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Wpływ temperatury i cz2 
spiekania warstwy metalicznej 
W-Mn na strukturę I własności 
wytrzymałościowe złącz 
ceramika alundowa-metal 

WPROWADZENIE 

Wysokie wymagania stawiane przyrządom półprzewodnikowym t a k i m , ¡ák d iody i t y -
rystory wysok ie j mocy , spowodowały , że elementy obudowy muszą być wykonywane 
z ce ramik i , meta l i i stopów m e t a l i . Za is tn ia ła w ięc potrzeba łączen ia tych mater ia łów. 
Połączenia tak ie uzyskuje się na jczęśc ie j przez naniesienie pasty me ta l i czne j no cera-
m i k ę , z łączen ie je j z ceramiką za pomocą spiekania i następnie p rzy lu towan ie do tak 
spieczonej pasty częSci me ta lowe j . Zasadniczym kry ter ium poprawności z łącza jest 
jego wy t rzymałość . 

Wraz z rozwojem wymien ionych wcześn ie j przyrządów pó łp rzewodn ikowych ukazały 
się l i czne pub l i kac je f l ] - [ Ś ] , na podstawie k tó rych na leży sądz ić , że za w y t r z y -
małość z łącza jest odpowiedz ia lna struktura warstwy meta l i czne j uzyskanej po sp ieka-
n i u . Dla ustalenia zw iązku między parametrami spiekania warstwy me ta l i czne j a w y -
t rzymałością z ł ą c z a , oraz określenia zmian w strukturze z łącza w f u n k c j i parametrów 
sp iekan ia , przeprowadzono odpowiedn ie badan ia . Wytypowano do n i ch pastę W - M n 
jako jedną z na jczęśc ie j używanych w tego typu po łączen iach . 

1 . T E C H N O L O G I A W Y K O N Y W A N I A Z Ł Ą C Z I MATERIAŁY WYJŚCIOWE 

Z łącza wykonywano między krążk iem z ceramik i a lundowej o średnicy d = 11,5 mm 
i sk ładz ie podanym w t a b i . 1 , a kowarem /stopem F e - N i - C o / o sk ładz ie jak w t a b i . 2 . 
Jako lu towia stosowano AgCu28 i A g C u 2 1 N i 2 , k tórych skład przedstawiono w t a b l . 3 . 

N a k rążk i ceramiczne nakładano metodą si todruku warstwę pasty me ta l i czne j w pos-
tac i kwadratów o b o k u 3 , 2 mm igrubości ~ 2 5 p m , o sk ładzie jak podano w tabl 4 , ( r y s . l 
Pastę meta l i czną spiekano następnie w atmosferze w i lgo tnego wodoru . 

T a b l i c a 1 

Skład ceramik i a lundowej 

C a O N a 2 0 T i 0 2 M g O SiO^ 

0,1CP/o 0 , 0 5 : % 0 , 0 ł 4 ' / o 0 , 1 6 % 0 , 0 5 0 % > 0,3P/o 
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T a b l i c a 2 

A n a l i z a chemiczna kowaru Vacon 10 

Zawartość procentowa 

N i Co Mn P C 1 s Mg Si Fe 

29,35 18,0 0,48 0,013 0,031 < 0,002 <0,01 < 0,01 reszta 

T a b l i c a 3 

A n a l i z a składu chemicznego lu towia AgCü21N i2 i AgCu28 

Ana l i zowane 
p ierwiastk i 

Zawartość procentowa 
Ana l i zowane 
p ierwiastk i 

lu towie AgCu21N i2 lu towie AgCu28 

Cu 2 1 , 0 2 8 , 3 5 
N i 2 , 1 -

Fe i lośc i n ieco wyższe n i ż śladowe i lośc i n ieco wyższe n iż śladowe 
Pb n ie wykry to i lośc i n ieco wyższe n iż śladowe 
Zn n ie wykry to nie wykry to 

T a b l i c a 4 

Skład chemiczny pasły stosowanej na warstwy m e t a l i c z n e * 

Pierwiastek chemiczny Zawartość procentowa 

W 7 3 , 5 
Mn 1 5 , 8 
N i 0 ,2 

szk ło, l i to we 10 ,5 

Jako lepiszcza użyto o l e j u Degusa 

Proces spiekania prowadzono w następujących warunkach: 

Temperatura Czas 
° C / m i n / 

1175 15, 30 , 45 
1215 15, 30 , 45 
1235 15, 30 , 45 
1275 15, 30 , 45 
1330 15, 30 
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Rys. 1 . Próbka do badań pee l - tes t : o ) krążek ceramiczny z nanies ioną warstwą 
meta l i czną ; b ) pometal izowany krążek ceramiczny z przy lutowanym paskiem k o -

warowym 

Po sp ieczeniu warstwę n ik lowano ga lwan iczn ie przez 15 minut prądem ^ 0 , 3 A , Po 
tak ie j ope rac j i gruboSć warstwy n i k l u wynosi ła ~ 2 pm. 

Paski kowarowe ( r y s . 1 ) sz l i fowano jednostronnie d la uzyskania p łask ie j powie rzchn i 
i zgrzewano e l ek t r yczn ie , z f o l i ą z lu towia AgCu28 i A g C L 2 1 N i 2 w ksz ta łc ie 
kwadra tu o boku 3 ,2 mm. Po dokładnym umyciu w t ró j ch lo roe ty len ie i aceton ie l u t o -
wano je następnie z pon ik lowoną warstwą meta l i czną w spec ja ln ie skonstruowanym 
p rzy rządz ie . Lutowanie prowadzono w atmosferze suchego wodoru w następujących 
warunkach: 

t 1 

Lutowie 
1 strefa 
grzejna 

p ieca 

II strefa 
grzejna 

p ieca 

I I I strefa 
grzejna 

p ieca 

Temperatura ° C 

AgCu28 
AgCu21N i2 

780 
820 

820 
850 

750 
790 

Tak przygotowane z łącza poddano badaniom strukturalnym i wy t rzyma łośc iowym. 

2 . METODY BADAWCZE STRUKTURY Z Ł Ą C Z 

Podstawowe badania meta lograf iczne z łącz wykonywano na sz l i fach skośnych, zapropo-
nowanych po raz pierwszy przez Pincusa [ l ] , a późn ie j stosowanych przez Dentono 
i Rawsona [2] , Meyera [ 3 ] i i nnych . Przeznaczony do badań meta logra f i cznych 
krążek ceramiczny , z naniesioną i wypa loną warstwą meta l i czną i z p rzy lu towaną b l a -
szką kowarową, p rzyk le jano no kostkę s ta lową, k tó re j górna powierzchn ia by ła nachy -
lona do podstawy pod kątem 5 ° 4 3 ' / r y s . 2 / . Całość umieszczono w t u l e j ce meta lowej 
i ink ludowano w żyw icy epoksydowej , a następnie przecinano p i ł ą d iamentową w p łasz-
czyźn ie prostopadłej do osi t u l e i . 

W rezu l tac ie takiego p rzec ięc ia uzyskano przekró j przez z łącze pod kątem 5° 4 3 ' 
w stosunku do górnej p łaszczyzny krążka ceramicznego, co umoż l iw i ł o rozc iągn ięc ie 
struktury z łącza i dodatkowe 10-krotne powiększenie w k ie runku nak ładanych wars tw. 
Przecięte próbki sz l i fowano no papieroch korundowych i po le rowanopas tamid iamentowymi . 
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Krążek 
Tuleja ceramiczny 

PTaszczyzna 

Blaszka 
komrom 

przecięcia próbk! 

epoksydowa 
Kostka stalowa / 

Rys. 2 . Sposób uzysk iwan ia p rzek ro ju p rzez z ł ą c z e pod kątem Ś' 4 3 ' do p łaszczyzny 
k rążka ceramicznego 

S z l i f y me ta l og ra f i c zne t raw iono w czas ie 3 - 5 s z zastosowaniem konwenc jona lnego 
o d c z y n n i k a t raw iącego w o l f r a m : 

K O H - l O g 
K g f F e / C N / ^ J - 10 g 

H ^ O des ty lowana - 100 m l . 

