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Gruboziarniste proszki srebra otrzymywane metoda
spiekania

WSTEP

. Szybki rozwéj elektroniki wywoluje intensywny wzrost zapotrzebowania na srebro
i jego stopy. Wzrasta réwniez zapotrzebowanie na drobno- i gruboziarniste proszki
srebra.

Drobnoziarniste proszki srebra, o wielkosci ziarna od 0,1 do kilkunastu mikrometréw,
sq stosowane w produkcji klejéw i lakieréw oraz past srebrowych, uzywanych na kon-
takty do kondensatoréw, a takze past srebrowo=palladowych i srebrowo=platynowych,
uzywanych na kontakty i sciezki przewodzqce w ukladach grubowarstwowych w mikro-
elektronice hybrydowej.

Gruboziarniste proszki srebra, o wielkosci ziarna od kilkudziesieciu do kilkuset
mikrometréw, sq stosowane do produkciji stopéw kontaktowych, np. Ag, CdO, srebra
platkowego oraz réznego typu wyprasek. W tym przypadku sq szczegélnie korzystne
proszki o malym ciezarze nasypowym, w granicach 1,274 g/cm”, o duzej powierzchni
wlasciwej i dobrej sypkosci, ulatwiajqcej wymieszanie proszku z innymi sktadnikami
stopowymi.

Proszki srebra o matej granulacji otrzymuje sie gtéwnie metodami redukcji srebra
z alkalicznych roztworéw jego soli. Do redukcii stosuje sig hydroksylaming L1,
formaling [2] , [3], hydrazyne [4], [5] i inne reduktory [6] , [7] .2 mnych metod
otrzymywania, stosuje sie elekfroll czne osadzenie proszku srebra [8] - [10] oraz
termiczny rozklad jego soli [ 715] . Silnie zdyspergowane srebro platkowe mozna
otrzymaé metodq napylania bardzo cienkich warstw srebra na folie plastikowq, a nastep-
nie dyspergowanie napylonej warstwy w koloidalnym roztworze [ 16] . Nie napotkano
wzmianki na temat stosowania do produkcii proszkéw srebra, rozpowszechniajqcej sie
ostatnio metody otrzymywania proszkéw drogq rozpylania stopionego metalu przy
uzyciu specjalnie do tego celu skonstruowanych dysz [17 | .

Wymienionymi tu metodami nie mozna otrzymaé proszkéw srebra o duzej granulaciji.

Metode otrzymywania proszku srebra o wielkosci ziarna 0,272 mm podat Graafen []8]
Proszek srebra osadzono w procesie elektrolizy na obracajqcej sig¢ wokét poziomej osi
srebrnej katodzie o ksztatcie dysku, skqd w sposéb ciqgly zbierano go przy uzyciu
srebrnej topatki do podstawionego zbiornika. Przeprowadzone przez nas préby wykazaly,
ze metoda jest mato wydajno i trudna do zastosowania na skale przemystowq.

29



Interesujqcq metode otrzymywania sferycznych proszkéw srebra podat Sarajonagi
Teczuo [_]9] . Rozdrobnione w sposéb mechaniczny srebro mieszano z rozpuszczalng
w wodzie solq, o temperaturze topnienia wyzszej niz temperatura topnienia srebra.
Mieszanine podgrzewano nastgpnie powyzej temperatury topnienia srebra, Z ostudzonej
mieszaniny przez wyplukanie wodq wydzielano sferyczne srebro. Metoda nie gwaran=-
tuje wysokiej czystosci otrzymywanego produktu.

1. PRZEBIEG BADAN

Celem badah byto opracowanie technologii otrzymywania proszku srebra o wielkosci
ziarna rzedu kilkuset mikrometréw, o malym ciezarze nasypowym i dobrych wlasnos-
ciach prasowalniczych.

Do badafi zastosowano metode spiekania drobnoziarnistego proszku srebra. Materia-
tem wyjsciowym byt proszek srebra o sradniej wielkosci ziarna ok. 1 um i cigzarze
nasypowym 1,1 g/cm-, otrzymywany metodq redukcji azotanu srebra w alkalicznym
srodowisku .

Prébki do spiekania przygotowywano dwoma sposobami: pierwszy polegat na mieszaniu
proszku srebra z roztworami wysokospolimeryzowanych zwiqzkéw organicznych o cha-
rakterze lepikéw, drugi = na prasowaniu drobnoziarnistego srebra w brykiety.

