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Wptyw obrébki powierzchni przy uzyciu zimnej plazmy
na przyczepnos¢ powtoki galwanicznej do kompozytu
grafitowego i jej przydatnos¢ w procesach

lutowania miekkiego

The influence of cold plasma-surface modification on the grip
of the electroplating finish to graphite composite
and for its usefulness in soldering processes

Streszczenie

W artykule przedstawiono problematyke dotyczaca przy-
gotowania powierzchni kompozytu grafitowego przed natoze-
niem galwanicznej powtoki miedzianej i jej wptyw na proces
lutowania miekkiego w potgczeniach z materiatami metalicz-
nymi. Na prébki z kompozytu grafitowego, ktérego powierzch-
nie przygotowano réznymi metodami, oraz w koricowej ob-
rébce przy uzyciu zimnej plazmy, wytworzonej w atmosferze
argonu, naniesiono galwanicznie warstwe miedzi, a nastep-
nie wykonano badania przyczepnosci powtoki do podtoza.
Wyniki te poréwnano z wczesniej przeprowadzonymi pomia-
rami wytrzymatosciowymi ztgczy kompozytu z naniesiong
powtokg miedziang, lutowanych na miekko z elementami
ze stopu aluminium PA38 (6060).

Stowa kluczowe: kompozyt grafitowy; lutowanie miekkie;
powtoki galwaniczne; zimna plazma

Abstract

In the article issues concerning preparing the surface
of graphite composite before putting the galvanic copper
layer and its influence on the soldering process were de-
scribed in connections with metallic materials. To sam-
ples of graphite composite, of which the area was prepared
with different methods, and in final processing using cold
plasma, produced in the atmosphere of argon, galvanic
a layer of copper was put, and then a research on the grip
of the layer was performed to base material. The results
were compared with earlier conducted endurance meas-
urements of connectors of composite with the copper lay-
er, soldered on softly with elements of the alloy of PA38
aluminium (6060).

Keywords: graphite composite; soldering; galvanic coats;
cold plasma

Wstep

Spajanie materiatow takich, jak ceramika, grafit i mate-
riaty kompozytowe na osnowie grafitu stanowi zwykle duzy
problem technologiczny. Potgczenia te sg zwykle wykony-
wane poprzez procesy lutowania wysokotemperaturowe-
go w prozni, w ktérych decydujgcy wptyw majg zjawiska
o charakterze dyfuzyjnym [6]. Obserwujgc liczne doniesie-
nia literaturowe méwigce o wptywie obrébki zimng plazma
na stan i aktywno$¢ powierzchni materiatéw [3,7,8,11],
ktore zostaty przygotowane przy uzyciu tej technologii,
mozna przypuszczaé, ze moze ona poprawi¢ powierzch-
nie takze dla potrzeb naktadania powtok galwanicznych.
Potaczenia materiatdéw wytworzonych na osnowie grafitu
z aluminium i jego stopami znajdujg zastosowanie w urzg-
dzeniach przewodzgcych prad elektryczny, dlatego tez
ztgcza muszg cechowacé sie odpowiednig przewodnoscia

elektryczng i wytrzymatosciag mechaniczng. Dobrg prze-
wodnos$¢ elektryczng mozna uzyskaé stosujgc potgcze-
nie metaliczne uzyskane w procesie lutowania miekkiego.
Lutowanie grafitu w sposéb bezposredni jest jednak niemoz-
liwe do wykonania z uwagi na brak jego zwilzalnosci lutami
miekkimi [9,10].

Materiaty uzyte do badan

W badaniach zastosowano materiat kompozytowy na bazie
koksu pakowego z dodatkiem grafitu (spetniajgcego funk-
cje smaru) i 40% wag. ziaren Cu jako napetniacza, sklejo-
nych zywicg wypalong do wegla szklistego, dostarczonego
przez firme Carbo-Graf Sp. z 0.0., z Raciborza.
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Wyzej wymieniony materiat poddano obrébce przygoto-
wania powierzchni, natozono warstwe powtoki galwanicznej
miedzianej, a nastepnie poddano badaniom przyczepnosci
powtoki do podtoza metodg ,pull-off” przy uzyciu testera
ELCOMETER 510, wg normy PN-EN 1SO 4624:2004.

