, a zaroven, aby zatky dostatecné drzely v
trubici a nevyklouzavaly z ni. Formy byly vytisknuty na 3D tiskdrné z materidlu

PLA. Formy i s tmelem v provizornim stojanu na vzorky na obrazku 2.6.
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Obr. 2.6: Tésnici zatky ve formach

2.3.2 Emulze do forem na tésnici zatky

Samotna tvorba zatek byla ndro¢na z pohledu vyjmuti zatek z forem. Tmelici ma-
terial bez emulze neslo jednoduse vyjmout. Po vyjmuti pomoci pinzet a skalpelu
se zatka poskodila a neplnila potiebné pozadavky. Na zakladé tohoto zjisténi bylo
nutno zkouset rtizné emulze, jako jsou rizné oleje, mastici emulze, vyplnit formu
kaptonovou paskou, ale v konecném dusledku nejlépe vysla varianta emulze jaru s
kombinaci kaptonové pésky, ke které se tmel nelepil a bylo mozno tak jednoduse
vzorky zatek vyjmout z forem bez poruseni. Na obrazku 2.7 je zndzornéna zatka po

vyjmuti z formy.

Obr. 2.7: Tésnici zatka s kaptonovou paskou

30



2.4 Elektrody

Na elektrody mél byt zprvu pouzit titanovy material, ktery by se vlivem vysoké tep-
loty nerozpustil do roztavené pajky, diky vysoké teploté tani titanu 1668 °C'. Nedoslo
by tak k primésim dalsiho prvku do zkoumaného vzorku. AvsSak titan neni dosta-
teCné smacivy pro experimentalni Gcely v péjeci slitiné SAC305, takze by dochazelo
k jiskfeni a nebyl by experiment dobre proveditelny. Vice smacivy by mohl byt pouze
s docasnou povrchovou upravou, ale tyto prosttedky nebyly k dispozici. Proto na
studii byly pouzity elektrody z médi, na které pusobily deformacni jevy. Bylo zjis-
téno, ze nastal vznik diftizni vrstvy na rozhrani pajky a jev elektromigrace, o které
je psano v kapitole 1.5.1. Elektrody musely byt dostatecné dlouhé, aby c¢tyrbodova
metoda méreni byla spravné provedena. Délka elektrod je na obrazku 2.9. Primérna
hmotnost vsech ctyT elektrod byla 16,3g. Na obrazku 2.8 je viditelné usazeni zatky

v trubici i s elektrodami.

Obr. 2.8: Ukazka elektrod vlozenych skrz tésnici zatky
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2.4.1 Ctyibodova metoda

Na provedeni ¢tyrbodové metody bylo pouzito ¢tyr elektrod - dvé kratsi proudové
elekrody s priumérem médéného dratu 3mm a dvé delsi napétfové elekrody s primé-
rem médéného dratu 2mm. Na konce elektrod, které vedou skrz tésnici zatky, byly
pripojeny krokosvorkami zdroje proudu a napéti. Elektrody byly zméreny a zvazeny,
aby v kazdém vzorku byla alespon priblizné stejna velikost primési médi do vzorku
a mohlo se dale posuzovat a srovnavat vzorky s primésemi mezi sebou. Ilustracni
délka elektrod v trubici je na obrazku 2.10. V trubici byly proudové(kratsi) elektrody

naproti sobé a napétové(delsi) proti sobé.

Obr. 2.9: Elektrody upevnéné v teflonu

Obr. 2.10: Ilustace délky elekrod v prubici
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2.5 Aparatura

Pri kompletaci aparatury byl pouzit laboratorni stojan s dvémi zavitovymi klestémi.
Klesté byly vylepeny korkem a kaptonovou paskou, aby byl v nejvétsi mire elimino-
van odvod tepla do klesti a nenarusil by se tak pokus. Pti vytvareni ingotu pajky
bylo nutné stabilné upevnit elektrody, aby se pri taveni pajky nehybaly. Pro nehyb-
nost byl pouzit plat teflonu, ktery ma dobré pruzné vlastnosti a vydrzi pripadné
tepelné namahani od elektrod. Po pripraveni a opracovani teflonovych desek, jak
je vidét na obrazku 2.9, byly do kazdé z nich, stolni vrtackou vyvrtany dvé diry o
prumérech 2mm a 3mm. Spodni deska byla uchycena do spodnich klesti aparatury,
tak aby nedoslo k vypadnuti. Kompletni realizace je na obrazku 2.11.Vrchni deska
s elektrodami a tésnici zatkou byla vloZzena do trubice az po naplnéni trubice a pri

plném roztaveni pajeci slitiny uvniti trubice.

