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Optymalizacja procesu otrzymywania proszku
srebra do past elektronicznych

1. WSTEP

Optymalizacja proceséw w technologii chemicznej oparta na doswiad-
czeniu i intuicji eksperymentatora jest zwykle kosztowna i diugotrwatla,
Opracowujzcy technologie sa czesto zmuszani do ograniczenia liczby
doswiadczen ze wzgledu na wysokie koszty materialowe jednostkowego
procesu oraz duza pracochionnosé¢ badan, co w konsekwencji nie pozwsala
na peine poznanie mechanizmu zachodzacych zjawisk., W zwigzku z tym
powstaja watpliwosci, czy opracowany proces jest prowadzony w warunkach
najbardziej korzystnych.

Istniejg jednak metody pozwalajace znalezé warunki optymalne dls
prowadzonego procesu przy czesciowej znajomoéci zachodzscych w nim zja-
wisk, W tym celu stworzono matematyczng teorie doswiadczep ekstremal-
nych [1] + [3], ktérej fragment zostal zastosowany do optymalizacji
nowej technologii otrzymywsnia proszku srebra stosowanego do past elek-
tronicznych.

2. NOWA METODA OTRZYMYWANIA PROSZKU SREBRA

Przedmiotem niniejszej pracy byio otrzymanie proszku srebra stoso-
wanego jako faza przewodzaca do past elektronicznych. W zwigzku z tym
dazono do otrzymania proszkéw o jak najnizszym uziarnieniu (éredniz
wielkoéé ziarna ponizej 1 um) i jak najnizszym stopniu aglomeracji
(ponizej 30 um).

Proszek srebra otrzymano w wyniku procesu, ktérego schemat jest
przedstawiony na rys., 1.

Przeprowadzono reakcje wodnego roztworu azotanu srebra z wodnym roz-
tworem wodorotlenku sodu. Powstaly tlenek srebra redukowano formeling
[4]. Otrzymana zawiesine ptukano wodz demineralizowany w filtrze dy-
namicznym i suszono w suszarce heteroazeotropovej. Te dwie ostatnie
fazy procesu stanowiz2 nowe rozwiazanie w technologii otrzymywsnia
proszkéw srebra [5].
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Rys. 1. Schemat ideowy procesu strgcania proszku srebra

Zasada filtracji dynamicznej polegaz na zastosowaniu wirujzcego ele-
mentu (mieszadla) umieszeczonego nad przegrodz filtracyjna. Szybki ruch
tego elementu wywoluje odpowiednis site odérodkowz i naprezenia sgcina-
Jjece, co w konsekwencji prowadzi do odrzucenia czastek fazy srebra od
przegrody filtracyjnej oraz powoduje dodatkowo intensywne mieszanie
zawiesiny w filtrze. Ma to istotne znaczenie w procesie przemywsnia
proszku, W zwigazku z tym w filtrze dynamicznym mozna utrzymaé wysoka
i stala szybkoéé odbierania przeszsczu dzieki ciggiemu odnawianiu po-
wiérzchni filtracyjnej. W wyniku zastosowania filtracji dynamicznej
skrécono znacznie czas piukania proszku, ktére prowadzi sie az do cal-
kowitego usuniecia zanieczyszczen rozpuszczalnych w wodzie pluczzcej,
co w konsekwencji zapobiega aglomeracji powstalego proszku.

Otrzymany proszek poddaje sie suszeniu heteroazeotropowemu, co jest
réwniez nowym rozwigzaniem technologii otrzymywania proszku srebra.
Proces ten polega na wprowadzeniu do zawiesiny proszku w wodzie czyn-
nika porywajacego, ktérym jest rozpuszczalnik organiczny, nie miesza~
jacy sie z wodz o temperaturze wrzeniz nie przekraczajacej dopuszczal-~
nej temperatury suszenia proszku srebra.

