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Cbserwowany w ciqgu ostatnich kilkunastu lat bardzo szybki rozwéj przemystu
elektronicznego i pewnych pokrewnych mu galezi gospodarki narodowej wywiera
istotny wplyw na kierunki badar i opracowar naukowych oraz zakres stosowanych
metodyk, ze wzgledu na wzbogacanie bazy aparaturowej. Specyfika rozwoju prze-
myslu elektronicznego polega na ciqglym unowoczeénianiu starych, czy szybkim
wprowadzeniu zupelnie nowych technologii, a co si¢ z tym wiqze na wdrazaniv do
produkcji przemyslowej coraz nowszych rozwiqzas technologicznych i materialowych.
Pociqga to za sobq konieczno$é intensyfikacji prac badawczych i wdrozeniowych.

Jednq z metod pozwalajqcych na znaczne skrécenie cyklu badaf oraz zmniejsze-
nie czaso- i pracochlonnoéci eksperymentéw jest zastosowanie metod matematyczne-
go planowania doswiadczef. Metody oparte no planowaniu eksperymentéw i matema-
tycznej obrébce ich wynikéw pozwalajq, szczegélnie w przypadku braku szerokich
podstaw teoretycznych /tzn. znajomofci mechanizmu, kinetyki, struktury itp./, na
szybkie stworzenie modelu matematycznego procesu, znalezienie optymalnych warun-
k¢w jego prowadzenia czy wytypowanie najistotniejszych parametréw majqcych wplyw
na jego przebieg [1]

Przedstawione wyzej przyczyny spowodowaly, ze w trakcie opracowywania tech-
nologii nanoszenia rezystywnych warstw metalicznych /Ni-P/ na podloza ceramicz-
ne na drodze chemicznej, w celu zastosowania jej do produkcji wysokoprecyzyinych
rezystoréw niskoomowych, zdecydowano si¢ wykorzystaé matematyczne metody plano-
wania eksperymentéw w celu zbadania i zoptymalizowania warunkéw prowadzenio
proceséw aktywowania powierzchni podlozy ceramicznych przed procesem chemicz-
nego nanoszenia warstw Ni-P bedqcych fragmentem tej technologii.

1. SCHEMAT TECHNOLCGIi CHEMICZNEGC CSADZANIA WARSTW Ni-P
NA PCDtCZACH CERAMICZNYCH

Proces chemicznego osadzania warstw Ni-P polega na wykorzystaniu zachodzqcej
w podwyzszonej temperaturze, heterofazowej, outokatalitycznej redukcji jonéw NiZ+
przez wchodzqcy w sklad roztworu do metalizacji podfosforyn sodowy. Roztwér sta-
bilizowany jest przez dodatki zwiqzkéw buforujgcych, kompleksujqcych i stabilizu-
jacych [2-5].

W przypadku stosowania joko podloza ceramiki /lub innych materialéw dielektrycz-
nych/, konieczne jest, oprécz zwykle stosowanych operacji przygotowania /odtlusz-
czanie, trawienie itp./, naniesienie na powierzchnie podlozy katalizatora umozli-
wiajqcego inicjacije reakcji chemicznego niklowania.
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W zwiqzku z tym technologia chemiczne|j metalizacji dielektrykéw sklada sig
z szeregu operacii czqgstkowych /rys. 1 przedstawia schemat blokowy tej technolo-
gii/, ktcre mozna podzielié na:
- wstegne przygotowanie pedlozy,
- zacktywowanie powierzchni,
- chemicznq metalizacije,
- operacje koricowe.,
Pomigdzy rolejnymi procesami czqstkowymi stosuje sig¢ plukanie migdzyoperacyine.
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Rys. 1. Schemat blokowy technologii nanoszenia warstw metalicznych na podloza
dielektryczne na drodze chemicznej

2. AKTYWACJA PCDLOZY DIELEKTRYCZNYCH
PRZED CHEMICZNYM OSADZANIEM WARSTW Ni-p* *

Procesy aktywowania majq na celu osadzenie na powierzchni podlozy mikrozarod-
kéw metalu - katalizatora umozliwiajqcego inicjacje reakcji chemicznego niklowa-
nia. Spo&éd wielu metod aktywowania wybrano, joko najbardziej przydatnq dla pro-
dukciji rezystoréw na podlozach ceramicznych, aktywacje dwustopniowq. Metoda ta
polega na przeprowadzeniu kolejno dwéch operacji: sensybilizacji /uczulania/ po-
wierzchni i aktywacji.