Obr. 2.11: Kompletni aparatura s trubici
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2.6 Ingoty

Vyslednymi vzorky na kterych byla pozorovana struktura a tvorba krystali v ma-
teridlu jsou ingoty pajky. Na obrazku 2.12 je priklad hotového ingotu po vytazeni
z trubice. Ingoty jsou z materidlu SAC305. Puvodni forma pajeci slitiny byla ve
formé pajeci tyce. Z této formy bylo treba materidl nastithat na malé kusy, aby
bylo mozné je vkladat do pripravené trubice. Pajeci ty¢ byla nastfihana na stolni
pakové strihacce. Ty¢ pajky byla stiihana v ¢istém prostredi, aby bylo dbano na
Cistotu materidlu a nedoslo k primeési dalsich materialti a necistot. Pro dosazeni cis-
toty materialu byla stiihacky pred pouzitim ocisténa a nastiihané kousky padaly
do pripravené ¢isté nadoby. Nastiithané kousky pajky byly pripraveny na sklenéném
laboratornim tacku, aby bylo snadné odebirani kust pajeci slitiny pii tvorbé ingotu
pomoci pinzety. Hmotnost hotovych ingoti i s elektrodami se pohybovala u kaz-
dého vzorku okolo 100g. Tudiz po odecteni vahy elektrod, bylo pouzito na jeden
ingot priblizné 84g pajeci slitiny SAC305. Celkem bylo vytvoreno sedm vzorku pti
riznych podminkach. Vzorky byly podle podminek vzniku rozdéleny do t¥i skupin.
Prvni skupina jsou tfi ingoty bez priichodu proudu, druha skupina jsou dva ingoty
s priuchodem proudu 25A a do treti skupiny patii dva ingoty s prichodem proudu
30A po dobu 5 minut a poté 25A do ztuhnuti.

Obr. 2.12: Hotovy ingot po ztuhnuti a vyjmuti z trubice
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2.6.1 Postup pfi tvorbé ingoti

Na tvorbu ingotii bylo pripraveno dostatecné velké pracovisté na stole s dlazdico-
vym povrchem , aby pri pripadném vytékani roztavené pajky nedoslo k poskozeni
povrchu stolu. Celé pracovisté je na obrazku 2.13. Byly pripraveny zdroje, u kte-
rych bylo ménéno nastaveni podle predem stanovenych podminek. Ke zdrojim byly
pripojeny dostatecné dlouhé vodice s krokosvorkami, které byly zajistény do klesti
stojanu a pripevnény pomoci kaptonové pasky k aparature. Do aparatury byla upev-
néna trubice s navinutym odporovym dratem a byla zkompletovana i se spodnimi
elektrodami. Na elektrody a odporovy drat byly pripojeny krokosvorkami zdroje. Po
spusténi zdroje pro odporovy drat zacal zahtivat a teplota trubice rostla. P¥i dosta-
tecné teploté, zjisténé pouzitim termokamery, se zacaly nastfihané kousky vkladat
do rozzhavené trubice. Kousky pajky se postupneé tavily rychleji se zvysujici se hladi-
nou taveniny v trubici. S dostate¢né vysokou hladinou taveniny a roztavenim vsech
vlozenych kouskt byl prilozen vrchni Spunt s elektrodami. Poté byl zapnut zdroj na-
péti a proudu, aby bylo docileno prichodu proudu roztavenou pajkou. Nasledné byl
vypnut zdroj pro odporovy drat. Tim nastal proces tuhnuti pajeci slitiny pii pru-
chodu elektrickym proudem. Po ztuhnuti pajky byla trubice vyjmuta z aparatury a

ingot byl opatrné vysunut z trubice. Vysledny ingot je na obrazku 2.12.

Obr. 2.13: Pripravené pracovisté pro tvorbu ingotii
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2.7 Pouzité zarizeni pri tvorbé ingoti pajky

V této Casti jsou popsany zafizeni a procesy s nimi spojenymi. Nasledujici zarizeni

byly pouzity pii tvorbé ingoti.

2.7.1 Zdroje proudu a napéti

Na provedeni pokusu priichodu proudu skrz roztavenou péjeci slitinu byly pouzity
ohrev odporového dratu, aby bylo dosazeno roztaveni pajeci tyce nastithané na malé
kusy. Tento zdroj byl nastaveny na 13,4V a 5,3A a po 5 minutach na 16V a 6A pri
tvorbé vsech vzorkt. Dalsi zdroj byl zdroj proudu, ktery byl spojen do paralelniho
zapojeni s multimetrem. PTi tvorbé vzorkl s prichodem proudu byly vyuzity jiz

vsechny tyto zdroje.