Zakres badan

Zrealizowano nastepujgcy zakres badan:

a) przygotowanie powierzchni materiatu kompozytowego:

— odtluszczanie ultradZzwiekowe,

— aktywacja w bezwodniku chromowym;

b) pomiary zwilzalnos$ci powierzchni kompozytu grafitowe-
go po kazdym ze sposobéw przygotowania powierzchni;

¢) pomiary chropowatosci powierzchni kompozytu grafito-
wego przed natozeniem powtoki galwanicznej;

d) wstepne zarysowanie powierzchni przed natozeniem
warstwy galwanicznej za pomocy gtowicy 10 mm testera
ELCOMETER 510 [2];

e) obrdébka powierzchni przy uzyciu zimnej plazmy;

f) naniesienie galwanicznej powtoki miedzianej na kompo-
zyt grafitowy;

g) pomiary przyczepnos$ci powtoki galwanicznej do powierz-
chni kompozytu grafitowego metodg zrywania powtoki
(metoda pull-off);

h) opracowanie wynikéw i wnioski.

Przygotowanie powierzchni materiatéw przed natoze-
niem powtoki galwanicznej ma zasadnicze znaczenie dla jej
przyczepnosci do podtoza, a w przypadku powtok stanowia-
cych warstwy posrednie w potgczeniach lutowanych wazne
tez jest znaczne rozwiniecie powierzchni oraz usuniecie
wszelkiego rodzaju pozostatosci po obrébce strumieniowo-
$ciernej. Do badan wytypowano nastepujgce sposoby przy-
gotowania powierzchni:

— obrébka szlifierska,

— obrébka strumieniowo-$cierna,

— obrébka chemiczna,

— obrébka przy uzyciu zimnej plazmy w atmosferze argonu
wczesniej przygotowanych podtozy.

Przygotowanie powierzchni materiatu
kompozytowego

Szlifowanie prébek przeprowadzono przy uzyciu papieru
$ciernego o gradacji 180. Obrébke strumieniowo-$cierng
zrealizowano przy uzyciu korundu o gradacji 30. Po obrébce

szlifierskiej probki byty myte w myjce ultradZzwiekowej, ptu-
kane, aktywowane w roztworze bezwodnika chromowego,
ponownie ptukane i suszone. Cze$é prébek bezposrednio
przed obrébka galwaniczng poddano obrébce przy uzyciu
zimnej plazmy, wytworzonej w atmosferze argonu (rys. 1) [11].

Plazma, ze wzgledu na odmienne od fazy statej, ciekiej
i gazowej witasciwosci, powstaje w temperaturach, w kto-
rych $rednie energie kinetyczne czastek przekraczajg war-
tos¢ potencjatu jonizacyjnego. Plazma niskotemperaturowa
jest najczesciej gazem zjonizowanym w niewielkim stopniu,
o duzej lub bardzo duzej zawartosci czgstek neutralnych
w sktad ktérej wchodzg jadra atomoéw, czastki elementarne
(wolne elektrony), a takze, atomy, ich jony oraz czgsteczki.
Zastosowanie takiej plazmy pozwala na zwiekszenie energii
powierzchniowej tgczonych materiatéw. Plazma tego typu
stosowana byta do tej pory tylko do obrébki powierzchni
tworzyw sztucznych w celu otrzymywania specjalnych wia-
$ciwosci potrzebnych do proceséw klejenia, czyszczenia
czy poprawy zwilzalnosci lub $cieralno$ci [3,4].

