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1. BEVEZETES

A Miskolci Egyetem Kerdmia- és Polimermérndki Tanszékén végzett laboratoriumi
kisérletek sordn Al Os-iivegeserép kompozitokat allitanunk eld, amit jellemzéen az LTCC
(Alacsony Homérsekleten Hokezelt Keramia) technologiaval lehet felhasznalni Gigy, hogy a
kiégetés oxigéndus atmoszféraban végezhetd, alacsonyabb homérsékleten.

Az altalunk eléallitott kompozithoz hasonld dsszetételben gyartanak mikrochip alaplapokat a
kovetkezd termékekhez: optika, orvostudomany, WiF1i, autoipar, szenzorok.

Mivel ezeket high-tech elektronikai iparban hasznaljak fel, az elterjedése mellett a
tudomanyos hattér lassabban fejédik az ipari titkok, szabadalmak miatt. De tobb kutatd is
foglalkozik a gyartdsi paraméterek fejlesztésével, az adalékanyagok mennyiségének
hatasédval. Valdjaban, még most fejlddik ki az a tudomanyos hattér, ami majd a késdbbi
generaciokat segiti az liveg-kerdmia kompozitok megismerésében.

A kiilfoldi kutaték eredményeit megismerve, mi is megprobaltunk parhuzamot vonni
az altalunk elkészitett darabok mechanikai tulajdonsdgai és az OsszetevOk aranyainak
valtoztatasaban. Bar az LTCC technologianal (2. fejezet) az liveg €s aluminium-oxid mellett
szamos adalékanyagot hasznalnak a termelési hatékonysag javitasa vagy egyes tulajdonsagok
erOsitésére, a mi célunk egyenlére a megfeleld szubsztrat kialakitdsa, olyan optimalis ardny,
szemcsemeéret, préselési tomeg ¢€s égetési homérséklet kialakitdsa, mellyel a legjobb
tulajdonsagokkal bir6 darabokat tudjuk el6teremteni. Ehhez a 3. fejezetben bemutatott
alapanyagokat hasznaltuk, melyeket a tanszéken taldlhatd lézergranulometrias miszerrel
elemeztiink, majd a présgépen sajtoltunk. Az elkésziilt darabokndl mértiik a porozitast,
vizfelvételt, nyomoészildrdsadgot, valamint a tanszéken talalhatd pasztdzo elektronmikroszkop

segitségével képeket készitettiink a toretfeliiletekrol.



2. LTCC TECHNOLOGIA BEMUTATASA

Az LTCC (alacsony hdmérsékleten égetett keramia) technologia az egyik legkorszeriibb
eljaras a elektronikai hordozofeliiletek kialakitasanal. Olyan chip-alapokat képesek létrehozni
igy, amibe konnyen impregnalhatéak a vezetd alapanyagok, a bonyolult aramkorok, é€s
mindezt a vékonytechnologidnak koszonhetéen mm-es vastagsagu darabokkal érhet6 el [1].
Az LTCC technologia egyesiti a vastagréteg-technika lehetdségeit és a HTCC technoldgia
nyujtotta elénydket, de tovabbi eldnyt jelent, hogy a kiégetés oxigéndis atmoszféraban is

végezhetd, alacsonyabb hdmérsékleten (850-1150°C).
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1. abra.
Az LTCC (alacsony hémersékleten kiégetett keramia) alapanyagai [2].

Ahhoz, hogy a késobb bemutatott darabokbol termék legyen, a 2. dbrdn lathato
technologiai soron kell végig mennie a kompozitnak, hogy a végtermék az I. tabldzatban

felsoroltak egyike legyen.
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2. dbra.
A LTCC technolégiaval gyartott darabok megmunkaldasdanak bemutatasa [3].