W sposobie pierwszym prébke proszku srebra o masie 100 g ucierano w ciggu 10 min
z roztworem lepiku organicznego. llosé i stezenie lepikéw dobierano tak, aby otrzymaé
zwartq mase o mozliwie matej zawartoici rozpuszczalnika. Mase suszono w suszarce
w temperaturze ok. 100°C, a nastgpnie granulowano na siatce nylonowej o wielkosci
oczek 1 mm. Otrzymany granulat spiekano w piecu. Zaleznos¢ ciezaru nasypowego,
otrzymanego proszku srebra od rodzaju i ilosci zastosowanego lepiku oraz od tempera-
tury spiekania, dla czasu spiekania 10 min, podano w tablicy.

Tablica

Ciezar nasypowy granulatu srebra w zaleznosci od temperatury spiekania i rodzaju
lepiku

llos¢ lepiku Temperatura Ciezar
Rodzaj lepiku wml na 100 g |spiekania nasy powy
Ag (OC ) ( g/cm3)

4% wodny roztwér metylocelulozy 36 650 3,16
550 SRl

5% wodny roztwér gumy arabskiej 40 650 2,67

550 1,93

5% wodny roztwér alkoholu 77 650 2,64

poliwinylowego 550 1,89
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Drugi sposéb przygotowania prébek do spiekania polegat na prasowaniu drobnoziar-
nistego proszku srebra w brykiety i granulowaniu ich przez siatke nylonowg o wielkoéci
oczek 1 mm, Brykieré otrzymywano z matrycy w ksztalcie walca, o érednicy 11,3 mm

/powierzchnia 100 cm®/, przez prasowanie prébek, srebra o masie 500 g. Zbadano wplyw
cisnienia prasowania /w granicach 7, 5740 kg/cm” / oraz temperatury spiekania /w gra-
nicach 450253507C/ na cigzar nasypowy otrzymywanego granulatu srebra. Wyniki badar
zestawiono na wykresach /rys. 1/.

Zdjecia granulatéw wykonane na mikroskopie skanningowym przy réznych powiek-
szeniach wykazujq ich silnie porowatq strukture oraz duzq réwnomiernosé budowy .
Zawarto$¢ zanieczyszczeri metalicznych w obu granulatach ksztaltuje sie na poziomie

10”4 /dla Fe, Bi, Zn, Pb/ oraz 10 5% /dla Cu, Mg, Au, Pt, Cd, Sb, Te, Pd, Al/.

Sktad granulometryczny granulatu srebra o cigzarze nasypowym 1,9 g/cm3'i o wiel=-
kosci ziarna do 630 um, uzyskanego metodq prasowania i spiekania, ksztattuje sie
nastepujqco:

zawarto§é frakcji drobnej /ponizej 60 um/ - ok. 20%

zawartosé frakeji podstawowej /605630 pm/ - ok. 80%

2. OMOWIENIE WYNIKOW

Wyniki przeprowadzonych badah pozwolily na znalezienie zakresu temperatur spie=
kania, w ktérym otrzymuje sig granulaty srebra o 2qdanym cigzarze nasypowym.
Ponadto w pierwszym sposobie przygotowania prébek dobrano wlasciwe lepiki organiczne
i ustalono ich ilo$¢ potrzebng do przygotowania granulatéw srebra. Dla drugiego spo-
sobu przygotowania prébek ustalono zakres ciéniefi prasowania prébek.

Granulaty otrzymywane wg obu sposobéw nie rézniq sig zasadniczo miedzy sobq:
sq sypkie, niehigroskopijne, posiadajq duzq powierzchnig wiaiciwg i dajq sie prasowaé
w ksztaltki réwniez z proszkami innych metali.

Metoda prasowania proszku jest korzystniejsza z uwagi na mniejsze zapotrzebowanie
energii oraz mniejszq mozliwo$é zanieczyszczenia produktu koricowego.

Wyniki przeprowadzony ch badaf postuzyly do opracowania technologii produkeii
granulatu srebra na skalg przemystowgq, ktéra stala sie przedmiotem patentu [20] .

3. PODSUMOWANIE

Zbadano wplyw ciénienia prasowania i temperatury spiekania na cigzar nasypowy
granulatu srebra. Wyniki postuzyly do opracowania metody produkciji granulatu srebra
o wielkosci ziarna rzedu kilkuset mikrometréw, o ciezarze nasypowym okoto 2 g/em”,
o duzej sypkosci i dobrych wlasnosciach prasowalniczych.
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