Z d j ę c i a me ta log ra f i c zne wykonano na mikroskop ie N e o p h o t 2 pod powiększen iem 
50x i 2 5 0 x f r y s . 3 - 7 ) . Rzeczywis te pow iększen ie p rzeds taw ionych zd jęć w k i e runku 
prostopadłym do gó rne j p łaszczyzny k rążka ce ram icznego wynos i 500x i 2500x . 

Te same p róbk i ze s z l i f a m i skośnymi zosta ły następnie napy lone węg lem i poddane 
j a k o i c i o w e j a n a l i z i e m ik ro ren tgenowsk ie j na mikrosondz ie J X A - 3 A d l a oznaczen ia 
W , M n , S i , N i i A l . Jednocześn ie ze s z l i f a m i skośnymi p rzygo towano s z l i f y p ros topad łe , 
p rzeznaczone do badań p ó ł i l o ś c i o w y c h na m ik rosondz ie . S z l i f y te wykonano w spec -
ja lnym uchwyc ie zapewn ia j ącym uzyskan ie p łaskości po le rowanych p o w i e r z c h n i i i ch 
prostopadłośc i do o s i . N o próbkach t y c h wykonano rozk łady l i n i o w e p rzez p rzek ró j 
z łącza z oznaczen iem zawar tośc i p i e rw ias t ków : W , M n , A l , N i , C u , A g . 

2 . 1 . Rezu l ta ty badan ia s t ruktury z ł ą c z 

Przedstawiona na m ik rog ro f i ach ( r y s , 3 - 7 ) s t ruktura z ł ą c z ce ram ika -me to l w y k a z u j e 
warstwowe r o z ł o ż e n i e poszczegó lnych sk ładn ików z ł ą c z a . W i d o c z n a u d o ł u / r y s . 5 / 
c iemna struktura c e r a m i k i p rzechodz i w szarą f a z ę - warstwę p r z e j ś c i o w ą , k tó re j n ie 
można i d e n t y f i k o w a ć za pomocą mikroskopu ś w i e t l n e g o . N a d wars twą p rze j śc iową 
zna jdu je s ię warstwo m e t a l i c z n a , sk łada jąca się g ł ó w n i e z jasnych z i a rn wo l f ramu na 
t l e szarej f azy / s z k ł a l i t o w e g o / . Wars twę m e t a l i c z n ą pokrywa n i k i e l g a l w a n i c z n y 
o bardzo r o z w i n i ę t e j p o w i e r z c h n i g r a n i c z n e j . N a d warstwą N i zna jdu je się l u t o w i e , 

0 następnie jasno t r a w i ą c y się k o w a r . 

Już pob ieżna a n a l i z o s t ruktury c h a r a k t e r y z u j ą c e j z ł ą c z a uzyskane p rzez sp iekan ie 
warstwy m e t a l i c z n e j w różnych warunkach / r y s . 3 - 7 / w y k a z u j e is totne r ó ż n i c e w ich 
b u d o w i e . 

Z ł ą c z a r ó ż n i ą s ię p rzede wszystk im grubośc ią warstwy p rze j śc iowe j o raz grubośc ią 
1 wyg lądem warstwy m e t a l i c z n e j . G rubość wars twy p rze j śc iowe j zw iększa się w miarę 
podwyższania temperatury sp iekan ia i n p . d la czasu sp iekan ia równego 15 min je j g r u -
bość wynosi 4 j j m przy 1 1 7 5 ° C , 8>jm przy 1 2 3 5 ° C , 1 0 / j m przy 1275°C i 1 4 p m przy 
1 3 3 0 ° C . 
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Przy zastosowaniu t ych samych tempera tu r , l e cz d łuższego czasu sp iekan ia ( 4 5 min^ 
zoobserwowano, że grubość omaw iane j wars twy zwiększa się n i eznaczn ie i wynos i : 
4 j j m przy n 7 5 ° C , lOAJm przy 1235°C i 12 .um przy 1 2 7 5 ° C . W miarę podwyższan ia 
temperatury sp iekan ia zaobserwowano t a k i e r óżn i ce w s t rukturze warstwy m e t a l i c z n e j . 

Warstwa spiekana przez 15 min w temperaturze n 7 5 ° C w y k a z u j e bardzo małe s p i e -
czen ie / r y s . 3 / . C iemne po la w obszarze t e j warstwy sq porami i z a g ł ę b i e n i a m i 
św iadczącymi o m a ł e j spó jnośc i . Przed łużen ie czasu sp iekania do 30 min z zachowan iem 
t e j samej temperatury powodu je lepsze sp ieczen ie wars twy / r y s . 4 / . i lość porów jest 
t u znaczn ie mn ie jsza n i ż na r y s . 3 . Podwyższenie temperatury sp iekan ia powodu je d o -
bre sp ieczen ie wars twy m e t a l i c z n e j ; jest ona spójna i n ie posiada zag łęb ień / r y s , 6 i 7 / , 

Z l i n i o w y c h r o z k ł a d ó w zawar tośc i wo l f r amu wykonanych no mikrosondz ie J X A - 3 A , 
o b l i c z o n o grubość warstw W s p i e k a n y c h w różnych w a r u n k a c h . Rysunek 8 przeds tawia 
za leżność grubości warstwy W od temperatury sp iekan ia d l a różnych czasów sp iekan ia 
warstwy m e t a l i c z n e j . 

(/j.m) Grubość ivarstwy hV 

35 

30 

25 

20 

15 

15min 

V. ^^— o 
^45mi?! 30 min 

TCC) 
1175 m >235 1275 1330 Temperatura 

spiekania ̂ yarstwy 
metalicznej 

Rys. 8 . Grubość wars twy W w za leżnośc i od temperatury sp iekan ia wars twy m e t a l i c z n e j 
d l a r ó ż n y c h czasów sp iekan ia t e j warstwy 

N a rysunku 9 jest w idoczny e f e k t sp ieczen ia warstwy W po sp iekan iu w r ó ż n y c h w a -
r u n k a c h . Z d j ę c i a te wykonano na mik rosondz ie na sz l i f ach pros topad łych do p ł a s z c z y z -
ny wars twy m e t a l i c z n e j . W da lsze j częśc i badań s tw ie rdzono , że is tn ie je okreś lony 
w p ł y w op isanych w y ż e j e lementów s t ruk tury z łącza na wy t rzyma łość z ł ą c z . O b s e r w a c j a 
p rze łomów próbek zerwanych metodą pee l - t es t w y k a z a ł a , że zerwan ie z ł ą c z a następuje 
bądź w wars tw ie m e t a l i c z n e j , bądź też na g ran icy warstwo p rze j śc iowa-wars twa m e t a -
l i c z n a , co szczegó łowo zostanie op isane d a l e j . W z'Ariqzku z tym w da lszych badan iach 
n ie zajnrjowano s ię s t rukturą k o w a r u , l u t o w i a i n i k l u g a l w a n i c z n e g o , g d y ż w p ł y w s t ruk -
tury t y c h sk ładn i ków no wy t rzyma łość z ł ą c z a jest mało i s to tny . Dla zbadan ia e lementów 
s t ruk tury wars twy m e t a l i c z n e j i wars twy p r z e j ś c i o w e j , k tó re ma ją bezpoa-edni z w i ą z e k 
z w y t r z y m a ł o ś c i ą z ł ą c z , wykonano a n a l i z ę l i n i o w ą rozk ładu p ie rw ias tków o raz a n a l i z ę 
j akośc iową rozmieszczen ia poszczegó lnych sk ładn ików warstwy m e t a l i c z n e j . 
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A n a l i z u j ą c obszar występowania warstwy prze jśc iowej na l i n iowych wykresach zawar -
tości poszczególnych pierwiastków w z łączu można zaobserwować występowanie dwóch 
p ierwiastków w tym obszarze: Mn i A l . 