Obr. 2.14: Zdroje napéti a proudu a multimetr

2.7.2 Termokamera

Termokamerou Fluke bylo po celou dobu tvorby ingotti sledovan vyvoj zvysujicich se
teplot na odporovém dratu, teplota trubice i teplota taveného vzorku uvniti trubice.
V pribéhu tvorby ingott byly touto kamerou porizeny snimky, na kterych bylo
mozné sledovat teploty i zpétné, pro pozdéjsi a detailnéjsi zkoumani, jak se teplota
vyvijela. Snimky z kamery byly doplnény dulezitymi teplotnimi body v programu

SmartView, ktery je s kamerou Fluke kompatibilni.
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2.7.3 Termosnimky pfi tvorbé ingoti

Zde na snimku 2.15 je jiz rozehrata trubice pripravend na vkladani nastipanych
kouskt pajky. Je zde vidét nerovnomérné rozehrati, avsak s postupnym tavenim
pajky uvniti trubice se rovhomérnost rozehiati zlepsuje. Maximalni teplota vyobra-
zena cervené na snimku 2.15 ma teplotu 313,7° C, avSak tato teplota neni teplota
trubice ale teplota Kanthalu. Teplota SAC305 se pohybovala okolo 250° C, tak jak

je na obrazku 2.17.

Obr. 2.15: Termosnimek na pocatku tvorby ingotu

Na termosnimku 2.16 je vidét jiz témér dokonalé rozehiati trubice s pomalu
tuhnouci péajeci slitinou uvnitt. Teplota na povrchu trubice se pohybuje okolo 195°

C po celém povrchu, coz je jiz pod bodem taveni pajky SAC305.
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Obr. 2.16: Termosnimek s tuhnoucim ingotem

7 tohoto pohledu je na snimku 2.17 vidét, ze teplota pajky dosahla teploty
253,9°C, coz je dostatecna teplota pro roztaveni péjeci slitiny SAC305. Déle je také
viditelné, ze vnitini strana trubice obejmuta svorkami si pii chladnuti udrzuje tep-
lotu 150,4°C.
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Obr. 2.17: Horni pohled do trubice na roztavenou pajku pri chladnuti
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2.8 Brouseni ingotu

Pro sledovani struktury materialu bylo nutné ze vzorki odebrat ¢ast materialu, aby
struktura byla viditelnd a bylo tak mozné ji ddle zkoumat. Brouseni bylo provadéno
kombinaci ru¢niho brouseni a vyuziti elektrické kotoucové lesticce, ktera je na ob-
razku 2.18. Na kotouc byl pripevnén vysttizeny plat z brusného papiru kopirujici
kotouc. Pred brousenim na lesti¢ce byl zprvu ingot brousen rucéné a az poté opraco-
vavan na pristroji. Pozdéji pri dalsich vzorcich pro Setrnéjsi préaci byl zvolen postup
pouze ru¢niho brouseni. Pro odebrani materidlu bylo tfeba postupovat pomalu a
zietelné, aby zkoumana struktura nebyla narusena. Zacalo se od nejhrubsiho brus-
ného papiru s oznacenim 80 a postupné byla drsnost papiru snizovana na 240, 400,
600, 800 az na brusny papir s ¢iselnym oznacenim 1000. PTi procesu brouseni se
na vzorek nemohlo velmi tlacit, aby nedochazelo k velkému zahtivani pri tfeni s
brusnym papirem, a i proto bylo tfeba po celou dobu vzorek ochlazovat privedenym
vodnim chlazenim. Po kazdém jednotlivém brouseni byly vsechny vzorky opticky
sledovany, jak se chova a vyviji povrch materialu. Na obrazku 2.19 je priklad op-
tické kontroly. Sledovany byly ryhy od brusného papiru, které s jemnéjsim brusnym
papirem postupné eliminovaly a povrch byl tak vice hladky po kazdém brouseni. V
pribéhu brouseni se odhalil jev jako by se médéné elektrody zacaly tavit do pajky.
To bylo zptisobeno nésledkem jevu elektromigrace a mohly tak vzniknout v oblasti
elektrod primeési, které mohou byt dale zkoumany. Napiiklad jaké maji dopady na

strukturu a vlastnosti pajky.

»

Obr. 2.18: Pristroj pro brouseni
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Obr. 2.19: Ingot po prvnim brouseni hrubym brusnym papirem

Na obrazku 2.20 jsou viditelné voidy v prostoru mezi elektrodami a také vétsi
skulina u kraje, kde se dotykala péajka trubice. Tento jev mohl nastat mastnym
mistem na trubici a nebo vzduchové bubliny nestihly vystoupat na povrch pred

ztuhnutim péajeci slitiny. Tomuto bylo napomahano vibracemi do aparatury.

il

Obr. 2.20: Ingot po brouseni brusnym papirem
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2.9 Lesténi ingoti diamantovymi pastami

Pro dosazeni pozadované drsnosti povrchu materialu byly pouzity diamantové pasty.
Pasty byly pouzity ve chvili, kdy mél povrch materialu po brouseni dostatecné nizkou
drsnost. Pokud by nebylo dosazeno nizké drsnosti, diamantové pasty by neméli témeér
zadny tcéinek na hruby povrch a pouze by lestily ostré hrany vystupkt. Bylo zprvu

pouzito pét past s riznou zrnosti, které jsou na obrazku 2.21.