1. tablazat. Az iiveg-keramia alapanyagbdl késziilt mikrochipek felhasznalasi kore [2] alapjan.

wireless T/R Modulok autdipar
optika érzékelok teszt aramkorok
orvostudomany multi Chip Modulok wiFi
bluetooth GPS BGA/PGA
radar digitalis aramkorok anal6g aramkorok
Uripar hadiipar antennak

A darabokhoz elkészitéséhez rendszerint pontosan ismert dsszetételli iiveget (ez lehet
akar liveghulladék is) valamint adott tisztasagu aluminium-oxidot hasznalnak fel. Az iiveg
komponenseit oly médon valasztjak meg, hogy az abbol eléallitott iveg 850 °C-on
kristalyosodjon, nagy hajlitoszilardsaga és jo villamos tulajdonsagai legyenek. A kiégetés

soran az iiveg megomlik, és a 3. abran lathato moédon kdrbeveszi a keradmiadarabokat.

Kiégetés elbtt Kiégetés utdn
iiveg szemcse megolvadt liveg
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3. abra.
A komporzit kialakulasanak vazlata [2,3] és SEM felvétele [4].

Az iiveg megolvaddsa miatt a térfogat zsugorodas a feliilet mentén 12-16%, mig a
vastagsaga akar 25%-os zsugorodast is produkalhat. Ez anizotrop tulajdonsdg, melyet a
préselési eré befolyasolhat [5].

A HTCC technologiahoz képest alacsonyabb szinterelési hdémérsékletnek (850-1150
°C) [5] koszonhetéen olyan nagy elektromos vezetoképességli fémszalak épitheték be,
melyek a magasabb eléallitasi homérsékleten megolvadnanak, ilyen a Cu, Au, Ag stb.
Ugyanakkor fontos, hogy az alapanyagok, ezekkel a beépitendé vezetokkel j6 kompozitokat

alkossanak.



A hordozonak jo hdvezetd képességekkel kellett rendelkeznie. A jelatadds nagy
sebessége megkdvetelte, hogy a kerdmialap alacsony dielektromos allanddval rendelkezzék,
ezt biztositani lehet az Al,Os-iliveg kompozittal. Az alapanyagok kivéalasztasa elott lassuk az

LTCC technologia legfontosabb eldnyeit [1,2] alapjan:

e A hagyomdanyos vastagréteg hordozoknal gazdasdgosabb gyartasi folyamat

e tomeggyartasra alkalmas, magas kihozatallal (szamos technologiai 1épés automatizalhatd)
e gyartdsa egyszerl ¢s koltseégkiméld

e lehetdség van a hordozod 3D-s méretének szabad megvalasztasara

e arétegek szdma korlatlan

e az alkatrészek hordozdba valo eltemetésével méretcsokkentés érhetd el

e magas iizemi hdmérsékleten is alkalmazhat6 (350 °C)

e kompatibilis a vastagréteg technoldgia gyartoberendezéseivel

e ahasznalhat6é anyagok elektromos tulajdonsagai kivaldak (arany, eziist, stb).

......

kiilonb6zd koncentracidkban, majd az elkésziilt keverékekbdl probatesteket sajtoltunk. Ezek
kiégetését kovetden vizsgaltuk kiillonbozé fizikai tulajdonségaikat. Az eredmények
bemutatdsa elott, a kovetkezd fejezetben elsdként jellemezziik a felhasznalt alapanyagokat,

majd bemutatjuk a probatestek készitését, azok vizsgalatait.



3. FELHASZNALT ALAPANYAGOK VIZSGALATA

3.1. Elvégzett vizsgalatok

Az alapanyagok vizsgélatai sordn szemeloszlasi vizsgalatokat, valamint az
anyagszerkezeti vizsgalatokhoz pasztazo elektron mikroszkdpos felvételeket készitettiink.

A szemcseméret meghatarozasat a Keramia- ¢és Szilikdtmérnoki tanszék
laboratériumaban talalhatdé Horiba LA-950V2 tipusu 1ézergranulométerrel (4. abra) végeztiik

el.