Rysunek 10 przedstawia przyk ładowy rozk ład l i n iowy zawartości p ierwiastków w z ł ą -
czu , którego warstwa meta l iczna spiekana była przez 30 min . w temperaturze 1330°C. 

A n a l i z u j ą c od strony ceramik i przebieg l i n i i okreś la jące j zawartość A l , możno s tw ie r -
d z i ć , że zawartość ta utrzymuje się na mnie j w i ę c e j stałym poziomie / o d c h y l e n i a od 
l i n i i prostej są spowodowane k rys ta l i czną budową ceramik i oraz wt rącen iami fazy 
s z k l i s t e j / , po czym gwał townie spada do pewnego poz iomu, tworząc "s iod ło " o okreś-
lonej d ługośc i na przekro ju z ł ą c z a . Dalszy przebieg l i n i i wskazuje na gwał towny spa-
dek zawartości A l do poziomu zerowego. L in ia obrazująca zawartość Mn wskazu je , 
że największa intensywrraść sygnału występuje w o k o l i c y "s iod ła" A l , bądź tuż przed 
n i m . Porównano grubość warstwy prze jśc iowej na mikrogrof iach z szerokością "s iod ła " 
na rozk ładach l i n i owych zawartości A l i stwierdzono dobrą zgodność tych w y n i k ó w . 

N o podstawie powyższych badań s twierdzono, że między ceramiką, o warstwą me-
ta l i c zną zna jdu je się warstwa prze jśc iowa, składająca się m . i n . z atomów A l i M n , 
k tóre j grubość za leży od temperatury spiekania warstwy meta l i czne j i od czasu, t zn . 
im dłuższy czas i wyższa temperatura sp iekan ia , tym jest większa grubość te j warstwy 
w z ł ą c z u . Obserwowane " s i od ło " , c z y l i n iezmienne zawartości A l i M n , mogą świad-
c z y ć , że występuje tu ta j jednol i ta faza o budowie k rys ta l i czne j . Na podstawie o p r a -
cowań Pincusa [ l ] , Meyera [ 3 ] i Floyda [ 5 ] można przypuszczać, że f azą t ą jest 
spinel / M n O . M ^ O ^ / . 

N i e można by ło dok ładn ie s tw ierdz ić obecności tego z w i ą z k u , ponieważ pó ł i lośc iowa 
metoda określania zawartości p ierwiastków A l i Mn za pomocą mikroonal iza tora ren tge-
nowskiego jest obarczona bardzo dużym b łędem, wyn ika jącym m . i n . z odmiennej a b -
sorbc j i fa l KcC przez te p ie rw ias tk i . Informacje o rozmieszczeniu e lementów struktury 
w warstwie prze jśc iowej uzyskano także badając roz łożen ie Mn w te j wars tw ie . Rysu-
nek 12 obrazu je roz łożen ie Mn na skośnych przekro jach przez z ł ącza , k tórych warstwa 
meta l iczna spiekana by ła przy zachowaniu następujących parametrów: 1 1 7 ^ 0 - 15 m in , 
1 2 3 ^ C - 45 m in , 1330OC - 30 m i n . 

W próbce z warstwą meta l i czną spiekaną przez 15 min w temperaturze 1175°C f ront 
d y f u z j i Mn o bardzo rozw in ię te j l i n i i czo łowe j jest wyraźn ie w idoczny : Mn wdy fundowa ł 
w ceramikę na pewną określoną g łębokość, po czym intensywność jego występowania 
gwa ł town ie spada do zera / r y s . l 2 a / . Na jw iększa intensywność występowania Mn z a -
chodzi w warstwie prze jśc iowej i zmniejsza się s topniowo, posuwając się w k ie runku 
warstwy m e t a l i c z n e j . 

W próbce z łącza z warstwą meta l i czną spiekaną przez 30 min w temperaturze 1330^C 
roz łożen ie M n wykazu je zasadnicze różn ice w stosunku do omawianej w y ż e j p r ó b k i . 
Brak jest Mn w warstwie me ta l i c zne j , natomiast pierwiastek ten wdy fundował dosyć 
g łęboko w ceramikę i intensywność jego występowania , posuwając się w k ie runku c e -
r a m i k i , zmniejsza się s topniowo, aż do zan iku / r y s . 1 2 c / . 

Próbka z warstwą meta l i czną spiekaną przez 45 min w temperaturze posiada 
Mn roz lokowany w sposób stanowiący poś-ednie stadium między roz łożen iem Mn w prób-
kach spiekanychprzez 15 min w temperaturze 1175°C o próbkami spiekanymi przez 30min 

31 http://rcin.org.pl



w temperaturze 1 3 3 0 ° C . G łębokość pene t rac j i Mn jest pośrednia w stosunku do o m ó -
w i o n y c h w y ż e j p r ó b e k . Intensywność wys tępowania Mn zcró>viio w k ie runku c e r a m i k i , 
jak i w k ie runku warstwy m e t a l i c z n e j , zmnie jsza się bardzo wo lno / r y s . 1 2 b / . 

N a podstawie l i n i o w y c h rozk ł adów zawar tośc i M n i A l wyznaczono za leżność g ł ę -
bokośc i d y f u z j i M n do ce ram ik i od temperatury sp iekania warstwy me7a l iczne j d la różnych 
nych czasów sp iekan ia / r y s . 1 6 / . Za grubość warstwy d y f u z y j n e j p r z y j ę t o od leg łość 
m iędzy f rontem d y f u z j i Mn o g r a n i c ą wys tępowania w o l f r a m u , p r z y j m u j ą c , że wo l f ram 
n i e dy fundu je w g łąb ce ramik i [ 6 j . G ł ę b o k o ś c i d y f u z j i Mn n ie odnoszono do A l , g d y ż , 
jak to w i d a ć na l i n i o w y m wykres ie r o z k ł a d u A l / r y s . 1 0 / , a l um in ium przemieszcza się 
też w stronę warstwy m e t a l i c z n e j . Z j aw i sko to można w y j a ś n i ć w n i k a n i e m warstwy 
p rze j śc iowe j / s p i n e l u / w g łąb wars twy m e t a l i c z n e j , co w i d a ć no m ik rog ra f ioch / r y s . 
4 - 6 / . Przy o b l i c z a n i u g łębokośc i d y f u z j i Mn pomin ię to w i d o c z n ą na r ys . 10 d y f u z j ę 
po g ran i cach z ia ren c e r a m i k i , pon ieważ zdan iem autorów n ie ma ona zasadniczego 
w p ł y w u na wy t rzyma łość z ł ą c z a . 
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Rys. 16 . Za leżność g łębokośc i d y f u z j i Mn do ce ramik i od temperatury spiekania w a r -
stwy m e t a l i c z n e j d la różnych czasów spieT<ania te j warstwy 

S tw ie rdzono , że g łębokość d y f u z j i Mn w ceramikę zwiększa się w raz ze wzrostem 
temperatury i czasu sp iekania / r y s . 1 6 / . Rozmieszczenie szk ła l i t owego w wars tw ie 
m e t a l i c z n e j w za leżnośc i od warunków sp iekan ia t e j warstwy i l us t ru ją rozk łady Si no 
r y s . 13 . 
W warunkach sp iekan ia p rzez 15 min w temperaturze 1 1 7 5 ° C , Si zg rupowa ł się w w a r -
s tw ie m e t a l i c z n e j , p rzy czym rozmieszczen ie jego n ie jest równomierne i możno z a o b -
serwować obszary o w iększe j i mn ie jsze j in tensywności wys tępowania Si / r y s . 1 3 a / . 