Po dokiadnym wymieszaniu zawartodci suszarki, podgrzewn csie ukiad do
temperatury wrzenia heteroazeotropu, utworzonego przez wode i czynnik
porywajacy. Po oddestylowaniu azeotropu i rozdzieleniu faz zawraca sie
jedynie czynnik porywajacy. Gdy woda zostanie usunieta z ukiadu, oddes-
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tylowuje sie rozpuszczalnik. Rozpuszczalnikiem uzywanym w opisywanych
baidaniach byzx toluen. ’

Podstawowg zaletz tej metody jest skrocenie czasu suszenis W poréw-
naniu z innymi konwencjonalnymi metodami., Osigga sie to dzieki zwigk~
szonej intensywnoéci wymiany ciepla w ukladzie., W suszonej zawiesinie
proszku srebra woda jest zastepowana przez rozpuszczalnik organiczny.
Zapobiega to powstawaniu duzych aglomeratdw i agregatdw, ktére tworzsz
sie podczas suszenia proszku w konwencjonalnych suszarkach. Obecncéc
duzej ilodci aglomeratéw i agregatéw zwieksza trudnosci w otrzymywaniu
z tego proszku pasty elektronicznej.

W prowadzonych badaniach, ktérych celem byto okreslenie optymalnych
warunkéw prowadzenia procesu, dysponowano laboratoryjnym filtrem dyna-
micznym i laboratoryjna suszarkz heteroazeotropowz. Minimalna ilogé
azotanu.srebra pozwalajaca na przeprowadzenie doéwiadczenia wynosils
800 g, co powodowalo, ze koszt jednostkowego eksperymentu byl bardzo
wysoki. Zmuszalo to do maksymalnego ograniczenia ilosci dogwiadczen.

Dlatego tez przy optymalizowaniu warunkéw prowadzenia procesu wyda-
wato sie celowe zastosowanie matematycznej teorii doswiadczen ekstre-~
malnych, ktéra jak wspomnizno we wistepie pozwala na znalezienie opty-
malnych lub prawie optymalnych parametréw prowadzonego procesu przy
mozliwie zminimalizowanej ilosci dodwiadczen. :

3. ZASTOSOWANIE METODY DO3WIADCZEN CZYNNIKOWYCH DO OPTYMALIZACJI
PROCESU OTRZYMYWANIA PROSZKU SREBRA

Zadariiem tej pracy bylo zbadanie wptywu réznych czynnikéw na para-
metry koficowe otrzymywanego proszku srebra. W tym celu przeprowadzono
eksperyment w oparciu o plan dodwiadczenia czynnikowego typu 23, gdyz
interesujecy jest wpiyw trzech czynnikéw: i
a/ stezenie formaliny - X1u (zmienna ilos¢ wody dodawana do jednakowej
iloéci formaliny). Stezenie na gérnym poziomie (+1) wynosilo 6,5%, na
dolnym poziomie (-1) 5,5%. Mniejsze stezenie formaliny mogtoby spowo-
dowa¢ zbyt duzy wzrost ziarna proszku, wigksze stezenie moze spowodo-
wac¢ zbyt duzy wzrost aglomeratéw proszku [4];

b/ czas od zakoriczenia procesu stracania proszku do poczatku oddesty-
lowania samego toluenu - X5y (tzn. czas przebywania proszku w kontak-
cie z woda). Na dolnym poziomie (-1) wynosil on 1 godzing, na gérnym
(+1) wynosit 16 godzin. Mniejszy czas byl niemozliwy do badania ze
wzgledow technologicznych (duza pracochionnodé przy przeladowywaniu
srebra z filtra do suszarki), wiekszy zbyt wydiuzalby proces techno-
logiczny;

c/ objetosc¢ otrzymanej z filtrs zawiesiny srebra w wodzie - Xz,
(inaczej stosunek objetoéci zawiesiny do objetodéci dodawanego w ilosci
2000 ml toluenu). Objetosdé zawiesiny na dolnym poziomie (-1) .wynosila
800 ml, na goérnym poziomie (+1) 2000 ml. Mniejsza objetos$é zawiesiny
jest niemozliwa do uzyskania ze wzgledéw technologicznych, wieksza na-
tomiast zbyt wydtuzalaby czas prowadzenia destylacji.
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Obserwowano wptyw zmiany tych parametréw na érednig wielkosc ziar=-
na, hierzonego metodz permeametryczng i wyrazona w um (ylu)' oraz
wielkoé¢ aglomeratéw mierzonych na grindometrze, wyrazong w um (y, )[6].
Parametry te sg istotne w przypadku zastosowania tego proszku do past
elektronicznych.