4. dbra
Horiba LA-950V2 tipusu lézergranulométer

A berendezés szaraz eljarasi moédszerrel miikodik. A mérés soran egy zart rendszerben
a vizsgalati anyag folyamatos keringetésben van levegémozgéas altal. A mintakamran ataramlo
vizsgalati anyagot monokromatikus fény (lézersugar) vilagit meg, amely a részecskéken
tobbféle szogben szorddik; ezt detektor érzékeli és dolgozza fel. A berendezés a mintan tobb
szaz mérést végez el, amelynek atlageredménye alapjan a vizsgalt térfogat részeit kiillonbdzo
méretosztalyokba sorolja, ezaltal térfogati részecskeméret-eloszlas hatarozhaté meg.

Az anyagszerkezeti vizsgalatokra egy Hitachi T-1000 tipusi Scanning
Elektronmikroszkopot hasznaltunk. A berendezés lehetdvé teszi tombi €s szemcsés anyagok

crer

(EDS). A berendezés képe az 5. abradn lathato.



5. dbra
Scanning Elektronmikroszkép (SEM)

A vizsgalathoz sziikséges vakuum egy vadkuumszivattyll és egy diafragma szivattyu
segitségével allithatd eld, mely vakuumban az elektronsugar eldallitdsa 15 kV konstans
gyorsitd fesziiltség segitségével torténhet. A miiszer konstrukcids kialakitasabol addédoan a
vizsgélathoz specialis minta el6készités nem sziikséges, a visszavert elektronsugarak (BSE)
segitségével a képalkotas soran pedig 60 — 10000-szeres nagyitds érheté el. Kémiai
elemanalizis is lehetséges a rendelkezésre allo energiadiszperziv mikroszonda segitségével,
melyben egy berillium-ablakos detektorral a Na €s az annal nagyobb atomtomegi kémiai

elemek meghatarozasa lehetseges.

3.2. Al203 por jellemzése, vizsgalata

Az aluminiumoxid az egyik legelterjedtebb, sokféle célra hasznalhaté oxidkerdmia,

melynek fobb tulajdonsagai [7] alapjan:

e nagy keménység (12-15 HV)

e siiriiség: 3,2-3,4 g/em’

e hajlitoszilardsag: 250 MPa

e nyomoszilardsag: 2800 MPa

e Magas olvadaspont (2054 °C)

e j6 elektromos- ¢és hdszigeteld képesség

e Hotagulasa viszont aranylag nagy a tobbi keramidhoz képest (8*10° K).



Kiilonboz6 tisztasaghh mindségben hasznaljak, mi a NABALTEC gyartmanyu port
hasznaltunk, melynek SEM felvétele a 6. abran lathato.

TM-1000_4361 ¥250 300 um

) 6. dbra
Altalunk felhasznalt Al,O; por SEM felvétele

A felvételen jol lathatoak a préspor gyartasakor gombokké osszeallt por szemesék. A

szemcseméret eloszlas eredménye a 7. abran lathato.
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Lézergranulometrias vizsgalat eredménye



A 7. abran az lathatd, hogy a porszemcsék jelentdsebb része a 100 mikronos

szemcsetartomanyba esik.

A kompozitokhoz azok gyartasa sordn mullit vagy spinell formdban adagoljdk a

megfeleld mennyiségli aluminium-oxidot, hogy megakadalyozzak az iiveg SiO, tartalmanak

krisztobalitta

repedéshajlamaval [8, 9].

torténd  atalakulasat,

aminek veszélyt jelentene

A felhasznalt AL O3 por oxidos Osszetételét a 2. tablazat tartalmazza:

2. tdbldzat. A kompozitokhoz felhaszndlt alapanyagok oxidos Gsszetétele

a kompozitra nagy

m/m% SlOz B203 A1203 NaZO KzO CaO F6203 MgO
Uveg 79,78 12,3 2,33 4.8 0,77 - - -
AL O3 0,03 - 99,78 0,06 - 0,01 0,02 0,03