W warunkach sp iekan ia p rzez 45 min w temperaturze 1 2 3 ^ C Si jest roz lokowany 
w wars tw ie m e t a l i c z n e j , choc iaż można zaobserwować pewne zwiększen ie in tensywnośc i 
wys tępowan ia Si w wars tw ie g r a n i c z ą c e j z c e r a m i k ą / r y s . 1 3 b / . 
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warstwa 
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_warstiva 
przejściowa 

-ceramika 

Rys. 3 . Struktura złącza ceramiko-metal: szlif skośny, parametry spiekania warstwy metal!cznej-1175°C-
- 1 5 min, lutowie AgCu28 

warstwa 
metaliczna 

f warstkva 
I ~przejściowa 

-cerantiha 

Rys. 4 . Struktura złącza ceramika-metal: szlif skośny, parametry spiekania warstwy metalicznej -
- 3 0 min, lutowie AgCu28 

warstwa 
metaliczna 

_warsttva 
przejściowa 

—ceramika 

Rys. 5 . Struktura złącza ceramika-metal: szlif skośny, parametry spiekania warstwy metalicznej - 1215°C-
- 1 5 min, lutowie AgCu28 
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Rys. 9 . Rozkład wolframu w złączach ceramiko-
-meta l , których warstwo metoliczno była 
spiekana w następujących warunkach: 
( o ) 1175°C - 15 min: ( b ) 1235°C -

- 30 min, ( c ) 1330°C - 30 min 
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Rys. łO. Rozkłady liniowe zawartości pierwiastków w złączu ceramika-metal: parametry spiekania warstwy 
metaliczne i - 1330°C - 30 min, lutowie A g C u 2 1 N i 2 
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Rys. 15. Rozłożenie W w złączach z warstwą metaliczną spiekaną w następujących warunkach: ( a ) 1 1 7 ^ C 
- 15 min, ( b ) 1235°C - 45 min, ( c ) 133CPC - 30 min 

Rys. 17. Struktura z łącza, którego warstwo metaliczna spiekano było przez 30 min w temperaturze 1215 C; 
w obszarze warstwy przejściowej widoczna ciemna niezidetyfikowona fazo 

http://rcin.org.pl



Zgrupowan ie Si przy pow ie rzchn i ce ram ik i jest już bardzo wyraźne w wars tw ie sp ie -
kane j p r z e z 30 min w temperaturze przy czym zaobserwowano, że obszar 
wys tępowan ia Si zachodz i na obszar wys tępowan ia A l i M n , co Świadczy o t y m , że 
s k ł a d n i k i szk ło l i towego m ig ru ją no n i e w i e l k ą g łębokość w stronę ce ram ik i w wyższe j 
tempera turze s p i e k a n i a / r y s . 1 3 c / . 
N a rysunku 11 przedstawiono r e l i e f pow ie r zchn i z ł ącza powyższych p róbek , rys. 14 
przedstawia roz łożen ie A l , o r ys . 15 - r oz ł ożen ie W w tych z ł ą c z a c h . 

2 .2 . Podsumowanie badań struktury 

Przeprowadzone badania sugerują i s tn ien ie s i l ne j za leżnośc i pomiędzy s t ruk turą 
a wy t r zyma łośc i ą z ł ą c z a . Na j l epsze w y n i k i wy t r zyma łośc iowe o t rzymano d la s t ruktury 
uzyskanej po stosowaniu następu jące j t e c h n o l o g i i : sp iekanie warstwy m e t a l i c z n e j w p r z e -
d z i a l e temperatur 1 2 3 5 t 1 2 7 ^ C w czas ie od 15 do 45 m i n , lu towan ie w temperaturze 
8 2 0 r 8 5 0 ° C / w zo leżnośc i od stosowanego l u t o w i a / . Charak te rys tycznymi cechami 
tok uzyskane j struktury są: grubość wars twy sp ieczone j 2 0 t 2 5 >jm, grubość warstwy 
p r z e j ś c i o w e j IO7I2 p m . Struktura to cha rak te ryzu je się dużą jednorodnośc ią . N i e z a -
obserwowano w n i e j p o r ó w , warstwo p rze jśc iowa n ie posiadało n i e z i d e n t y f i k o w a n e j 
obce j f azy w i d o c z n e j na r ys . 17 . G łębokość d y f u z j i manganu do ce ramik i wynosi 
w warunkach op tyma lne j t e c h n o l o g i i 1 0 7 l 5 / j m . Różnice w grubości warstwy p r z e j ś c i o -
w e j i g łębokośc i wn i kan ia manganu mogą być spowodowane t y m , że d l a uzyskania 
wa rs twy 'p r ze j śc i owe j jest kon ieczne nasycenie ce ramik i manganem do odpow iedn iego 
s t o p n i a . Warstwa p rze j śc i owa , k tóro spaja ceramikę z wars twą m e t a l i c z n ą , osiąga w 
tym p rzypadku w iększą wy t rzyma łość o d sp ieczone j warstwy meta l i czne j . . Jest oczywis te^ 
że wy t rzyma łość z ł ą c z za leży od wy t r zyma łość ! najs łabszego e lementu s t ruk tu ry ; 
w p rzypadku badanych z ł ą c z jest n im warstwo m e t a l i c z n a , k tó re j s top ień sp ieczen ia 
decydu je o wy t rzymo łośc i z ł ącza / p r z y o t r zyman iu warstwy p rze j śc iowe j o o d p o w i e d -
n i c h p o r o m e t r o c h / . N a l e ż y z w r ó c i ć uwogę równ ież na t o , aby warstwo p rze jśc iowa 
obe jmowa ło zarówno ce ram ikę , jak i warstwę m e t a l i c z n ą , t z n . wrasta ła w warstwę 
m e t a l i c z n ą , a n ie zostawało od n i e j o d d z i e l o n a . W przypadku występowania warstwy 
p rze j śc iowe j t y l k o w ce ram ice , co mo mie jsce gdy mangan wdy fundowo ł c a ł k o w i c i e do 
c e r a m i k i , z ł ącze pęka w próbie wy t r zyma łośc i owe j na gran icy warstwo p r z e j ś c i o w o -
- sp ieczony w o l f r a m , co opisano szczegó łowo w da lsze j -częśc i p r o c y . 

Z uzyskanych wyn i ków w y n i k a j ą r ówn ież pewne sugestie do t yczące mechan izmu 
ł ączen ia ce ram ik i z warstwą m e t a l i c z n ą . 

Podane przez Co le i Sommero [ 7 ] 
i Forge [ S ] teor ie ł ą czen ia ce ram ik i z warstwą 

m e t a l i c z n ą z a k ł a d a j ą , że za wy t rzyma łość z łącza odpowiada przede wszystk im w n i k a -
n ie fazy szk l i s te j z ce ramik i do warstwy m e t a l i c z n e j . W świet le p rzeds tawionych w y -
n i ków t e o r i i t ych n ie możno zastosować do badanych z ł ą c z . 