Otrzymane wyniki przedstawia tabela 1.

Tabela 1. Wyniki dodwiadczenia czynnikoweqo typu 23

Y y
W X4u *2u x3u [pi% [pﬁ1
1 -1 -1 -1 0,90 30
2 -1 +1 -1 1,05 30
C +1 -1 -1 1,10 30
4 1 ; +1 -1 0,87 35
5 -1 Co-1 . +1 0,75 35
6 -1 +1 +1 1,06 70
7 +1 -1 +1 0,62 35
8 +1 +1 +1 0,70 70

Przyblizeniem mechanizmu doéwiadczenia jest réwnanie regresji,
w ktérym kazdy z czynnikéw wystepuje w potedze pierwszej, a wigc réw-
nanie to ma wtedy postac:

2 3
W B e i M b, XX, + b,ozX,X,X
[ i3 - R i3 117473 123715278
i,j=1

Stosujgc metode najmniejszych kwadratéw otrzymamy niezalezne oszacowa-
nia wspéiczynnikéw réwnania regresji. Réwnanie dla pierwszego parame-

tru vy, , (wielkoéé ziarna) ma postad:

= 0,881 - 0,059x1 + 0,0388x2 - 0,098x; - 0,076x1x2 + 0,059x,%5 =

- 0,066x1x3 + 0,021x1x2x3

Dla drugiego parametru You (wielkosé aglomeratéw) réwnanie ma postacd:

Yiu

= 41,87 + 0,625x, + 9,375x, + 10,625x; + 0,625x,X, + 8,125X,X5 =

You g

- 0,625x1x3 - 0,625x1x2x3

Wyniki Yiu iy, byty érednig arytmetyczng z trzech wynikéw pomia=~
réw. Istnieje mozliwod$¢ sprawdzenia istotnosci otrzymanych wspéiczynni-
kéw i ewentualnie adekwatnodci otrzymanych réwnarn, Statystyczna anali-
za roéwnania ma na celu pokazanie z uprzednio zalozonym prawdopodobien-
stwem P, ze otrzymane oszacowania wspdiczynnikéw réwnania moga byd co
do wartosci bezwzglednej albo wigksze (wtedy istotnie réznia sig od
zera) , albo mniejsze od biedu powstzlego w ich definiowaniu (wtedy
nieistotnie roéznig sie od zera) i powinny by¢ usunigte z réwnania,
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W tym celu liczymy 2
g2 Jza (yuk 2 yu)
s? b/ = CE

gdzie m jest ilosgciz powtdrzen kazdego dogwiadczenia,
Istotnodé badano za pomoca kryterium Studenta F (b) = tlx, f /s/ b,
gdzie o jest poziomem istotnosgci testu zadanym z géry, f - iloscia

stopni swobody, ¢ (x, f) =~ wartoscia krytyczna wzietp z tablic rozkia-
du Studenta., Jezeli F/bi/< F/b/ to oszacowanie wspodiczynnika bi istot=-
nie rézni sig od zera,

Ustalmy poziom istotnosci &« = 0,05, Iloséé stopni swobody wynosi
f =N (m=1) = 16 wtedy t (0,05 : 16) = 8,12. W naszym przypadku N = 8,
m = 3, Dla 1-ego réwnania i Y 6,25 x 10"6, a dlaz drugiego rdéwna-
nia 52 (b) = 1,823 czyli dla pierwszego F(b) = 0,0053, a dla drugiego
Flb) = 2,86.

W rezultacie w pierwszym réwnaniu wszystkie wspéiczynniki sg istot-
ne, a w drugim b nie jest istotne,

Nieistotnosdé b moze wynikaé z trzech przyczyn:
1/ dany czynnik, czyli w tym przypadku stezenie formaliny, nie ma

wpiywu na doswiadczenie;
2/ zostal wybrany za maty przedzisl zmian, ich wplyw jest pordwinywal=-

ny z wpiywem czynnikéw ubocznych lub nie jest wykrywalny z powodu

zbyt malej dokladnogci przyrzedéw pomiarowych;

3/ wartodc danego czynnika w $rodkowym punkéie eksperymentu, tzn.

dla xi-O, odpowiada wielkosci optymalnej, W zwigzku z tym jednako-

we jego zmniejszanie lub zwigkszanie zmienia wynik eksperymentu

W przyblizeniu o tg¢ samg wielkosc.