Obr. 2.21: Ukazka pouzitych diamantovych past

Konkrétné byly pouzity pasty nejprve s nejvétsimi zrny 5 mikronti a dale s men-

$imi zrny 3,5 mikront, 1,5 mikronti, 1 mikron a na zavér 0,25 mikront.
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Pro praci s pastami bylo potiebné ptripevnit a napnout na rovné plose platno, na
kterém se pasty roztiraly. Ke stolu bylo pripevnéno na krajich oboustrannou lepici

paskou. Pracovisté jiz po lesténi ingott prvnimi ¢tyfmi pastami je na obrazku 2.22.

Obr. 2.22: Pracovisté pfi lesténi diamantovymi pastami

V pritbéhu lesténi prvniho vzorku bylo zjisténo, Ze po lesténi pastou 1 mikron se
struktura narusi a vzniknout na povrchu ryhy. Pasta byla vyhodnocena jako vadna a
na lesténi déale nebyla pouzita. Proces lesténi u prvniho vzorku bylo nutné opakovat
jiz bez jedné z past.

Lesténi bylo provadéno trenim ingotu na platnu na kterém byla nanesena dia-
mantova pasta 5 mikronti. Po lesténi, kdy ingot nezanechaval tmavé stopy na platné,
byl ingot ¢istén pod vodou s jarem. Zbytkova voda byla odstranéna tlakem z vy-
sokotlaké pistole. Po kazdém vycisténi byla plocha pozorovana na mikroskopu, aby
bylo zaruceno, ze na povrchu neztistala pasta. Byla vzdy vybrana a pozorovana
jedna ryha na lesténém povrchu ingotu, podle které se rozhodovalo, zda prejit k
pasté s mensimi zrny nebo se vratit k predchozi ¢i pokracovat se stavajici pastou.
Pokud bylo usouzeno, Ze se ryha zmensuje, bylo pokroc¢eno na dalsi lestici pastu 3,5
mikronu. Opét bylo tfeno na platné a poté ¢isténo vodou s jarem. Takto bylo po-
stupovano s dalsimi dvéma pastami. Vysledny povrch u vzorka je na obrazku 2.23.
Na takto vylesténém vzorku byla pozorovana struktura pomoci mikroskopu. Timto

zpusobem byly vylestény vsechny vzorky ingott.
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Prace s pastami je velmi naro¢ny proces. Pro dosazeni dobrych vysledkt lesténi
je treba pusobit pritlakem na vSechny ¢asti ingotu stejné. Toto je pii ru¢nim lesténi
prakticky nemozné z divodu velikosti ingoti. Nasledkem toho faktu, byl proces
lesténi u vSech ingoti opakovany, aby bylo dosazeno velmi podobné drsnosti po celé
délce ingotu, a mohlo tak byt dale pokroc¢eno v experimentu, a to konkrétné v tiprave

pomoci leptani, diky kterému se pozorovana struktura vice ukaze.

Obr. 2.23: Lestény ingot vSemi pouzivanymi pastami
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2.10 Pozorovani jevii v priibéhu zpracovavani ingotu

V této kapitole jsou popsany jevy, které byly béhem experimentu objeveny. Tyto

jevy byly pozorovany na optickych laboratornich mikroskopech.

2.10.1 Elektromigrace

V pritbéhu dpravy vzorkd byl zaznamenam mechanismus elektromigrace, ktery je
vidét na obrazku 2.24. Zprvu nebylo zcela jasné, co konkrétné v oblasti elektrody

nastalo. Pozdéji se vsak po dalsim brouseni mechanismus elektromigrace vice ukazal.

Obr. 2.24: Elektromigrace na rozhrani pajky a médénych elektrod u ingotu s pri-
chodem proudu 30A

Na obrazku 2.25 jsou vidét oblasti, které mechanismem elektromigrace pronikly

do médénych elektrod.