M i g r a c j o szk l iwa z ce ramik i do warstwy m e t a l i c z n e j n ie może z a c h o d z i ć , pon ieważ 
k o n c e n t r a c j a szk ło l i t owego w te j wars tw ie p rzekracza koncen troć j ę s z k l i w a w ce ram ice . 
Potwierdza to także obserwowana m ig rac jo Si z warstwy m e t a l i c z n e j cb g ron i cy warstwo 
me ta l i c zno -wors two prze jśc iowa / r y s . 1 3 / . W y d a j e się w i ę c , że za po łączen ie w z a k r e -
sie temperatur 1 1 7 5 T l 2 7 i ' C jest o d p o w i e d z i a l n a w g łówne j mierze d y f u z j a M n do c e -
r a m i k i j d y f u n d u j ą c do ce ramik i do o d p o w i e d n i e j k o n c e n t r a c j i Mn tworzy na jp rawdopo -
d o b n i e j warstwę sp ine lu , o grubości z a l e ż n e j od k o n c e n t r a c j i tego p ie rw ios tko w c e r a -
m i c e . Spinel ten wrasta w wars twą m e t a l i c z n ą , tworząc z n i ą t rwa łe p o ł ą c z e n i e . 
O wy t r zyma łośc i z ł ącza decydu je w tym p rzypadku stopień sp ieczen ia warstwy W . 
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Potwierdzają 1o obserwacje przełomów z łącz w próbie pee l - t es t , wykazu jące że zer -
wanie nastąpi ło wewnąt rz warstwy m e t a l i c z n e j . Przy stosowaniu wyższych temperatur 
spiekania /]33CPC, czas spiekania 30 m i n / s p i n e l na skutek ca łkowi tego przejśc ia 
Mn do ceramik i t rac i kon tak t z warstwą meta l i czną / r y s . 1 2 / . Spinel n ie reaguje 
z wo l f ramem, o w ięc po łączen ie następuje w tym przypadku prawdopodobnie d z i ę k i 
r eakc j i pomiędzy szkłem l i towym o spinelem, czego słuszność sugerują badania 
Floyda [ 5 ] . Sugestię tę potwierdza f a k t , że pękanie z łącz w próbie pee l - tes t nastę-
puje tu ta j no granicy warstwa me ta l i czno -ce ram ika . 

3 . B A D A N I A WYTRZYMAŁOŚCIOWE Z Ł Ą C Z 

Jak wspomniano wcześnie j oceną jakości uzyskanego z łącza jest jego wy t rzyma łość . 
Na jczęśc ie j określa się ją metodą pee l - tes t opisaną w normie ASTM [ 11] . N iszczący 
moment zg ina jący określa się według uszkodzenia mechanicznego. Pomiar ten polega 
na od rywan iu c i enk ie j b laszk i me ta lowe j , p rzy lu towane j do warstwy m e t a l i c z n e j , na -
niesionej no krążek ceramiczny / r y s . 1 / . 

W normie A S T M podano jedynie generalne zasady prowadzenia p róby . Wy tycznych do 
kons t rukc j i i zasady dz ia łan ia urządzenia n ie podano. W związku z tym d la przepro-
wadzenia próby zgodnie z wymien ioną normą skonstruowano oprzyrządowanie zapewnia-
jące odrywan ie blaszek od warstwy meta l i czne j / r y s . 1 8 / . Pomiory wykonano no zak re -
sie z rywark i 0 - 1 k G , a w y n i k i rejestrowano z dokładnością ± 0 ,5% . Przebieg próby 
by ł rejestrowany w uk ładz ie : moment gnący-s t rza łka u g i ę c i a . Na otrzymanym wykres ie 
możno by ło ła two zaobserwować moment odrywania b laszk i kowarowej od warstwy me-
ta l i czne j / r y s . 1 9 / . Jako kry ter ium zniszczenia z łącza przy ję to moment z g i n a j ą c y , 
w którym rozpoczyna ło się odrywanie b laszk i , nazywamy da le j n iszczącym momentem 
zg ina jącym. 

Jak wspomniano wcześnie j celem pracy by ło określenie parametrów techno log icznych 
wykonan ia z ł ą c z , zapewnia jących ich na jwyższą wy t rzymałość . A n a l i z a prac omaw ia -
jących badania wyt rzymałośc i z łącz [ 4 ] , sugeruje potrzebę statystycznego opracowa-
nia w y n i k ó w , d la zapewnienia ich ob iek tywne j o c e n y . Ze względu no ogran iczone 
możl iwośc i wykonywan ia z ł ącz do badań, zdecydowano się no porównanie &-ednich 
n iszczących momentów zg ina jących ot rzymanych przy różnych parametrach techno lo -
g icznych / j a k wiadomo zmieniano czas i temperaturę sp i ekan ia / . Przy tym za łożen iu 
i lość prób wyt rzymałośc iowych potrzebnych do porównania mieści się w przedz ia le 
I O 7 I 3 , co da le j nazwano ser ią . Choc iaż średnia wartość jest dobrym reprezentantem 
otrzymanego zb ioru wyn ików d la danej se r i i , testy s tatystyczne, jak im i można się 
posłużyć przy tok małym zb io rze , nie pozwa la ją na ocenę minimalnych n iszczących 
momentów zg ina jących ot rzymanych d la określonych parametrów wykonan ia z ł ą c z a , co 
by łoby naj lepszym kry ter ium do ustalenia wymagań wytrzymałośc iowych d la z łącz 
z badaną warstwą me ta l i c zną . 

Okreś len ie do lne j gran icy zb ioru d la poziomu ufności OC = 0 ,05 wymagałoby p r ze -
prowadzenia 80 do 120 prób wyt rzymałośc iowych d la każde j ser i i . 

Dla o c e n y , czy są istotne różn ice między a-ednimi niszczącymi momentami danych 
se r i i , wytypowano test t -S tuden to , Przed przystąpieniem do ob l i czeń sprawdzono tes-
tem X. / otrzymane w y n i k i moją za łożoną s tatystykę. Wynik testu b y ł pozy tywny. 
W zw iązku z tym nie by ło przeszkód w stosowaniu testu t-Studenta d la określenia 
istotności różn i c między średnimi d la danych se r i i . Przyjęto hipotezę Ho , że a-ednie 
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d l a badanych ser i i pochodzą z tego samego z b i o r u , ¿ redn ią wartość d l a każdego z b i o -
r u o b l i c z o n o z wzoru. ' 

r̂  
7 2 M . 

Mn = 

gdz ie : M ^ - ś-edni n iszczący moment zg i na jący d l a dane j ser i i 

M . - n i szczący moment zg i na jący i - t e j próby dane j ser i i 

n - i l o i ć p r ó b / n = l O f i a / . 

A 
Przyrost otxiQtenia 

(e) Początek^ msy 

blaszki kowm-
800 i2t5°C 

45min 
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0 1012 0 12345670 1 2340 123 12 0 12 
Strzałko u gięcia f(mm) 

Rys. 18 . Urządzen ie do 
p rzeprowadzan ia 
prób p e e l - t e s t 

Rys. 19 . Charak te rys tyczne wykresy "p rzyros t o b c i ą ż e -
n i a - s t r z a ł k o u g i ę c i a " w p rób ie p e e l - t e s t d la 
próbek z wars twą m e t a l i c z n ą sp iekaną w r ó ż -
nych warunkach i l u towanych l u t ow iem A g C u 2 8 
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Odchy len ie standardowe średniej określono z wzoru: 

S = \| I ¿ ( M - M . ) 

Następnie d la wszystkich par zweryf ikowano hipotezę Ho testem: 

I n m 

gdz ie : M ' ' ś-edni n iszczący moment zg ina jący ( I ) - t e j ser i i 

M ^ S-edni niszczący moment zg inający ( k ) - t e j ser i i 
n - l iczebność prćbki d la ( l ) - t e j ser i i 
m - l iczebność próbki d la ( k ) - t e j ser i i 
oL - poz iom u f n o ś c i / p r z y j ę t o 0 ^ = 0 , 0 5 / 
S - odchy len ie standardowe ob l iczono z wzoru: 

n + m - 2 

O b l i c z o n o wszystkie kombinac je I / k d la z łącz lu towanych A g C i f i S i AgCu21N i2 
oraz między n i m i . W y n i k i ob l i czeń średnich niszczącego momentu zginającego i od -
chy len ia standardowego §-edniej wartości podano w t o b l . 5 . 