Z otrzymanych wynikéw dogwiadczenia widac, ze stezenie formaliny ma
wptyw na wynik doswiadczenia, a zwigkszenie przedziatu zmiany steze-
nia spowoduje zbyt duze zaglomerowanie proszku, dlatego mozna wysnué
wnibsek. ze optymalne stegzenie formaliny odpowiada wartosci tego para-
metru w srodkowym punkcie eksperymentu,

Gdy liczba wspéiczynnikéw istotnych jest mniejsza od liczby doswiad-
czeri, to powstaje mozliwoéc¢ (i koniecznoéé ) zbadania adekwatnosci
otrzymanego réwnania. To sprawdzenie opiera sig na kryterium Fishera.
Liczymy dyspersje nieadekwatnosci:

2: B T Y

S2 _u=1 ¥

% = 4
ad N N'

gizie Vi jest wartodcig dla kazdego wariantu eksperymentu, otrzymang,
gly s3 wyrzucone nieistotne czynniki, a N° jest liczba istotnych wspéi-
ciynnikéw w rdéwnaniu, Nastepnie obliczamy stosunek

’ 2

F Sad
=_?—
Sy,

http://rcin.org.pl 11



i poréwnujemy z wielkoscig krytyczng testu otrzymang z tablic rozkla-
du Fishera FT=FT (e, fl,fz), gdzie o jest poziomem istotnosci testu,
a f1 =N-=-N", fo =N (m = 1), Jezeli F < Fr» to réwnanie opisuje ode-
kwatnie zmianeg danego czynnlka.

W naszym przypadku S“(y) 14,584, 52d = 3,125, wiec 11czymy stosu=-
nek S (y)/o = 4,67 - badamy stosunek Sz(y) Szd, a nie Sad/s (y).
gdyz musi on byc¢ .wigkszy od jednosci.

Poniewaz F_ (0,05,16,4) = 5,85 to F<Fp, czyli réwnanie jest ade-
kwatne, Wigc réwnania maja ostateczng postac:

Y, = 0,881 - 0,059x1 - 0,0388x, - 0,098x

- 0,076x1x + 0,059x2x3 -

3 2

- 0,066x1x3 + 0,021x1x2x3

y, = 41,87 +'9,375xé + 10,625%; + 8,125X,X4

szukamy takich wartosci Xga Xou X3, aby wielkosci v, i Yo byty mini-
malne, Korzystajac z drugiego rownania chcemy znalez¢ jak nzjmniejszo
wartosé y,. gdy x5, i x3 zmieniaja sig od -1 do 1. Z postaci réwnania

od razu wida¢, ze musi by¢ x, 01 Xz & 0. Minima lokalne Y, se osia-

gane dla par wartesci Xy = E1. Xz = 1.3 Xy = 0, x3 = =1, 1 Xy = -1,

3 = 0. Dla tych wartosdci réznice w wielkosci aglomeratéw sg rzedu 6,67%.
Zatem z praktycznego punktu widzenia punkt optymalny dla eksperymentu

3 réwne ktérejsé z tych par., Jak ustalono
optymalna wartoscig stezenia formaliny dla badanego procesu jest $rodek

eksperymentu, czyli Xy = 0. Dla X, = O réwnanie pierwsze przyjmuje

X

bgdzie mia wspdirzedne Xpr X

postac:

Yy = 0,881 + 0,0388x2 - 0.0QBX + 0 059x2 3

Z tego roéwnania oraz z warunkéw otrzymanych dla poprzedniego réwnania,

tzn. -1 € x, £ 01 -1 g Xz S 0 wynika, ze punkt optymalny ma wspéi-
rzedne Xy = -1 - xg = 0. Wynika stad, ze optymalnymi warunkami dla pro-
wadzenia eksperymentu sa warunki odpowiadajace punktowi o wspéirzednych:

x, =0, x, = -1, x, = 0, czyli stezenie formaliny powinno byé 6%, czas

oé konca itracaniasdo poczatku suszenia réwny jedng godzine oraz obje-
toéc zawiesiny réwna 1,4 1.