Sensybilizacja polega no zanurzaniu podlozy do kwasnego roztworu soli cynowych,
a oktywacja na zanurzeniu ich do kwasnego roztworu soli palladowych. Konieczne
jest dokladne wyplukanie powierzchni podlozy zaréwno pomiedzy tymi operacjami,
jok i po zakoAczeniu aktywacji w celu zapobiezenia rozkladowi kolejnych roztwo-
réw. =3
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Analiza danych literaturowych wykazala ogromnq réznorodnoé sposobéw i czasu
prowadzenia poszczegélnych etapéw procesu, skladu roztworéw, stezef, pH, tempe-
ratury itp. Wedlug doniesied literaturowych warunki procesu, przy stosowaniu pod-
lozy ceramicznych, sq najczeiciej nastepujqce [2-13]:

- Sensybilizacja. Froces mozna prowadzié w wodnym roztworze chlorku cynawego
o stezeniv 0,0005 - 0,7 mola/dm3, zakwaszonym kwasem chlorowodorowym o steze-
niv koficowym 0,02 - 0,6 mola/dm3. Czas trwania operacji 10 - 900 s, tempera-
tura najczeéciej pokojowa /ok. 298 K/. Czesto roztwér zawiera dodatki stabilizujq-
ce, zwiekszajqce jego zwilzalnos¢ itp.

- Aktywacjo. Proces mozna prowadzié w wodnym roztworze chlorku palladawego
o stezeniv 0,005 - 0,10 mo|<:l/dm3 i pH réwnym 1,0 - 4,8,doprawionym kwasem
chlorowodorowym. Czas zanurzenia 10 - 120 s, temperatura najczeéciej pokojowa
/ok.298 K/ Czesto stosowany jest réwniez szereg dodatkéw.

- Plukanie realizuje sie w wodzie redestylowane| z mieszaniem lub w strumieniu
wody dejonizowanej w czasie 60 - 300 s, temperatura najczeéciej pokojowa /ok.
298 K/.

Obserwowany znaczny rozrzut warunkéw prowadzenia procesu aktywowania i skta-
du roztworéw spowodowany jest w duzej mierze brakiem zgodnego poglqdu zaréwno
na mechanizm przebiegu poszczegélnych operacji,jak i postaé oraz strukture produk-
téw kazdego etapu.

Pierwotnie proponowany, uproszczony schemat procesu:

sensybilizacja: S + Sn/||/aq S Sn/||/od

aktywacja: S - Sn/||/c|d i Pd/ll‘/:q — =5 Fd/O{:|d + Sn/IV/c|q

gdzie: S - powierzchnia podioza,
budzi wiele wqtpliwoéci i nie pozwala na cinterpretowonie szeregu danych
eksperymentalnych.

Obserwacje i zdjecia wykonywane przy uzyciv mikroskopu elektronowego wykazu-
ia, ze w wyniku sensybilizacji na powierzchni podlozy tworzq sie réwnomiernie
rozlozone wysepki o §ednicy kilkunastu do kilkudziesieciu R . Material, z ktérego
zbudowane sq wysepki, identyfikowano na podstawie dyfrakcji elektronowe| jako:
Sn,0,/OH/, [14], Sn/OH/, sCo.5 f15] i Sn0O, [16]. Nalezy zaznaczyé, ze

prazki dyfrakcyjne sq bardzo rozmyte, a poddanie prébki dzialaniu wiqzki elektro-
néw moze powodowaé rekrystalizacig, dehydratocje lub utlenianie zaadsorbowanej
warstwy . Bardziej prawdopodobne wydaje si¢, ze na powierzchni podloza tworzy

sie warstwo okwo-, chloro- i hydrokomplekséw cynawych i cynowych, ktére w wy-
niku plukania tworzq nierozpuszczalne uwodnione tlenki i wodorotlenki [17]. Po-
twierdzajq to badania wykonane przy uzyciu spektroskopii mdssbauerowsk iej [18, 19],
wykazujgce obecno§é na powierzchni dotychczas nie wyodrgbnionych zwiqzkéw cy-
nawych i cynowych.