Zaprojektowane urzadzenie do obrébki plazmowej cha-
rakteryzuje sie mocg 300 W oraz napieciem pracy 18 kV.
Oddziatywanie plazmy na powierzchnie kompozytu grafito-
wego spowoduje znaczne zwiekszenie energii powierzchnio-
wej (zmniejszenie kata zwilzania), co przyczyni sie do lepszej
przyczepnos$ci nanoszonej powtoki [4].

Badania aktywnosci powierzchni

Obrébka powierzchni i jej wptyw na parametry zwilzal-
nosci powierzchni, zbadano przy uzyciu metody kroplowej
(Test Tinte) Firmy Tigres GmbH [5] (tabl. I) oraz poréwnawczo

Tablica I. Wyniki testu kroplowego na energie zwilzalnosci po-
wierzchni po réznych rodzajach przygotowania powierzchni kompo-
zytu grafitowego

Table I. Results of the drop test for energy of surface wettability
after different types of surface preparation of graphite composite

Rodzaj testu [mN/m]

Rodzaj obrobki

Szlifowanie

Szlifowanie+plazma

Strumieniowo-$cierna

Strumieniowo-$cierna+plazma

@ - brak zwilzania, @ - zwilzanie

Rys. 1. Obrébka materiatu kompozytowego przy uzyciu zimnej plazmy: a) widok ogélny, b) pomiar temperatury plazmy kamerg termowizyjna
Fig. 1. Treatment of a composite material using a cold plasma: a) general view, b) plasma temperature measurement with a thermal imager
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gdzie byto to mozliwe przy zastosowaniu analizatora energii
powierzchni KRUSS DS. AHT-12 z oprogramowaniem HTM
firmy Reetz GmbH (rys. 2).

Badania przy uzyciu analizatora ATH12 firmy KRUSS
mozliwe byly do wykonania tylko dla prébek szlifowanych
i potwierdzity one wyniki testu kroplowego. Jedynie dla ob-
rébki strumieniowo-$ciernej z oddziatywaniem plazmy uzy-
skano zwilzanie w kazdym tescie.

Rys. 2. Analizator energii powierzchniowej firmy KRUSS model
AHT12 (a, b)
Fig. 2. Surface energy analyzer KRUSS model AHT12 (a, b)

Pomiary chropowatosci powierzchni

Rodzaje obrébki powierzchni oraz otrzymane parametry
chropowatosci R, i R, przedstawiono w tablicy Il. Zgodnie
z oczekiwaniami, najwiekszg chropowatos$¢ uzyskano dla po-
wierzchni przygotowanych poprzez obrébke strumieniowo-
$cierng. Oddziatywanie plazmy spowodowato nieznaczne
wygtadzenie tych powierzchni. Podane wyniki sg warto$cia-
mi $rednimi z trzech pomiaréw.

Pokrywanie probek powtoka galwanicznag

Do pokrywania prébek kompozytowych wybrano powto-
ke miedziang. Proces pokrywania realizowano przy uzyciu
bezcyjankowej alkalicznej kapieli do miedziowania SUR-
TEC 864. Jest to kagpiel wytworzona na bazie pirofosfora-
néw [5,12] (rys. 3).

Parametry pokrywania galwanicznego byty nastepujace:
— temperatura procesu: 60 °C,

— czas procesu: 60 min,
— gestos$é pradu: 3 A/dm?

Na rysunku 4 pokazano przekréj poprzeczny naniesio-
nych powtok miedzianych na podtozu kompozytu grafito-
wego, przygotowanego przez szlifowanie i obrébke stru-
mieniowo-$cierna.
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Tablica Il. Wptyw rodzaju obrébki powierzchni na wielko$¢ parame-
tru chropowatosci materiatu kompozytowego

Table II. The influence of the surface treatment type on the rough-
ness parameter of the composite material

Rodzaj obrobki Ra [pm] R, [um]
Szlifowanie 2,71 18,38
Szlifowanie+plazma 2,62 17,14
Strumieniowo-$cierna 9,49 52,09
Strumieniowo-$cierna+plazma 7,56 45,83