3.3. A felhasznalt iiveg-cserép jellemzése, vizsgalata

Az liveg kemény, rideg, nagy stirtiségti (kb. 2,5g/cm3), kis szilardsagi anyag. J6 ho-
¢s elektromos szigeteld. Az iiveg vegyi ellenallo képessége jo, csak a hidrogén-fluorid (HF) és
a forro, tomény lug (NaOH, KOH) oldja [6].
Az livegeserép Osszetétele, igy a tulajdonsagai is nagyban fliggnek a gyartasi technoldgiatol,
illetve a felhasznalt alapanyagok szazal¢kos 0sszetételétol, és a szennyezddésektdl is.
Az LTCC technologianal fontos, hogy az tiveg komponensei 850 °C-on kristalyosodjanak, és
a lehetd legkisebb legyen a hotagulasuk, mely az sszetételtdl figg.

A kompozitunkhoz 3 szemcsefrakciot hasznaltunk fel a boroszilikat-hulladékiivegbdl,

melyet apritas utan, szitalassal valasztottunk szét (8. abra).

8. abra
Apritott majd kiilonboza frakciokra szétvalasztott tiveg hulladék




A 1ézer granulométerrel az liveg egyes frakcioirdl késziilt athullasi gorbéket a 9. 10. és

11. 4dbra szemlélteti.
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Az athullasi gorbéken lathatd hogy az kozel megegyezik az altalunk szétvalasztott
frakciokkal. A 9. abran valoban a 0,125 mm-t6l kisebb szemcsék dominalnak. A 70. dbrdn a

0,125 mm-esek és végiil a /1. dbran a szemcsék nagy része a 0,2 mm koriili tartomanyba

esik.

Az ivegrol is készitettink Scanning elektronmikroszkop

felvételeket. A 12. abran ez lathato.

TM-1000_4358

Uvegrdél késziilt SEM felvétel

12. dbra

x150 500 um

segitségével SEM



A 12. abran jol lathatd, hogy a porra apritott liveg szilankosan tort. Ez az {iveg rideg

tulajdonsagaibol adodik.

4. ALO;-UVEG KOMPOZIT PROBATESTEK KESZITESE

4.1. Por keverékek készitése, sajtolasa

Kiilonboz6 porkeverékeket készitettiink, tigy, hogy a sajtoloporhoz 0, 2, 4, 6, 8 és 10

m/m % ban kevertiink egy-egy frakciobol tiveget, majd ezeket a keverékeket hasznaltuk fel a
tanszéki laboratoriumban talalhatéd porsajtold-berendezéshez.

5 ¢s 10 tonnas préser6t alkalmazva 2 féle probatestet (henger és hasab) készitettliink a

porkeverékekbol, igy 0sszesen 180 probatest késziilt (13. abra), hogy a késobbiekben minden

vizsgalathoz elég legyen, illetve az atlagszamitasoknal is tobb értéket kapjunk, a pontosabb

mérési eredményekért.

13. dbra
Sajtolassal készitett probatestek

A sajtolt probatestekrdl szintén készitettiink SEM felvételeket. Ezeket a 14. és 15.

abra szemlélteti.



TM-1000_4367 x300 300 um

14. dbra
Sajtolt probatestben lathato nagyobb tiveg szemcse

TM-1000_4392 x300 300 um

15. dbra
Préselt anyag a présszerszam fala mentén



4.2. Sajtolt prébadarabok kiégetése

Miel6tt kiégettiik volna az 0sszes probadarabot, probaégetéseket végeztiink 3-3 mintan,
hogy megtalaljuk a megfeleld homérsékletet. 900, 1100 és 1300°C-on, 100°C/6ras felfuitéssel
végeztiik a probaégetéseket.