Mechanizm adsorbcji powierzchniowej zachodzqcej w czasie sensybilizacji takze
nie zostal dostatecznie poznany. Proponowany jest szereg réznych modeli: bezpo-
gedniej chemisorbcji jonéw cynawych [20], adsorbeji "dwustopniowei" polegajqcej
na wstepnej adsorbcji koloidalnych czqsteczek shydrolizowanych zwiqzkéw cyno-
wych, na ktérych nastepuje chemisorbcja jonéw cynawych [21, 22] czy adsorbeji
fizyczne| czqstek koloidu zawierajqcych jony cyny na drugim i czwartym stopniu
utlenienia [18, 19].



Najbardziej uniwersalny mechanizm, oparty na polqczeniu koncepcji chemisorb-
cji i adsorbeji fizycznej zaproponowat D’Amico [23,24]. Wedtug jego teorii

w czasie sensybilizacji mogg biec réwnolegle dwa procesy:

- 'na powierzchni podloza adsorbuje sie warstewka ckwo-, chloro- i hydrokomplek-
séw cyny, ktéra w czosie ptukania hydrolizuje tworzqc uwodnione tlenki i wodo-
rotlenki,

- na powierzchni podloza adsorbujq sie czqsteczki koloidu zawierajqcego shydroli-
zowane zwiqzki cyny na drugim i czwartym stopniu utlenienia,

Procesy te biegnq réwnolegle i sq wspétzalezne /np. proces drugi zwigkszajqc
zwil2alno$é powierzchni ulatwia przebieg procesu pierwszego/, a wielko$¢ ich udzio-

tu w sumarycznym przebiegu sensybilizacji zalezy od pH, skladu, stezenia i wieku
roztworu, sposobu przygotowania powierzchni oraz sposobu realizacji procesu sensy-
bilizacji i ptukania.

Koncepcja D’Amico jest niewqtpliwie najbardziej uniwersalna i pozwala na totwq
interpretacje wiekszoéci danych eksperymentalnych. Duzq jej wodq jest nieprecyzyj-
ne okreélenie udziatu obu proceséw konkurencyinych.

Réwnie wiele wqtpliwoéci budzi mechanizm procesu cktywacji i postaé, w jakiej
wystepuje katalizator. Powszechny jest poglad, ze w czosie cktywacji zachodzi
reckcjo red-ox miedzy jonami polladawymi a zoadsorbowanymi zwiqzkami cynawy-
mi .z utworzeniem mikrozorodkéw metalicznego palladu. Potwierdzajq to badania
z uzyciem mikroskopu elektronowego wykazujqce wyspowq strukture katalizatora,
"odbijajqeq" rozktad sensybilizatora i dyfrokeji elektronowej, na podstawie ktérej
stwierdzono obecno$é na powierzchni podlozy metalicznego palladu. Z drugiej stro-
ny wykazano mozliwoé¢ bezpoéredniej aktywacji roztworem zawierajqcym wylqcznie
jony palladu,bez uprzedniej sensybilizacji lub sensybilizacji roztworem zwiqzkéw cy-
nowych, kiedy reckcjo red-ox zachodzié nie moze [25, 26].