Rys. 3. Zestaw do naktadania miedzianej powtoki galwanicznej
z kapieli alkalicznej

Fig. 3. Stand for applying a copper galvanic coating from an alkaline
bath

Rys. 4. Powtoki miedziane na podtozu kompozytu grafitowego,
przygotowanego przez: a) szlifowanie, grubo$¢ powtoki 35 pm,
b) obrébke strumieniowo-$cierng, grubosé¢ powtoki 20+50 um;
1- powtoka Cu, 2 — kompozyt grafitowy

Fig. 4. Copper coatings on a graphite composite substrate prepared
by: a) grinding, 35 pm coating thickness, b) abrasive blasting, coat-
ing thickness 20+50 pm; 1— Cu coating, 2 — graphite composite
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Test przyczepnosci powtoki miedzianej
do kompozytu grafitowego

Test przyczepnosci natozonych powtok miedzianych
na powierzchnie przygotowanych w rézny sposéb prébek
z kompozytu grafitowego przeprowadzono przy uzyciu urzg-
dzenia ELCOMETER 510 z glowica zdzierajgca @10 mm (rys. 5).

Wstepnie zarysowano urzadzeniem probki nie pokryte,
aby okresli¢ punkt odniesienia dla poszczegélnych rodzajow
podtoza [1].

Otrzymane wyniki zamieszczono w tablicy I, poréwnujac
je zwczesniej otrzymanymi wynikami ze statycznej proby Sci-
nania potgczen lutowanych detali ze stopu aluminium PA38.

20 mm

Rys. 5. Tester przyczepnosci powtok ELCOMETER 510 z gtowicami
pomiarowymi
Fig. 5. Adhesive tester ELCOMETER 510 for coatings with measur-
ing warheads

Tablica Ill. Wyniki testu wytrzymato$ci na oderwanie powtoki galwa-
nicznej od podtoza

Table Ill. Results of the test of resistance to peeling off the galvanic
coating from the substrate

Naprezenie Wytrzymatosé
. potrzebne R: Srednia
Przygotowanie . -
Lp. . . do oderwania z prob
powierzchni .
powtoki Pz statycznego
[MPa] $cinania [MPa]
1. szlifowanie 7,0 6,3
2. szlifowanie+plazma 9,6 94
3 obrébka §t_rum|en|owo- 148 125
-$cierna
4 obro’bl'(a strumieniowo- 228 176
-$cierna+plazma

Charakter potgczenia natozonych powtok galwanicznych
miedzianych na podtoze z kompozytu grafitowego obrabia-
nego przez obrobke szlifierskg byt przewaznie adhezyjny.
Natomiast w przypadku probek po obrébce strumieniowo-
$ciernej i obrébka z uzyciem zimnej plazmy, charakter pota-
czenia byt mieszany, tj. czesciowo adhezyjny, a czesciowo
kohezyjny.

Whnioski

Na podstawie przeprowadzonych badan sformutowano nastepujace wnioski:
1. Wytwarzanie dobrej jakosci potgczen kompozytu grafitowego ze stopem aluminium PA38 metoda lutowania miekkiego
wymaga zastosowania galwanicznej warstwy posredniej Cu o grubos$ci ok. 5+50 um naniesionej na podtoze grafitowe.
2. Decydujacy wptyw na przyczepnos$é naniesionych powtok miedzianych na podtoze z kompozytu grafitowego ma spo-
s6b przygotowania powierzchni materiatu podtoza. Zastosowanie obrébki strumieniowo-$ciernej powierzchni potagczonej
z obrébka zimng plazma z zastosowaniem argonu, umozliwia prawie dwukrotny wzrost wytrzymatosci na oderwanie

powtoki od podtoza.

3. Zastosowanie dodatkowo obroébki zimng plazma powierzchni pod pokrycie galwaniczne zwieksza w sposéb znaczacy

przyczepnos$¢ powtoki do podtoza.
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