T a b l i c a 5 

Wyniki prób peeł-test dla próbek złącz spiekanych w różnych parametrach 

Lutowie A g C u 2 I N i 2 Lutowie AgCu28 

Parametry 
spiekania 

metalizacji 
( ° C / m i n i 

niszczący moment 
zginający 

odchylenia standar-
dowe 
( S ) 

niszczący moment 
zginający 

( M n ) 

odchylenia standar-
dowe 

(SI 

kGmxlC? NmxlC? kGmxloi^ NmxIO? kGmxIO? Nmxioi^ k O m x l i NmxlOr 

1175/15 0,5430 5,3327 0,0744 0,7299 0,5700 5,5917 0,0452 0,4827 

1175/30 0,9768 9,5824 0,0696 0,6828 - - - -

1175/45 1 0,8388 8,2;. 86 0,0828 0 ,8123 0,9120 8,9467 0,1104 1,0830 

1215/15 1 1 0,9360 9,1822 0,0924 0,9064 0,8568 8,4052 0,1224 1,2007 

1215/30 0,9624 9,4441 0,0840 0,8240 1,0056 9,8649 0 , 0 5 2 0,5415 

1215/45 0,8580 8,4170 0,0912 0,8947 0,8844 8,6760 0,0756 0,7416 

1235/15 1,0176 9,9827 0,0996 0,9771 1,0176 9,9827 0,0732 0,7181 

1235/30 1,0548 10,3476 0,0924 0,9064 1,0260 10,0651 0,0876 0,8594 

1235/45 1,0164 I 9,9709 0,0912 0,8947 0,9816 9,6295 0,1308 1,2831 

1275/15 • 1,0464 I0 ,26 i2 0,0504 0,4944 1,0440 10,2416 0,1176 1,1537 

1275/30 0,9576 9,3941 0,0828 0,8123 0,9960 9,7708 0,0576 0,5651 

1275/45 0,9348 9,1704 0,1236 1,2125 0,9948 9,7590 0,1308 1,2831 

1330/15 1,0920 10,7125 0,1032 1,0124 0,9372 9,1939 0,1176 1,1537 

1330/30 0,7356 7,2162 0,0864 0,8476 0,6696 6,5688 0,0936 0,9182 
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Za leżność §-edniego n iszczącego momentu zg ina jącego w f u n k c j i tempera tury i s ta -
łego czasu sp iekan ia d la z ł ą c z l u towanych A g C u 2 8 przedstawiono na r y s . 2 0 , a A g C u -
2 1 N i 2 na r y s . 2 1 . N a rysunkach 22 i 2 3 przedstawiono za leżność średniego n iszczącego 
momentu zg ina jącego od czasu sp iekan ia warstwy m e t a l i c z n e j d la s ta ł ych temperatur 
sp iekan ia d la z ł ą c z l u towanych odpow iedn io A g C u 2 8 i A g C L 2 1 N i 2 . 

Nis7c2acy moment zginający 
kGm 

W 

0.9 

OS 

0,7 

0.6 

1175 f215 1235 
Tm 

1275 Temperatura spie- 1330 
kama warstwy metatianej 

Rys. 2 0 . Za leżność n iszczącego momentu zg ina jącego od temperatury sp iekan ia w a r -
stwy m e t a l i c z n e j d la różnych czasów sp iekan ia te j wars twy / l u t o w i e A g C u 2 8 / 
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Rys. 2 1 . Za leżność n iszczącego momentu zg ina jącego od temperatury sp iekan ia w a r -
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Rys. 2 2 . Zależrraść n iszczącego momentu zg ina jącego od czasu sp iekan ia warstwy me-
t a l i c z n e j d la różnych temperatur sp iekan ia t e j warstwy / l u t o w i e A g C u 2 8 / 
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Rys. 2 3 . Za leżność n iszczącego momentu zg ina jącego od czasu sp iekan ia warstwy m e f 
t a l i c z n e j d la r óżnych temperatur sp iekan ia te j warstwy / l u t o w i e A g C u 2 1 N ł 2 / 

W y n i k i w e r y f i k a c j i h i po tezy Ho, p rzyna leżnośc i do tego samego zb io ru podano_na 
nomogromach na r ys . 2 4 i 2 5 . N o podstawie t y c h o b l i c z e ń no wykresach f u n k c j i M^^ = 
= f ( T , t ) , zaznaczono s t re fy w y n i k ó w n a l e ż ą c y c h do tego samego z b i o r u . 
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Rys. 2 5 . Nomogram przeds taw ia jący w y n i k i testu t -S tuden ta d l a próby p e e l - t e s t w y -
konane j no próbkach sp iekanych w różnych warunkach t e c h n o l o g i c z n y c h 
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Rys. 2 6 . Wygląd przełomów uzyskanych po próbach wytrzymałościowych złącz z warstwą metaliczną spie 
kaną w różnych warunkach 

b - J i 

Rys. 2 7 . Wygląd przełomu złącza z warstwą metaliczną spiekaną przez 15 min w temperaturze 1175°C 
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Rys. 2 8 . Wygląd przełomu złączo z warstwą metaliczną spiekaną przez 30 min w temperaturze 1235°C 

Rys. 2 9 . Wygląd przełomu złącza z warstwą metaliczną spiekaną przez 30 min w temperaturze 1330"C 
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Rys. 30 . Przełom rezerwowanego złącza od strony ceramiki posiadającego warstwę metaliczną spiekaną 
przez 15 min w temperaturze 1175°C; niszczący moment zginający 0 ,51 • 10"^ kGm 

Rys. 31. Przełom rozerwanego złącza od strony ceramiki posiadającego warstwę metaliczną spiekaną przez 
45 min w temperaturze 1215^0; niszczący moment zginający 0 , 8 8 ' lO"^ kGm /strefa wytrzyma-

łościowa II na rys. 2 0 / 

Rys. 32 . Przełom rozerwanego złącza od strony ceramiki posiadającego warstwę metaliczną spiekaną przez 
55 min w temperaturze 1235oC; niszczący moment zginający 0 ,95 ' 10"^ kOm /strefa wytrzyma-

łościowa I no rys. 2 0 / 
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Rys. 33 . Przełom rozerwanego złącza od strony ceramiki posiadającego warstwę metaliczną spiekaną przez 
30 min w temperaturze 1235°C; niszczący moment zginający 1,C2 ' 10 kGm /strefa wytrzyma-

łościowa I na rys. 2 0 / 

Rys. 34 . Przełom rezerwowanego złącza od strony ceramiki posiadającego warstwę metąjiczną spiekaną 
przez 30 min w temperaturze 1 3 3 C C ; niszczący moment zginający 0,54 ' 10 kGm 
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3 . 1 . A n a l i z a wyn ików prób wy t rzyma łośc iowych o t rzymanych d la z łgcz l u towanych 
AgCu28 

Przebieg pokazanych na rys . 2 0 f u n k c j i M^ = f ( T , t ) sugeruje występowanie nas-
tępujących ekstremów loka lnych d la parametrów spiekania: 12750C - 15 m in , 1215°C 
- 45 m in , 1275°C - 45 m i n , 125tf^C - 30 m i n , jednakże o b l i c z e n i a statystycze 
n ie potwierdza ją tego . A n a l i z a statystyczna wyn i ków prób wyt rzymałośc iowych z ł ącz 
posiadających warstwę m e t a l i c z n ą , spiekaną w temperaturze 1235°C i 1275°C sugeruje 
d la wszystkich stosowanych czasów sp iekanych , że w y n i k i na leżą do jednego zb io ru . 
Obszar ten przedstawiono na r ys . 2 0 , jako strefę I . Do te j strefy na leżą również w y n i k i 
uzyskane d la z łącz z warstwą m e t a l i c z n ą , sp iekaną, przez 30 min w temperaturze 
1215°C. 