Przedstawione wyze| wqtpliwosci dotyczqce mechanizmu proceséw zachodzqeych
w czasie operacji cktywowania i postaci adsorbujqcych sie zwiqzkéw oraz bardzo
szerokie przedzialy zmiennoéci parametréw procesu wynikajqce z doniesief |iteratu-
rowych stworzylty bardzo trudnq sytuacie przy opracowywaniu warunkéw technolo=~
gicznych procesu aktywowania podlozy ceramicznych. W celu poznania natury i ki-
netyki tego ztozonego procesu, a nastepnie wybrania optymalnych warunkéw jego
prowadzenia, naiezalo \.ykonaé kompleksowe badania podstawowe, co ze wzgledu
na ich czasochlonno$é znacznie opéinitoby opracowanie technologii chemicznego
osadzania rezystywnych warstw Ni-P no podlozach ceramicznych. Zostosowanie
w tym przypadku metod planowania do$wiadczer i matematycznej obrébki wynikéw
eksperymentéw jest klasycznym przykladem korzyéci /w postaci zdecydowanego przy-
spieszenia proc/, jokie mozna uzyskaé, szczegélnie w przypadku badar skompliko-
wanych proceséw o nieznanym |ub budzqcym waqtpliwoséci mechonizmie.

3. SPCSOB PROWADZENIA EKSPERYMENTOW

Analizo danych literaturowych oraz wstgpne proce badawcze [2] pozwolilty przy-
jaé joko podstawowy proces o nastepujqcym schemacie:
- odtluszczanie powierzchni podlozy w acetonie w czasie 600 s,
- ptukanie w strumieniu biezqcej wody dejonizowanej w czasie 120 s,
- trawienie prébek w 1% roztworze kwasu fluorowodorowego w czasie 300 s,
- plukanie w strumieniu biezqcej wody dejonizowonej w czasie 120 s, 3
- sensybilizacja w wodnym roztworze chlorku cynawego o stezeniu 0,066 mola/dm”,
zokwaszonym kwasem chlorowodorowym o stgzeniu koficowym 0,25 mola/dm®
w czasie 900 s,
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- ptukanie w strumieniu biezqcej wody dejonizowane| w czasie 120 s, 3
- aktywacja w wodnym roztworze chlorku palladawego o stezeniu 0,0056 mola/dm”,
zakwaszonym kwasem chlorowodorowym do pH réwnego 1,6, w czasie 120 s,
- plukanie w strumieniu biezqce| wody dejonizowanej w czasie 120 s,
- chemiczne osadzanie warstw Ni-P w roztworze bursztynianowym o sktadzie:
uwodniony siarczan niklawy /NISO + 7H O/ - 0,1 mola/dm3

podfosforyn sodowy - 0,2 mola/dm
bursztynian sodowy /CHpCOONa/y - Q,O] mola/dm
kwas bursztynowy /CHCOOH/o - 0.Uo mola/dm

pH roztworu doprawione kwasem siarkowym do wartoéci 4,0,
temperatura 333 #1 K, czas osadzania - 900 s,
- ptukanie w strumieniu biezqcej wody dejonizowanej w czasie 600 s,
- suszenie prébek w promienniku podczerwieni.

Wszystkie procesy czqstkowe poza metalizacjq i suszeniem prowadzono w tempe-
raturze pokojowej /fok. 298 K/.
Jako podloza stosowano watki z ceramiki mullitowej R-1 o dlugotci 7,3° 10 :

i gednicy 2,2°10 3m. Prébki /gednio 50 szt./ umieszczano w urzqdzeniu bebno-
wym z silnikiem elektrycznym umozliwiajqcym wykonywanie przez beben ruchu obro-
towego z czestotliwoéciq 10 obr/min. Beben wraz z prébkami umieszczano kolejno
w szklanych zbiornikach 300 ml zawierajgcych odpowiednie roztwory lub umozliwia-
jacych przeply.. wody pluczqcej /jedynie zbiornik zawierajqcy roztwér trawiqcy

- 1% HF byt wykonany z polipropylenu/. Po zakorficzeniu proceséw aktywowania
prébki przenoszono do drugiego wzqdzenia bebnowego /w wyniku przeprowadzonych
proceséw fcianki bebna ulegly zadktywowaniu i zostalyby pokryte warstwq Ni-P/

i umieszczano w zbiorniku zawierajqcym roztwér do metalizacji. Po zdkorhczeniu
procesu osadzania i wyptukaniu prébek wysypywano je z urzqdzenia bgbnowego i su-
szono w promienniku podczerwieni.