Przy tak dobranych warunkach eksperymentu przeprowadzone doéwiadcze-
nie daio bardzo dobre wyniki (patrz tablica 1).

Poniewaz réwnania opisuja proces w przybliZzeniu, to punkt optymalny
obliczony z rownan jest punktem optymalnym lub bardzo blisko punktu op-
tymalnego. Sprawdzenie tego wymagaloby przeprowadzenia co najmniej kil-
ku dodatkowych doswiadczen. Jednak ze wzgledu na duzy koszt pojedyncze=-
go eksperymentu oraz fakt, ze z praktycznego punktu widzenia wyniki
otrzymene w punkcie optymalnym beda réznié sig nieistotnie od wynikéw
w punkcie przez nas wybranym, wydaje sie nie celowe prowadzenie dalszych
badan, aby znalezé¢ punkt optymalny dokiadnie.

Opierajgc sige na tych wynikach stracono kolejno trzy partie proszku
srebra w warunkach uznanych za optymalne: przy stezeniu formaliny 6%,
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w czasie od konica strgcania proszku do poczatku destylacji toluenu 1
godziny oraz objetodci zawiesiny réwnej 1,4 1. Parametry otrzymanych
proszkow przedstawiono w tabeli 2.

Taabela 2. Parametry trzech kolejno otrzymanych proszkéw srebra w wa-
runkach uznanych za optymalne

Numer Srednia wielkosé Wielkoéc aglomeratéw
dogwiadczenia ziarna
[ pm] [ ym ]
1 0,70 30
2 0,81 35
3 0,79 : : 30

Otrzymane wyniki éredniej wielkoéci ziarna oraz wielkogéci aglomera-
tow straconych w tych warunkach potwierdzily siusznoéé przyjetej tezy,
ze wymienione warunki sg warunkami najlepszymi dla wyzej wymienionego
procesu.

4. BADANIA WLASNOSCI PROSZKOW SREBRA OTRZYMYWANYCH NOW/4 METODA

W dalszej czesci pracy omawiany proszek zostal poddany badaniom fi-
zykochemicznym majzcym na celu okreslenie jego przydatnosci jako mate-
riatu do past elektronicznych. Peine zastosowanie i obszerne omdwienie
parametrow i metod ich badania okredlajgcych wiasnodci proszkiéw metali
mozna znalezé w literaturze [8] + [10].

W niniejszej pracy ograniczonc sig¢ do badania tych wiasnoéci, ktére
w zasadniczy sposob wpiywaly na jakoéé pasty elektronicznej. Takimi pa-
rametrami wydawaly sie byé:
~ érednia wielkosé ziarna,
~ rozkiad wielkosci ziarn,
~ ksztalt czastek, '
~ powierzchnia ziarn proszku,

- stopien porowatosci proszku,

- wielkoé¢ aglomeratow,

-~ czystoéc¢ chemiczna,

~ zwilZzalnoéc¢ proszku przez noséniki organiczne,
- zwilzalnosé proszku przez szkliwo,

- cligzar usypowy,

- analiza sitowa proszku.

4.1. Pomiar éredniej wielkosci ziarna metodga permeametryczng

Srednia wielkoéé ziarna jest waznym parametrem okreslajacym proszek
srebra w jego masie. Najczeséciej stosowang metodz do pomiaru tej wiel~
koéci jest metoda permeametryczna dostarczajaca informacji odnognie do
charakterystyki proszku poprzez pomiar oporu przepiywu strumienia po-
wietrza poprzez zageszczong (sprasowang) probke proszku. Sredniz wiel-
koéé ziarna otrzymanych proszkéw srebra mierzonych tg metodg wynosita
0,7 - 0,9 um,
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4,2, Pomiar rozkiadu wielkosci ziarn

Innym parametrem charakteryzujgcym proszek w jego masie jest rozkiad
wielkogci ziarn., Badanie tego parametru przeprowadzono na przyrzadzie
Quantimetr 720, Badanie to ma te wyzszosc¢ nad innymi metodami, Ze po-
miar i wyliczanie ilodéci ziarn w poszczegolnych frakcjach wykonane jest

automatycznie. Wyniki otrzymane w tym badaniu przedstawiono na wykresie
catkowym na rys. 2.