Obr. 2.25: Elektromigrace vniknutim SAC305 do médéné elektrody u ingotu s pru-
chodem proudu 30A
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2.11 Leptani

K lepsimu zobrazeni krystalické struktury bylo nutné vzorky vyleptat. Prvni bylo
namichano leptadlo se slozenim Ethanol + HNOs + HCI, které je s celym pra-
covistém na obrazku 2.26. Vzorek byl ponotfen do kadinky s leptadlem po dobu 10
minut, poté byl vyjmut a ponofen do destilované vody, aby se kyselina zfedila a byla
tak vyplavena kyselina ze vSech skulin vzorku. Po vyjmuti z destilované vody, byl
vzorek vysusen tlakem z vysokotlaké pistole. Tento roztok ukazal urcité vysledky
na obréazku 2.27, ale pro studii tyto vysledky nebyly vhodné. Bylo vyhodnoceno, ze
prvni leptadlo pro vzorky této velkosti neni vhodné z diivodu zavislosti na povrcho-
vou upravu vzorku z pohledu brouseni, lesténi a dalsich povrchovych tprav véetné
citlivosti povrchu. Na plose byla oblast jedna vyleptana malo, oblast dvé vyleptana
idedlné a oblast tii jiz preleptana a tudiz byla nepouzitelna pro pozorovani. Toto
tvrzeni je zretelné z obrazku 2.28, kde je ve stfedu obrazku viditelna struktura a na
okrajich je ¢ast povrchu jiz preleptana. Ve stejnou chvili tudiz nebylo mozné struk-
turu sledovat jako celek a déle ji tedy ani nebylo mozné pozorovat. Po tomto zjisténi

bylo nutné vzorky znovu prebrousit a prelestit.

Obr. 2.26: Pracovisté pro leptani vzorki
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Jako dalsi experimentalni variantou bylo leptadlo nazyvané Nital s obsahem 95%
ethanolu a 5% kyseliny dusi¢né. Jedna se o leptadlo z publikace [20]. Toto leptadlo
prineslo témér stejné neuspokojujici vysledky jako predchozi leptadlo. S leptadlem
Nital byl testovan i postup s leptanim v ultrazvukové cisticce, ktery by mél urych-
lit proces leptani a odvod leptaného materialu na povrchu. Tento experimentalni
postup byl vyhodnocen také jako nevhodny pro icely experimentu z divodu totoz-
ného neuspésného vysledku, ktery je na obrazku 2.29. Bylo proto nutné testovat
upravené slozeni Nitalu. Aby nebylo naruseno vice vzorki, byl jeden z ingoti bez
pruchodu proudu rozrezan na mensi ¢asti. Tento vzorek byl vytvoren specialné pro

ucely testovani leptadel.
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Obr. 2.27: Vysledek leptani ingotu s pruchodem proudu 25A leptadlem Ethanol +
HNOs; + HCI
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Obr. 2.28: Vysledek leptani ingotu bez priichodu proudu leptadlem Ethanol +
HNOs + HCI

Obr. 2.29: Vysledek leptani ingotu bez priichodu proudu leptadlem Nital v ultra-

zvukové Cisticce
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Roztezany testovaci vzorek byl testovan rtiznymi koncentracemi Nitalu net-
spésné. Bylo tedy pristoupeno k testovani piuvodni varianty leptadla Ethanol +
HNO5; + HCI s odlisnou dobou leptani. Toto testovani jiz dopadlo tspésné. Byly
spatfeny zrna a oblasti struktury o kterych se dale pise v kapitole 2.12.2. Nejlépe
dopadla varianta s dobou leptani 40 vtefin az maximélné 1 minuta. Vysledek leptani
je na obrazku 2.30. Pro srovnani povrchu struktur je na obrazku 2.31 ingot leptany
opétovné v leptadle Ethanol + HNO3 + HC'l po dobu v souctu témér jedné hodiny.

Obr. 2.30: Povrch ingotu bez prichodu proudu po leptani Ethanol + HNOs + HC1
40 vteTin

Obr. 2.31: Spéleny ingot bez priichodu proudu leptadlem Ethanol + HNOs + HCl
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2.12 Sledovani ingoti

V této zavérecné kapitole je popsano pozorovani sledovanych struktur ingott pajeci

slitiny SAC305 a intermetalti na vyleptanych vzorcich ingoti.

2.12.1 Struktura ingotd pred leptani

Pred tim, nez byl povrch ingotu vyleptan, byl povrch sledovan na optickém mikro-
skopu. Pro lepsi viditelnost struktury a kontrast byl pouzit polarizacni filtr. Vysledny
pohled je na obrazku 2.32. Jehlickovitou strukturou mohou byt intermetaly AgsSn.