4. WYNIKI | DYSKUSJA

Przy wykonywaniu eksperymentéw wykorzystano plan Boxa-Behnkena na trzech po-
ziomach ze wzgledu na mozliwoéé uzyskania matematycznego modelu procesu w pos-
taci wielomianu drugiego stopnia ze wspéldziataniami dwéch czynnikéw. Plan ten
gwarantuje réwnomierne rozmieszczenie informacji w przestrzeni czynnikowej, co
pozwala na znalezienie przebiegu badanych funkcji wyjscia przy stosunkowo niewiel-
kiej liczbie doé$wiadczen.

Wedtug doniesieri literaturowych na efektywno$é zaaktywowania powierzchni pod-
fozy wywiera wplyw znaczno liczba parametréw procesu. Niecelowe jest jednak
znajdowanie modelu uwzgledniajgcego dziatanie wszystkich mozliwych czynnikéw
ze wzgledu na trudnosci przy opracowywaniu tak dwzej liczby danych oraz analize
otrzymywanych w wyniku réwnar regresji. Na podstawie analizy literaturowej oraz
wstepnych prac badawczych wytypowano wigc celem poddania optymalizacji cztery
czynniki, ktérych wplyw wydawat sie byé najbardziej istotny . Wybrane czynniki
oraz przedzialy ich zmiennoéci przedstawia tabela 1.

Jako funkcje odpowiedzi charakteryzujqce efektywnosé zacktywowania powierzchni
podlozy wybrano: rezystancje prébek i mase niklu osadzonego na powierzchni po sta-
lym czasie osadzania. Sq to wielkosci charakteryzujqce szybkoéé chemicznego osa-
dzania warstw Ni-P, joko ze przy zachowaniu stalych warunkéw prowadzenia proce-
su /sktad roztworu do chemicznej metalizacji, pH, temperatura itp./, zawartosé fos-
foru w warstwach jest stata.
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Tabela 1}

Przestrzefi czynnikowa i funkcje odpowiedzi

= .Nr - Nazwa zmiennej Prz-edzlc"{ - Jednostki
zmiennej zmiennosci
| Stezenie chlorku cynawego, 3
/SnC|2/ w roztworze do 0,044-0,088 | mol/dm
é sensybilizacji
2 X, Czas sensybilizacji 120 - 720 s
g X3 Stezenie chlorku pallada- 3
= wego /PdCIz/ w roztworze 0,0084-0,0120 | mol/dm
)
- do dktywaciji
£ X4 Stosunek molowy stezeri
[y SnCL ,/SnCl,, w roztworze 0-10 %
v 4 2
do sensybilizacji
:g Y,f Masa osadzonego niklu na 2
g--'f jednostke powierzchni g/m
Ag‘ 8 podloza Q
]
4 0o Y2 Rezystancja prébek
Tabela 2

Zmiany zawartosci fosforu w warstwach Ni-P dla kolejnych csadzer prowadzonych
w tych samych warunkach

Nr prébki I I 11 \Y Vv Vi
Zawarto$é fosforu

w warstw ie 10,00 10,96 10,15 10, 81 11,34 10,74
Ni-P /fxwag/

Wyniki oznoczer zawartoici fosforu w warstwach Ni-P osadzanych przy zachowaniu
stalosci parametréw prowadzenia procesu przedstowia tabela 2. W przypadku zasto-
sowania dostatecznie krétkich czaséw osadzania wielkosci wybrane joko funkcije od-
powiedzi charcktelyzujq poczqtkowe stadium wzrostu warstw, ktérego kinetyka w spo-
séb istotny zalezy od efektywnosci zaoktywowania powierzchni.