Statystyka t-Studenta w y k a z a ł a , że w y n i k i wy t rzymałośc iowe uzyskane d la z łącz 
z warstwą meta l i czną , spiekaną przy następujących parametrach: 1175°C - 45 m i n , 
1 2 1 ^ C - 15 min, 1215°C - 45 min na leżą do tego samego z b i o r u . 21biór ten nazwano 
strefą I I , 

W y n i k i otrzymane dla z ł ącz z warstwą meta l i czną spiekaną przez 15 min w tempe-
raturze 1330®C leżą między strefami i i I I . 

Na jn i ższe niszczące momenty zg ina jące uzyskano zgodnie z oczek iwan iami przy 
stosowaniu wcrstwy meta l i czne j spiekanej przez 15 min w temperaturze n 7 5 ° C . 

W y n i k i ob l czeń statystycznych sugerują, że własności wyt rzymałośc iowe z łącz 
z warstwą me 'a l i czną spiekaną w temperaturze 1235°C i 1275°C są słabą f unkc j ą c z a -
su / w zakresie 15-745 m i n / . 

Udowodnienie, że przebieg f u n k c j i M = f ( T , t ) jest t a k i , jak zaznaczono na 
rys . 2 0 , wymagałoby w iększe j i lośc i próG, celem zbudowania dok ładn ie jsze j s tatystyk i 
doświadcza lne j . 

3 . 2 . Ana l i zo wyn i ków prób wy t rzymałośc iowych ot rzymanych d la z łącz lu towanych 
AgCu21Ni2 

Przebieg f i n k c j i M^ = f ( T , t ) przedstawiono no rys . 2 1 . 

Wyn i ka z r i e g o , że k rzywe t = 30 min i t = 45 min posiadają maksima w temperaturze 
1235°C; d la 1 = 15 min k rzywa asymptotycznie dąży do wartośc i M ^ = 1 ,05 . 10"^ k G m . 

Porównanie statystyczne wyn i ków średnich n iszczących momentów zg ina jących su-
ge ru je , że przedstawione no rysunku za leżnośc i mogą być n ie is totne d la pewnych 
obszarów tempera+ury i czasów spiekania_warstwy m e t a l i c z n e j . Może to wyn i kać stąd, 
że różn ice mi jdzy średnimi war tośc iami M^ są małe w porównaniu do ob l iczonego o d -
chy len ia standardowego. Rozkład statystyki eksperymentalnej jest zbyt p łask i , co w y -
n ika z małe j i lośc i prób w stosunku do ot rzymanego rozrzutu w y n i k ó w . Zwiększenie i l oś -
c j prób w każdej ser i i mogłoby po tw ie rdz i ć przeb ieg przedstawionych na rys. 21 f u n k c j i 
M ^ = f ( T , t ) . 

Z opracowcnia stotystyczengo w y n i k a , że można wyodrębn ić k i l k a stref , w k tó rych 
w y n i k i należo do tego samego zb io ru . 

Do p ierwsz i j strefy za l i czono w y n i k i uzyskane d la z łącz z warstwą meta l i czną sp ie-
kaną w następujących warunkach : 1 2 3 ^ C - 30 m i n , 1275°C - 15 m in , 1330°C - 15 m i n . 
Dla te j strefy uzyskano na jwyższe niszczące momenty zg ina jące , wyższe n i ż w przypadku 
stosowania l uowan ia A g C L 2 8 . 
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Do drugie j strefy na leżą w y n i k i uzyskane d la z łącz z warstwą meta l i czną spiekaną 
w temperaturze 1175°C przez 30 m in , 1215°C - 15 m in , 121^°C - 30 m in , 1235°C-
- 15 min , 1235QC - 4 5 m in , 1275°"C - 3 0 min i 12750C - 4 5 min . Wartość niszczącego 
momentu zginającego dla te j strefy leży między strefą I i I I d la lu towia AgCu28 . 

W y n i k i prób wyt rzymałośc iowych d la temperatury spiekania 1 2 3 ^ C i czasów 15, 30 i 
45 minut zachodzą końcami swego obszaru no strefy l i i i . Można je jednak wyodrębnić 
jako strefę I I I , leżącą pomiędzy strefami I i I I . Można oprócz tego p r z y j ą ć , że w i e l -

kość niszczącego momentu zginającego zależy słabo od czasów spiekania warstwy me-
ta l i czne j w temperaturze 1 2 3 ^ C / w zakresie czasów 15 do 45 m i n / . 

Czwarta strefa obejmuje w y n i k i d la z łącz posiadających warstwę me ta l i c zną , spie-
kaną w temperaturze 1 1 7 ^ C przez 45 min i 1 2 1 ^ C - 45 m in . 

Na jn iższe niszczące momenty zg ina jące wykazu ją z łącza z warstwą meta l i czną sp ie^ 
koną w temperaturze 1175°C przez 15 min i 1330OC przez 30 m i n . Wartość niszczącego 
momentu zgtnojącego spada w tym przypadku od 30 do 50% wartości maksymalnej mo-
ż l iwe ] do uzyskan ia . 

3 . 3 . Porównanie wyn ików prób wytrzymoło^^-iowych ot rzymanych d la z łącz lu to -
wanych AgCu28 i A g C i j 2 1 N i 2 

Statystyczne porównanie ś-ednich n iszczących momentów zg ina jących z łącz lu towa-
nych AgCu28 i A g C u 2 1 N i 2 , posiadających warstwę meta l i czną spiekaną w tych sa-
mych warunkach - sugeruje, że nie ma istotnej różnicy między n i m i , c z y l i że uzyskane 
w y n i k i na leżą do tego samego zb io ru . 

Z porównania przebiegu k rzywych M^̂  = f ( T , t ) d la z łącz lu towanych AgCu28 
i AgCu2 I N i 2 ^ k a ż o n y c h na rys. 2 0 i 21 możno sądz ić , że is tn ie ją różn ice między 
wie lkośc iami Mn dla warstwy meta l i czne j spiekanej w tych samych warunkach. Dla 
potwierdzenia należałoby przeprowadzić znacznie w ięce j prób wyt rzymałośc iowych. 
Z punktu w idzen ia technologów te r t ó n i c e , o i le is tn ie ją , są mało is totne, ponieważ 
nie są praktyczn ie większe niż 10% M ^ . 

3 . 4 . Oceno przełomów uzyskanych po próbach peel - test 

Jakość z łącza jest na j l ep ie j scharakteryzowana przez jego wyt rzymałość . Informacje 
o przebiegu pękania mogą natomiast pomóc w określeniu mechanizmu w iązan ia ceramik i 
z warstwą me ta l i c zną . Mechanika pękania z łącz jest skomplikowana i znacznie odb ie -
ga od mechanik i zachodzącej w metalach i ich stopach. Celem autorów n ie by ło j ed -
nak badanie mechanik i pękan ia , a jedynie uzyskanie ko re lac j i pomiędzy wyglądem 
przełomu, a w ie lkośc ią niszczącego momentu zg ina jącego. 

Różnice w wyg lądz ie przełomów reprezentu jących próby wytrzymałośc iowe z różnych 
stref są w idoczne gołym okiem / r y s . 2 6 / Jest charakterystyczne, że przełomy uzyskane 
dla próbek z warstwą meta l iczną spiekaną w nisk ich temperaturach i w k ró tk ich c z a -
sach reprezentują powierzchnię c ienk ie j warstwy meta l i czne j / r y s . 2 7 / . Świadczy to 
o tym, że utrato spójności nastąpi ła w warstwie me ta l i czne j , która jest jeszcze słabo 
spieczona. 