Obr. 2.32: Struktura pred leptdnim pod mikroskopem s polarizac¢nim filtrem
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2.12.2 Struktura ingota po leptani

Po koneéném a tspésném vyleptani leptadlem Ethanol + HNO3 + HCI byla struk-
tura pozorovana opticky a pomoci optického mikroskopu. Byla porovnavana zrna
vytvorend krystalizaci pajky v prubéhu tuhnuti za podminek s prichodem proudu
a bez prichodu proudu. Na tvorbu téchto zrn mélo vliv i magnetické pole, které
vzniklo pri tvorbé ingoti pomoci topné aparatury, které nebylo zdmérné. Podle tvr-
zeni z clanku [21] je mozné, Ze pusobeni magnetické pole ma pozitivni vliv na tvorbu
jemnéjsi struktury zrn. Z dalstho ¢lanku [22] bylo zjisténo, ze pusobenim magnetic-
kého pole ma péjka lepsi smacivost a mize dochazet i ke snizeni bodu tani pajeci
slitiny ptisobenim magnetického pole, coz bylo v obou pripadech jen ku prospéchu
pri experimentu.

Po optickém porovnani ingotii jsou znatelné rozdily mezi ingotem bez proudu a s
priuchodem proudu 25A. Porovnani je na obrazku 2.33. Je znatelny rozdil v rozlozeni
oblasti zrn. V pripadé bez proudu je vidét vice riznych oblasti zrn oproti varianté s
proudem 25A. Mohou nastat zmény vlastnosti, napriklad vétsi taznost a tudiz mensi
kiehkost, kterou zpusobuji intermetalické oblasti. Sled oblasti zrn se potvrdil i pri

dal$im ingotu s proudem 25A na obrazku 2.34.

Obr. 2.33: Porovnani ingotu(1) bez pruchodu proudu(vlevo) s ingotem(2) s pricho-

dem proudu 25A (vpravo)
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Obr. 2.34: Porovnani v oblasti proudovych elektrod ingotu(l) bez prichodu
proudu(vlevo) s ingotem(5) s pruchodem proudu 25A(vpravo)

V oblasti kolem kladnych proudovych elektrod(+I) byla zaznamenana vétsi kon-
centrace krystaliza¢niho procesu. Nazorny priklad je na obrazku 2.35.

Obr. 2.35: Kladn4 elektroda(+I) ingotu(5) s pruchodem proudu 25A
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Na obrazku 2.36 je pohled z mikroskopu na povrch struktury ingotu s pricho-
dem proudu 25A u proudové elektrody. Zajimavou oblasti na snimku je vznikla
kulicka navazujici na elektrodu. Tyto oblasti se vyskytovaly s vétsi ¢etnosti u ingotii

s pruchodem proudu a jedna se nejspis o voidy ve struktufe.

Obr. 2.36: Struktura ingotu(2) s prichodem proudu 25A pod mikroskopem
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V porovnani ingotu bez proudu a s pruchodem proudu 30A je separace oblasti zrn
jesté vice viditelnd ve vétsi velikosti téchto oblasti. Porovnani je na obrazku 2.37.

Opét zde mohou nastat pozitivni vlivy na vlastnosti materialu diky upravenému

formovani struktury tuhnuti pii prichodu elektrickym proudem.

Obr. 2.37: Porovnani ingotu(1) bez prichodu proudu(vlevo) s ingotem(3) s pricho-
dem proudu 30A(vpravo)

I v pripadé ingott s prichodem proudu 30A byla zaznamenéna vyssi koncentrace
krystalizace v oblasti kladné elektrody(+1I). Dikaz tvrzeni je na obrazku 2.38.

Obr. 2.38: Kladna proudova elektroda(+1) ingotu(6) s prichodem proudu 30A
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Na obrazku 2.39 je znazornén priblizeny povrch ingotu s priuchodem proudu 30A,

na kterém je vidét krystalicka struktura v oblasti proudové elektrody.

-
[—
e -

-
-
-
- e

Obr. 2.39: Struktura ingotu(6) s prichodem proudu 30A pod mikroskopem
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Sledovani struktury bylo dale zaméfeno na zkouméni intermetalické vrstvy u
proudovych elektrod. Byla pozorovana cetnost, tloustka a drsnost této vrstvy z
vnittnich i z vnéjsich stran proudovych elektrod. Snimky z mikroskopu byly upravo-
vany v programu ImageJ. Priklad jednoho ze snimkt z mikroskopu pfed tpravou na
obrazku 2.40, ktery perfektné reprezentuje v jednom pohledu strukturu zrn g — Sn,
elektromigraci na rozhrani pajky s elektrodou a intermetalickou vrstvu na okrajich

proudové elektrody.

20 ym

Intermetalicka vrsva

Elektromigrace

Obr. 2.40: Ingotu(6) s pruchodem proudu 30A - rozhrani proudové elektrody a
SAC305

Po kalibraci meéritka, ipravé saturaci barev a stinovanim v programu ImagelJ
byla intermetalicka vrstva zvyraznéna do ¢erna a vytiznuta. Vysledny vyTez je na
obrazku 2.41.