%

90
80
70
60

50—+ -—
40
30
20
10

Rys. 2. Wykres caikowy rozkitadu
06 % 28 42 56 20 84 98 pm wielkodci ziarna proszku srebra
W

4,3. Ocena ksztaltu ziarn proszku srebra

Aby ocenié ksztalt oraz wyglad czestek otrzymanych proszkéw, tj. zbe-
daé¢ indywidualng czastke, wykonano zdjecia na mikroskopie scaningowym
(rys. 3). :

Rys. 3. Proszek srebra. Mikroskop scaningowy. Pow. 300x

14
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Jak wida¢ na zdjeciach, czgstki wystepuje w ksztalcie nieregularnych
kulek i piytek, w postaci zaglomerowanej. Powierzchnia ziarn jest gab-
czasta.

4.4. Ocena struktury powierzchni proszkéw srebra

Vi celu oceny struktury powierzchni otrzymanych proszkéw srebra zasto-
sowano metode replik.

Proszek srebra napylano na szkietko przedmiotowe, po czym napylano
na piytke z proszk1em btonke weglowa, bedaca réwnoczesnie replika.
Szkietko zanurzano pod kgtem do naczyria z wodg, co powodowato, ze na-
pigcie powierzchniowe odrywalo bionke od szkielka. Nastepnie delikatnie
ktadziono bionke tak, by proszek byt poddawany dziataniu kwasu azoto-
wego. Po rozpuszczeniu proszku btonke przemywano w wodzie, po czym cie-
niowano platyna. Z tak przygotowanych replik wycinano prébki do obserwa-
cji na mikroskopie elektronowym. Wyniki obserwacji przedstawiono na
rys. 4.

Rys. 4. Replika proszku srebra, Pow. 11000x

Z przeprowadzonych badarn wynika, ze proszek wystepuje w zaglomerowa-
nej postaci, ale dos¢ xatwo rozréznia sig pojedyncze ziarna. Maja one
ksztatt nieregularnych bryl, ale zblizonych do pitytek, oraz charaktery-
zuje sig¢ niezbyt duzym rozwinigciem powierzchni, o czym $wiadczy nie-
wizlkie zaciemnienie pochodzace od napylenia warstwy platyna.

4.,5. Badanie liczby olejowej proszkow

Liczba olejowa charakteryzuje puste przestrzenie miedzyziarnowe oraz
wizlkos$c poréw w strukturze ziarna. Parametr ten badano zarabiajec pro-
szzk z olejem lnianym do chwili osiagniecia konsystencji “kluski"
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Objetoé¢ zuzytego oleju na 100 g proszku stanowi wielkos¢ zwang liczbg
olejowa. Dla omawianego proszku wahala sig ona migdzy 18 - 21. Swiadczy
to o istnieniu stosunkowo mzlej ilodci poréw i o niezbyt duzym rozwinig-
ciu powierzchni.

4.6. Badanie wielkosci aglomeratow

Badania mikroskopowe wykazaty, Ze otrzymane proszki wystepuja w pos-
taci zaglomerowanej. Zbyt wielka ich iloéé¢ oraz rozmiar bardzo nieko-
rzystnie wpiywajg na jakosé wytworzonej pasty elektronicznej.

wielkoéc aglomeratéw badano w ten sposéb, ze do proszku srebra zaro-
bionego z olejem lnianym przy badaniu liczby olejowej dodawano okreslo-
na iloéé ksylenu i ucierano., Wielkosc aglomeratdéw mierzona na grindome-~
trze 0O = 100 um wynosi dla omawianego proszku 30 = 35 um. Tak niska
warto$c¢ tego parametru gwiadczy o tym, ze zaobserwowane w badaniach mi-

kroskopowych aglomeraty sg nietrwale i daje sig 1atwo rozcierac.

4,7. Badanie czystoséci chemicznej otrzymanych proszkdw

Proszek srebra poddano analizie zawartosci srebra i oznaczeniu wiel-
koéci strat prazenia w 700°C. Zawartosc srebra w omawianym proszku sreb-
ra wynosita 99,6%, a straty prazenia 0,49%.