Wyniki eksperymentéw wykonanych wedlug losowego planu Boxa-Behnkena poddano
opracowaniv matematycznemu z zastosowaniem algorytmu Gaussa, co pozwolilo na
uproszczenie uzyskanych réwnai regresji przez eliminacje nieistotnych wspdlczynni-
kéw. W rezultacie uzyskano réwnania regresji w postaci:
~ masa osadzanego nikiu

2
Y]=I,O92 i 0,0548x4 = 0,0515x4 = O,0585x]x2.



Wartosci odchyleri standardowych wspéiczynnikéw regresji /Sa./ i poziom prawdo-
podobiefistwa, z jokim je wyznaczono, przedstawia tabela 3 , ‘" blqd modelu wyzna-
czany przy poziomie prawdopodobiedstwa 0,963 wynosit 0,0772, o wspétczynnik
korelacji wielokrotnej 0,69.

- rezystancja prébek

Y, = 5,48533 - 0,664x, + 0,656x 3 + 0_hbBx.  + 0,23x. .
2 4 4 Ix2 1

Warto§é odchyled standardowych wspéiczynnikéw regresji /Sa./ i poziom prawdo-
podobiefistwa, z jokim je wyznaczono, przedstowia tabela 3 ,” blqd modelu wy-
znaczony przy poziomie prawdopodobierstwa 0,982 wynosit 0,806, a wspéiczynnik
korelacji wielokrotnej 0,66.

Analiza réwnati regresji oraz dwuwymiarowych przekrojéw przestrzeni czynnikowej
pozwala no sformulowanie nastepujqcych wnioskéw i spostrzezen:

- Przedzialy zmiennoéci badanych parametréw zostaly dobrane prawidlowo - wspéi-
czynniki a. danego réwnania majq zblizone wartoéci liczbowe.

- Stwierdzono duiq zgodno$€é postaci réwnaii regresji obu funkcji odpowiedzi. Ponie~
waz funkcje odpowiedzi sq ze sobq zwigzane /wzrost masy osadzonego niklu,
czyli wzrost §edniej gruboéci warstw powoduje spadek rezystancji prébek/, uzys-
kanie tego typu zgodnoéci generalnie potwierdza prowidlowe wykonanie ekspery-
mentu .,

- Stwierdzono znaczny wplyw, jaki na proces cktywowania powierzchni ceramicz-
nych wywierajq czynniki nie uwzglednione w badaniach optymalizacyjnych. Wska~
zuje na to warto€ wspétczynnika korelacji modelu wynoszqca odpowiednio 0,66
i0,69.

- Uzyskane duze wartosci wspblczynnikéw stalych réwnaii regresji /Oo/' wskazujqce

na malq czulo§é procesu na zmiany badanych porometréw, spowodowane sq posed-
nimi metodami pomioru efektywnoéci zaoktywowania powierzchni podlozy .

= Zmlony stezenia PdCl. w roztworze do oktywacji, w badanym zakresie zmienno¢-
ci nie wplywajq na efektywnosé procesu /czynnik x. nie wystepuje w réwnanjach
regresji/. Wskazuje to na podstawowe znaczenie, jokie posiada sensybilizacja -
gesto§é powierzchniowa i oktywno§é zarodkéw katalitycznych limitowana jest
zatem przez ilog€, postaé i strukture adsorbujacych sie na powierzchni podlozy
zwiqzkéw cynowych i cynowych.

Tabelo 3

Woartokci wspélczynnikéw regresji i ich odchylef standardowych oraz poziom prawdo-
podobiefistwa, z jokim zostaly wyznaczone dla kolejnych funkcji odpowiedzi

Wspétczynnik Odchylenie Poziom
- regresji standardowe prawdopodobiefistwa
A a_ = 1,0920 0,019077 0,999999
Y, - moso osadz. o: = 0,0548 0,021329 0,989
niklu o] = 0,0515 0,028616 0,915
- 0,0585 0,036943 0,87
B oo = 8,48533 0,198715 1,0
a, = -0,664 0,222170 0,9932
Y, - rezystoncja 4 = 0,656 0,298072 0,961
prébek a, '0, 588 0,384809 0,8
° =0,23 0,22217 0,68