A probaégetett darabokrol SEM felvételeket készitettiink. Ezek elemzésekor azt vettiik
¢szre, hogy a 900°C-on szinterelt daraboknal nem tortént elvaltozas, az tiveg nem olvadt meg,
igy nem tudott kialakulni a kompozit, valojadban maradt az eredeti préselt darab
mikrostrukturaja, mechanikai szilardsaga is, mert kézzel el tudtuk térni. Az 1100°C-on égetett
daraboknal (716. abra) mar lathatd az esetleges livegolvadék, de még ez sem nagymértékii,
viszont az 1300°C-on égetett daraboknal (/7. dabra) mar megjelenik a nagyobb aranyu
olvadékfazis. A probaégetés eredményeként az 1300°C-os szinterelést valasztottuk a tobbi
darabhoz, mert itt mar jol felismerhetd volt a valtozads mértéke. Ez ugyan magasabb, mint a
gyartas soran alkalmazott 1150°C, de szdmunkra els6sorban most egy jo tulajdonsagokkal
bir6 kompozit képzése a cél, melynek szinterelési hoémérsékletét a késObbiekben

adalékanyagok hozzaadasaval csokkentheto.

TM-1000_4387 x1.0k 100 um

16. abra
1100 °C-on szinterelt probadarab SEM felvétele



Az alabbi abran az 1300°C-on kiégetett darab SEM felvétele lathato. Ezen mar jol lathato
az iivegmatrixi Al,O; kompozit, melyet tobb kutato is publikalt mar [5,11].

Ii——————
TM-1000_4380 x2.0k  30um

17. abra
Az 1300°C-on kialakult kompozit SEM felvétele 6sszehasonlitva mds kutatok eredményeivel



5. PROBATESTEKEN VEGZETT VIZSGALATOK

A kiégetett mintadaraboknak kiilonbdz¢é tulajdonsagait vizsgaltuk. Kivancsiak
voltunk, miként valtozik a kompozit égetési zsugorodasa, vizfelvétele, porozitasa illetve
nyomoszilardsagi értéke a bekevert iiveg koncentracidjanak fliggvényében.

Ezen értékek kiszamitasdhoz, szamos mérést végeztiink a probatesteken: égetés elott,
illetve utan térfogat és tomeg mérések, desztillalt vizben vald forralas utani tomeg, valamint

vizben mért tdmeg mérése.

5.1. Egetési zsugorodas vizsgalata

A zsugorodas kiszamitasadhoz sziikséges méreteket (atmérd, magassdg) a hengeres
probasten mértiik égetés eldtt és utan. A 18. dbran lathatd, hogy az liveg koncentraciojanak
novekedésével csokken a zsugorodas egy ideig, majd a 10 %-osnal mar Ujra emelkedés

figyelhetd meg. Ez az iiveg elrendezddésével €s alakithatosagaval magyarazhato.
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18. abra
Egetési zsugorodas alakulasa 5 tonnds erével sajtolt probatestek esetén



A 10 tonnas sajtolo erdvel késziilt probatesteknél ez a tendencia még jobban lathato (79.
abra), a két diagramot 0sszevetve pedig, elmondhatd, hogy a zsugorodas mértéke nagyobb a

kisebb erdvel sajtolt daraboknal (20. dbra).
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19. dbra
Egetési zsugorodds alakuldsa 10 tonnds erével sajtolt probatestek esetén
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20. abra
Egetési zsugorodas alakuldsa a kiilonbozé sajtolo nyomdsok esetén



5.2. Vizfelvétel vizsgalata

Ehhez a vizsgélathoz a hasab probatesten végeztiink méréseket, és az alabbi képlettel

szamoltuk ki a vizfelvétel értékét [6]:

m, —m
— 2% 100 [%]
m;

Vk =
Ahol:

Vi vizfelvevo képesség [%]
m,: a probatest tomege 3 oras forralds utan [g]

m,: a probatest tomege ¢getés utan [g]

A 21. abran a probadarabok vizben valo forralasa lathato.

21. abra
Probadarabok forralasa a vizfelvétel szamitisahoz



A kiszamitott vizfelvételek értékeit a kiilonbozé nyomasokkal sajtolt probadarabok

esetén a 22. és 23. abra szemlélteti.
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22. abra
Vizfelvétel alakulasa az 5 tonnaval sajtolt probadarabok esetén
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23. abra
Vizfelvétel alakulasa az 10 tonnaval sajtolt probadarabok esetén

A vizfelvétel jol lathat6 modédon mind az 1liveg szemcsenagysagaval mind a

koncentraciojanak novelésével csokken.