W"P‘MM

Obr. 2.41: Ukazka vytezu intermetalické vrstvy ingotu(1l) bez prichodu proudu na

horni proudové elektrodé z vnéjsi strany
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U intermetalické vrstvy byla méfena délka a plocha vrstvy. Z téchto idaji byla
dle vzorce 2.1 stanovena stfedni hodnota tloustky intermetalické vrstvy MSL. O
znéni vzorce bylo doc¢teno v publikaci [23]. Vypoctené stfedni hodnoty tloustky
intermetalickych vrstev byly rozdéleny do tii skupin podle proudtl a poté vyneseny
do grafu 2.42.

MSL =

]IS

(2.1)

MSL - priamérna tloustka intermetalické vrstvy [pum)]
A - plocha intermetalické vrstvy [um?]

L - délka intermetalické vrstvy [um]

% 5 4.84
5 4 [
E 3 2.7r9 2]}5

Fi

n o1

0

Bez proudu S proudem 25A S proudem 30A

Obr. 2.42: Graf stfedni hodnoty tloustky intermetalické vrstvy s chybovymi tsec-

kami

Z grafu 2.42 je citelné, ze tloustka intermetalické vrstvy na elektrodach rostla s
rostoucim proudem. Bylo vSak dale zaznamenéano, ze cetnost vyskytu intermetalic-
kych vrstev bylo v mensi mite v pripadech priichodem proudu, vsak s vétsi tloustkou
téchto vrstev. Toto muze potvrzovat predchozi tvrzeni o vétsim shluku oblasti zrn

ve strukture.
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Néaslednym postupem bylo méreni drsnosti intermetalickych vrstev. K tomuto
meéreni bylo provedeno zarovnani z horni strany od elektrody viz. obrazek 2.43 a
az poté meéreni nejvyssich Spicek pomoci programu ImageJ a dopocitani efektivni
drsnosti povrchu intermetalickych vrstev dle vzorce 2.2, o kterém bylo také zminéno

v publikaci [23]. Vypoctené hodnoty byly vyneseny do grafu 2.44.

. i
\J N =

R,ns - efektivni drsnost povrchu intermetalické vrstvy
N - celkovy pocet mérenych hodnot
Z - tloustka intermetalické nerovnosti mérend od MSL

T e

o

Obr. 2.43: Ukéazka zarovnané intermetalické vrstvy ingotu(1) bez prichodu proudu

na horni proudové elektrodé z vnéjsi strany

1.6
1.4

1.2 L7 1 IZQ

0.8
0.6
0.4
0.2

Efektivni hodnota

Bez proudu S proudem 25A S proudem 30A

Obr. 2.44: Graf efektivni hodnoty drsnosti intermetalické vrstvy s chybovymi tsec-

kami
7 grafu efektivni hodnoty drsnosti 2.44 vyplyva, ze drsnost roste se zvysujicim

se proudem. Z toho tedy plyne podobny zavér jako u tloustky vrstev, vsak zde neni

tak radikalni rozdil, jako tomu bylo u grafu 2.42.
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Zaveér

V prvni ¢asti byla popsana zakladni teorie tykajici se tématu pajecich slitin, jejich
rozdéleni a pozadavky na pajeci slitiny a pajené spoje s primarnim zamérenim na
pajeci slitinu SAC305. Dale byl popsan proces tvorby krystali a krystalizace, které
probihaji v krystalickych latkach a jsou v experimentu sledovany. Také byly shrnuty
dtlezité materidly a vyznamné jejich vlastnosti, které mély zasadni vlil na jejich
vybér pro provedeni experimentu. Dale byly teoreticky popsany metody, procesy a
jevy, bez kterych by experiment nebyl dobie proveditelny.

Prvnim cilem praktické ¢asti bakalarské prace bylo vytvoreni vzorki ingotu pa-
jeci slitiny SAC305 pro nasledné experimentalni ucely. Pro tvorbu vzorku byla vy-
tvorena aparatura s topnym télesem pro roztaveni materialu. Pro aparaturu byly
vybrany materidly, které vydrzely napor vysokych teplot a tim zajistily bezpecné
provedeni experimentu.

Pri tvorbé vzorkt bylo dbano na stejné teplotni podminky a ¢istotu materialu
i prostiredi, aby nedoslo ke kontaminaci nezadoucich primési a necistot a tim k
znehodnoceni dat. Byl také kladen diiraz na stejnorodost vzorku tak, aby experiment
mél vypovidajici vysledky a daly se porovnavat jednotlivé vzorky mezi sebou. Proto
byla v pritbéhu tvorby ingot hlidana teplota a vlhkost v mistnosti.