4.8. Ciezar usypowy proszkéw srebra

Ciezar usypowy omawianego proszku srebra zmierzono nz volumetrze.
Wynosil on 1,12 g/cms.

4,9, Analiza sitowa proszku srebra

Omawiany proszek srebra poddano analizie sitowej. 100 g proszku prze-
siewano na wytrzgsarce "Fritsch-Analysette” w czasie 0,5 i 1 godziny
przez sita: 60 um, 36 um, 20 um przy wibracjach réwnych 7. Po 0,5 godzi-
nie przez sito 60 um przeszio 37% proszku, przez 36 um 1%, a przez
20 pm 0,1%. Po 1 godzinie przez sito 60 um przeszio 417, proszku, przez
sito 36 um 1;5%. a przez 20 um 0,5%. Wyniki te potwierdzajg. Ze proszek
znajduje sig w postaci zaglomerowanej.

4,10, Zwilzalnoséé proszku przez noéniki organiczne

Przydatnosé proszku do past elektronicznych ocenia sig poprzez pro-
be zwilzania go przez nosniki organiczne i szkliwa.

Miara zwilzalnodéci proszku srebra przez nosniki organiczne jest
punkt plyniecia Daniela. Pomiar teh wykonano w ten sposéb, Zze 5 g prosz-
ku srebra mieszano dodajac kroplami nosnik, do momentu az trzy ostatnie
krople zawiesiny spiywaly co 1 sekunde. Iloé¢ zuzytego nitrolaku nosni-
ka jest miarg zwilzalnodéci proszku przez nosnik organiczny. W omawia-~
nym badaniu noénikiem by} "Nitrolak", a ilosc¢ zuzytego nosnika wynosi-~
d8°5,3 ' nt,

Dla poréwnania ta sama wielkoéé dla proszku srebra GF uZywanego
w CNPME do produkcji past elektronicznych wynosi 4,1.
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4,11, zZwilzzlnodé proszku srebra przez szkliwa

Badano zwilzalnoéc¢ proszku srebra przez typowe szkliwa stosowane do
produkcji past elektronicznych (Fo=3, Fo-4, Fo-5 produkcji CNPME).
Na sprasowang pastylke proszku srebra nakiadano niewielka ilosc¢ szkliwa
i podgrzewano na mikroskopie grzewczym do temperatury topnienia szkliwa,
We wszystkich przypadkach kat zwilzania byl ostry, co éwiadczylo o do-
brym zwilzaniu proszku przez szkliwa,

4,12, Badania splikacyjne proszku srebra

Z omawianego proszku wykonano 8 past o skiadach odpowiadajgcych pas-
tom P-116, P-117, P-126, P-127, P-120, P-160, P-202 produkcji CNPME.
Pasty te poddano badaniom aplikacyjnym. Wszystkie pasty wykazaly zadowa-
lajgce parametry i speinialy wymagania techniczne stawiane tym pastom,

5. WNIOSKI

Proszek srebra otrzymany nova metodz ma niezbyt rozwinigte powierzch-
nige, o strukturze gabczastej i wystgpuje w postaci zaglomerowanej, Jed-
nak proszek ten ma tg wyzszoéc nad proszkami dotychczas stosowanymi, Ze
aglomeraty te latwo sie %lamig i rozcierajg.

Otrzymany proszek dobrze wspélpracuje z noénikami organicznymi stoso-
wanymi powszechnie do past elektronicznych, Jak wykazaly badania aplika=-
cyjne mozna go stosowaé do otrzymywania past bez klopotliwej operacji
otoczkowania kwasem stearynowym, co stanowi jego ogromna zalete w Ssto-
sunku do innych proszkdw,

Zastosowana metoda doswiadczen czynnikowych pozwolilan na okreslenie
najlepszych warunkéw prowadzenia.procesu otrzymywania proszkow srebra
do past elektronicznych przy zastosowaniu filtracji dynsmicznej i susze-
nia heteroazeotropowego przy minimalnej ilosci przeprowzdzonych ekspery-
mentéw, Zmniejszylo to bardzo koszty i czas prowadzonych eksperymentow,

Bedania te potwierdzily celowoé¢ stosowania metod matematycznych przy
opracowaniu nowych technologii chemicznych,
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