- Wykazano wystepowanie optymalnej zawartoéci dodatku chlorku cynowego do roz-
tworu do sensybilizacji. Optymalny stosunek molowy jonéw Sn [V do Sn Il wy-
nosi 7,5% /rys. 2a i b/. Dodatek jon6éw Sn/IV/ wplywa w sposéb istotny na me-
chanizm adsorbcji zwiqzkéw cynowych i czesto jest polecany celem modyfikacii
roztworu.
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Rys. 2a. Masa osadzonega Ni /linie jednakowej wartosci/ w funkcji stezenia chlor-
ku cynowego w roztworze do sensybilizacji /x]/ i stosunku molowego stezen SnC|4/

/SnCI2 w roztworze do sensybilizacji /x4/. Przekr6j przestrzeni czynnikowei dla
czasu sensybilizacji /x2/ =120 s i stezenia chlorku palladawego w roztworze do
aktywacji /x3/ = U.ul molc/dm3

Rys. 2Zb, Rezystancja prébki /linie jednakowej warto&ci/ w funkcji stezenia chlorku
cynowego w roztworze do sensybilizacji /x,/ i stosunku molowego steze SnCl,/
/Sn Cl2 w roztworze do sensybilizacji /x4/. Przekréj przestrzeni czynnikowej dla

czosu sensybilizacii /x2/—— 120 s i stezenia chlorku palladawego w roztworze do

aktywaciji /x3/ = 0,01 molc/dm3
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- Stwierdzono, ze przy optymalnej wartosci czynnika x, /stosunku molowego

Sn IV do Sn Il réwnego 7,F%/ wystepuje korelacja migdzy stezeniem chlorku
cynawego w roztworze do sensybilizacji a czasem prowadzenia tego procesu.
Analiza rys. 3 wykazuje, ze niekorzystne jest prowodzenie procesu zaréwno
przy niskich stezeniach SnCl, 1 krétkich czasach /prawdopodobnie ze wzgledu
na malq jego szybkof&/, jok i przy wysokich stezeniach SnCI i dtugich czo-
sach trwania procesu/Av tych warunkach zachodzié mogq procesy i przemiany
powodujqce powstawanie no powierzchni struktur niekorzystnych z punktu widze-
nia aktywacji podlozy/. Uzyskana zalezno§é pozwala na optymalny dobér para-
metréw x. i X9 /stezenia SnCI2 i czasy sensybilizacji/ oraz no sterowanie prze-

biegiem procesu.
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Rys. 3. Masa osadzonego Ni /linie jednckowej wartoéci/ w funkcji stezenia chlor=
ku cynawego w roztworze do sensybilizacji /x / 1 czasu sensybilizacji /x2/

Przekr&j przestrzeni czynnlkowe| dla stezenia chlorku palladowego w roztworze do

oktywacji /x / = u.ui molo/dm? i stosunku molowego SnCl /SnCI w roztworze do
4

sensybilizacji /x4/ =7,%%

Nalezy podkreslié, ze celem wyjafnienia stwierdzonych zaleznosci /np. broku
wplywu zmian stezenia PdCl., czy wystepowania optymalnej wartoéci stosunku mo-
lowego Sn/IV/ /Sn/ll/ itp./, konieczne jest przeprowadzenie szerszych badaf pod-
stawowych, ktére sq obecnie realizowane i bedq przedmiotem oddzielnej publikaciji.

5. PODSUMOWANIE

Zastosowanie statystycznych metod plonowania eksperymentéw i optymalizacii
procesu pozwolilo na:

- dokladne przebadanie zalozonej przestrzeni czynnikowej przy minimalnej ilosci
wykonanych doéwiadczef,

- pelng analize bledéw modelu i eksperymentéw,
- uzyskanie modeli matematycznych procesu w postaci analitycznej i graficznej.
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Analizujqc otrzymane modele:

wyznaczono obszary optymalnych wartoéi badanych porametréw,

stwierdzono istnienie czynnikéw majqcych istotny wplyw no proces aktywowania,
a nie uwzglednionych w badaniach oraz oszacowano iloskciowo wielkoéé tego
wplywu.
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