Po vytvoreni ingott byly vzorky vazeny a vahy ingoti i elektrod zaznamenavany.
Véha jednoho ingotu(pouze SAC305) se pohybovala od 80g do 84g. Véha elektrod
byla u vSech ingotii nastavena na 17g. Bylo vytvoreno celkem 7 ingoti pajky, které
byly vytvoreny pii podmince bez pruchodu proudu, s prichodem proudu 25A a s
prichodem proudu 30A. Vzorky ingoti bez prichodu proudu byly vytvoreny tii,
z toho jeden pro ucely testovani leptadel. Ingoty s pruchodem proudu 25A byly
vytvoreny dva a s priuchodem proudu 30A byly vytvoreny také dva ingoty.

Dalsim experimentalnim cilem bylo zpracovani jednotlivych ingotti, aby bylo
mozné sledovat strukturu a dalsi mechanismy jako jsou napriklad intermetalické
vrstvy a elektromigrace. Zpracovani bylo obtizné z hlediska jejich velikosti 13cm.
Bylo naro¢né odebirat material v kazdé c¢asti ingotu stejné a nenarusit strukturu
ingotli. Proto bylo vyhodnoceno pouziti ru¢ni metody, oproti brouseni na stroji,
jako nejlepsi varianta. To samé bylo vyhodnoceno pti pouziti diamantovych past. U
past bylo nutné provadét lesténi povrchu v rtiznych smérech, aby se zalestily vSechny
ostré hrany a bylo mozné vzorky dobre vyleptat. V pribéhu brouseni a lesténi byly
zaznamenany mechanismy elektromigrace a intermetaly, které se vyskytovaly ve
vétsim méritku u proudovych elektrod ingotl s priichodem proudu, tak jak bylo

predpovidano diky protékajicimu proudu.
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K dalsi upravé vzorku bylo pouzito leptani, které je velmi zavislé na povrchové
upravé materialu. Proto byl po vice netspésnych pokusech leptani vytvoren vzo-
rek, diky kterému bylo testovanim vyhodnoceno nejvhodnéjsi leptadlo Ethanol +
HNO3; + HCI s dobou leptani 40 vtefin az 1 minuta.

Pri zavérecném sledovani struktury byl potvrzen vliv prichodu proudu na tvorbu
krystalické struktury a usporadani oblasti zrn. Oblasti zrn jsou v pripadé prichodu
proudu vyrazné vetsi a vice odseparovany. Tento vysledek miize mit vlil na mensi
krehkost materidlu a lepsi vodivost, diky mensimu mnozstvi intermetalickych vrs-
tev ve strukture materialu. Déle byla v oblasti elektrod zaznamenana vétsi hustota
krystalizace a zrn  — Sn.

Z vysledki sledovani a métreni intermetalickych vrstev na proudovych elektrodach
bylo zjisténo, Ze u ingotii bez proudu ma intermetalickd vrstva nejvétsi cetnost
a je témer po celé délce proudovych elektrod, avsak jeji stfedni hodnota vysky
intermetalické vrstvy je 2,79 um, coz je mensi hodnota oproti ingottim s proudem.
Stredni hodnota u ingott s proudem 25A je 2,95 um a u ingotu s proudem 30A
je 4,84 um. Vsak u ingotl s proudem se intermetalicka vrstva vyskytovala s mensi
¢etnosti.

Dalsi vysledky z méreni efektivni hodnoty drsnosti intermetalické vrstvy, u které
nenastaly tak velké rozdily mezi kategoriemi. Efektni hodnota drsnosti bez proudu
byla vypoéitana na 1,17, u ingotu s proudem 25A na 1,22 a u ingotu s proudem 30A
na 1,42.

Vysledky této prace rozsitily povédomi o novych moznych tpravach pajecich sli-
tin pri procesu tuhnuti, zlepseni jejich materidlovych vlastnosti a napomohla k na-
slednému podrobnéjsimu zkoumani tuhnuti pajecich slitin pti prichodu elektrickym
proudem.
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3 Pvilohy

Tato priloha obsahuje fotky vSech vzorkl ingotl po leptani.

Obr. 3.1: 1. ingot bez prichodu proudu

Obr. 3.2: 2. ingot s pruchodem proudu 25A

Obr. 3.3: 3. ingot s prichodem proudu 30A a po 5 min. 25A
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Obr. 3.4: 4. ingot bez prichodu proudu (znic¢eny leptanim)

Obr. 3.5: 5. ingot s priuchodem proudu 25A

Obr. 3.6: 6. ingot s prichodem proudu 30A a po 5 min. 25A
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