5.3. Porozitas vizsgalata

A porozitdas meghatarozasahoz hidrosztatikai mérleget hasznaltunk. A felforrt
prébadarabokat tomegmérés utan a mérleg desztillalt vizbe 16g6 karjara tettiik, €s mértiik a viz

ala meriild testek tomegét. Ebbol a porozitas a kovetkezo képlettel adodik [6]:

my m;
P=—"—2x100 [%]
my — Mgy

Ahol:

P: porozitas [%]

m,: a probatest tomege a forralas utan [g]
m,: a probatest tomege égetés utan [g]

mj: a probatest vizben mért tomege [g]

A szamitott eredményeket a 24. dbra szemlélteti.
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24. dabra
Porozitas az iveg mennyiségének fliggvényében: Fent: 5 tonnas sajtold erénél, lent 10 tonnas sajtold erénél



A 24. abran az lathatd, hogy a porozitas a vizfelvétellel azonos modon valtozik az

iiveg szemcseméretének €s koncentracidjanak fliggvényében.

5.4. Nyomoszilardsagi vizsgalatok

A tanszéki laborban taldlhaté mechanikus présgépen végeztiik el a nyomdszilardsagi

vizsgalatokat is, melynek eredménye a 25. és 26.abran lathatdak.
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25. abra
Nyomoszilardsagi értékek alakulasa az 5 tonnas nyomassal sajtolt probatestek esetén
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26. abra
Nyomoészilardsagi értékek alakulasa az 10 tonnas nyomassal sajtolt probatestek esetén

A diagramokon jol lathatd, hogy a bekevert liveg csak egy bizonyos koncentracid értékig
novelte a nyomoszilardsag értékét egy bizonyos koncentracio értékid, ezutan csokkentette azt.

gy maximumos jelleggorbét kapunk, melynek csticspontja fiigg a szemcseméretektdl.



6. OSSZEFOGLALAS

A high-tech keramidk kutatdsa és fejlesztése a mai napig is lendiiletes, gyors, és
mindig jabb kérdéseket vet fel maga utin. Az LTCC technoldgia a HTCC technologia
alapjan kifejlesztett 1) eljards, amivel még vékonyabb rétegeket Iehet Iétrehozni,
befolyasolhato a vertikalis és horizontélis zsugorodas, ami nagyfoku anizotropiara utal. Ujabb
kutatasi iranyt jelenthet az anizotropia vizsgalata valamint a bevezetoben emlitett
adalékanyagok hatasa. Az adalé¢kanyagok homérsékletcsokkentd hatastiak lehetnek, melyek
800-900°C-ra csokkenthetik az 1300°C-os égetési hdmérsékletet.

Az eddigi vizsgalatainkat Osszefoglalva elmondhatd, hogy sikeriilt eléallitanunk a
célként kitlizott kompozitot, ugyanakkor tovabbi kérdés ¢és mellekag felderitése még a
feladatunk, hogy a tulajdonsagok és eldallitasi paraméterek kozott tovabbi dsszefliggéseket
allapithassunk meg.

Az eldallitott darabokrol késziilt SEM felvételek bemutattdk a kompozitunkat. A mért
fizikai tulajdonsagok mind Osszefiiggésben vannak az {iveg fazis koncentraciojaval és
mig az égetési zsugorodas parabola jelleggel valtozik. A nyomoszilardsagnal maximumos
jelleggorbét kaptunk, melynek csucspontja az adagolt liveg koncentraciojanak fliggvénye.

Tovabbi vizsgélatként szeretnénk hajlitoszilardsagi vizsgalatokat végezni, valamint

rontgendifrakcids vizsgalattal meghatdrozni az alkotd fazisok mennyiségét.

A dolgozat a TAMOP-4.2.2/B-10/1-2010-0008 "A Miskolci Egyetemen miikodd
tudomanyos képzési miihelyek 6sszehangolt mindségi fejlesztése” projekt tamogatdsaval

késziilt.
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