Przełomy próbek reprezentu jących obszar najwyższych n iszczących momentów po -
kazano no rys. 2 8 . Utrata spójności nastąpi ła w tym przypadku również w warstwie 
me ta l i c zne j . Grubość warstwy meta l i czne j no przełomie od strony ceramik i jest w tym 
przypadku w iększa . 

42 http://rcin.org.pl



Przełomy uzyskone d la z łącz z warstwą meta l i czną spiekaną w wysokie j temperaturze 
i w d ług im czasie pokazano no rys. 2 9 . Praktycznie ceramiko nie jest pokryta warstwą 
me ta l i c zną . Obszar pod oderwaną blaszkę jest jasny, co jest prawdopodobnie produktem 
reokc j i spinelu ze szkłem l i t owym. 

W i ę c e j szczegółów możno zaobserwować badając przełomy pod mikroskopem skanin-
gowym. N o rysunku 30 pokazano wyg ląd przec ię tn ie obserwowanego przełomu uzyska-
nego po próbie wyt rzymałośc iowej z łącza z warstwą spiekaną przez 15 min w tempera-
turze 1175°C . Widoczna warstwo meta l iczna posiada słabo rozw in ię tą powierzchn ię . 

Warstwo meta l iczna pokrywa w małym stopniu obszar ł ączony , je j " z i a rna " są n i e w y -
ksz ta łcone , roz łożone przypadkowo no powierzchni i skupione no m iew ie lk i ch obszarach. 

Z ł ą c z a z warstwą meta l i czną spiekaną przez 45 min w temperaturze 1215°C posia-
da ją p rze łomy, jak na rys. 31 . Powierzchnia łączono jest n ią pokryta w większym 
stopniu, n iż dla przypadku opisanego wcześn ie j . Z iarno warstwy meta l i czne j są w d a l -
szym c iągu słabo "wyksz ta ł cone" , co jest prawdopodobnie spowodowane ich niezupełnym 
sp ieczen iem. Powierzchnio przełomu jest stosunkowo dobrze rozw in i ę ta . 

Wyg ląd przełomów próbek ze strefy zbioru n iszczących momentów zg ina jących o 
na jwyższych wortościoch pokazano no rys. 32 i 33 , 

Warstwo meta l iczna ca ł kow ic ie pokrywa powierzchnię łączoną, je j " z ia rna" posia-
da ją ostre k rawędz ie , co świadczy o dobrym sp ieczen iu . Powierzchnia jest dobrze 
r o z w i n i ę t a , 

Wyg ląd przełomu rozerwanego z łącza posiadającego warstwę meta l i czną spiekaną 
przez 30 min w temperaturze 1330°C pokazano na rys, 34 , Powierzchnia łączona jest 
zupełn ie n ie pokryta warstwą meta l i czną . No powierzchni obserwuje się czasami ty lko 
je j po jedyncze z ia rna . Ceramika posiada s i ln ie rozwin ię tą powierzchn ię . 

Badania wytrzymałośc iowe wskazu ją , że is tn ie je si lna zależność między niszczącym 
momentem zg ina jącym, a strukturą z łącza uzyskaną w wyn i ku stosowania odpowiednie j 
t e c h n o l o g i i . 

Opracowan ie statystyczne wyn ików prób wytrzymałościowych pokazuje n iebezp ie -
czeństwo określenia różnic ze średnich wartości n iszczących momentów zg ina jących . 
Różnice, które w y n i k a j ą z przebiegu k rzywych M^ = f ( T , t ) mogą być n ie is to tne. 
Dlatego do wyn ików badań wytrzymołośc iowych należy podchodzić z dużą ostrożnością, 
zwłaszcza gdy próbka statystyczna jest mała . Zaproponowano przez autorów metodyka 
bodoń wyt rzymałośc iowych pozwala no określenie z pewną dokładnością niszczącego 
momentu zginającego pochodzącego ze zbioru najwyższych war tośc i . Z otrzymanych 
wyn ików prób wyt rzymałośc iowych wida.ć, że obszar temperatur i czasów spiekania, 
k tóre zapewnia ją wartości M^ z tego zb ioru , przedstawia się jak no rys. 35 . 

Badania przełomów na mikroskopie skonningowym w y k a z a ł y , że istn ie je kore lac ja 
między wyglądem prze łomu, o w ie lkośc ią niszczącego momentu zg ina jącego. Sugerują 
o n e , że utrata spójności z ł ą c z , k tórych warstwo metal iczna było spiekana w warunkach 
reprezentu jących obszar zokreskowony na rys. 35, następuje po granicach z ia ren . 
Swiodczy o tym zarówno kszta ł t obserwowanych z ia ren , jak i pozostające po n ich l u k i . 
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W N I O S K I 

Przedstawione w y n i k i badań p o z w a l a j ą na s formułowanie nas tępu jących wn iosków: 
1 . Is tn ie je s i lno k o r e l a c j a między n iszczącym momentem z g i n a j ą c y m , a s t ruk turą 

z ł ą c z a . 
2 . Is tn ie ją dwa modele w iązań : jeden o b o w i ą z u j ą c y przy częSciowym wdy fundowan iu 

manganu do c e r a m i k i , d rug i przy jego c a ł k o w i t y m w d y f u n d o w a n i u . 
3 . Sp iekan ie warstwy m e t a l i c z n e j w temperaturze od 1235 do 1280OC i czasie 15-:30 min 

da je n iszczące momenty z g i n a j ą c e , na leżące do zb io ru na jwyższych ich w a r t o ś c i . 
4 . N i s z c z ą c y moment zg ina jący n ie za leży p r a k t y c z n i e od tego czy z ł ącze b y ł o l u t o -

wane A g C u 2 8 lub A g C u 2 1 N i 2 , 
5 . Is tn ie je k o r e l a c j a między n iszczącym momentem z g i n a j ą c y m , a wyg lądem prze łomu 

zerwanego z ł ą c z a . 
6 . N a g ran icy ce ramika-wors twa me ta l i czna powstaje p rawdopodobn ie s p i n e l . 
7 . Stopień sp ieczen ia warstwy m e t a l i c z n e j można o c e n i ć z w y g l ą d u p rze łomu obser-

wowanego no mikroskopie skonn ingowym. 

N a zakończen ie au to rzy pragną z w r ó c i ć uwagę na f a k t , że w y n i k i badań s t ruk tu ra l -
nych i wy t r zyma łośc iowych z ł ą c z są bardzo s i l n ie za leżne od w łasnośc i ma te r ia łów w y j -
śc iowych stosowanych do wykonan ia z ł ą c z a . Stąd przedstawione w y ż e j wn iosk i mogą 
być słuszne t y l k o w p rzypadku stosowania t a k i c h mate r ia łów no z ł ą c z a , jak podano 
w c z e & i i e j , lub o własnośc iach bardzo z b l i ż o n y c h do n i c h . ' 

A u t o r z y sk łada ją serdeczne podz iękowan ia mgr i n ż . W . O l e s i ń s k i e j za pomoc 
w p rzeprowadzen iu częśc i dośw iadcza lne j n i n i e j s ze j procy o raz mgr M . Pawłowsk ie j 
za wykonan ie zd jęć na mikroskopie skonn ingowym, mgr i n ż . H . K o z ł o w s k i e j za w y -
konan ie zd jęć i r ozk ładów l i n i o w y c h na mikroskopie o raz mgr M . Bon ieck iemu za p o -
miar grubości warstw m e t a l i c z n y c h . 
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