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Tiivistelma

Tassa tyossa tutkitaan kuparisen nauhan rakeenkasvutaipumusta lampokasittelya
sisaltavassi jatkoprosessoinnissa, jossa kupari liitetdan yhteen keraamin kanssa.
Tyossa pyritdan loytamadn laboratoriomittakaavassa toimiva testausmenetelma,
jolla rakeenkasvutaipumus voidaan todentaa ennen materiaalin lahettamista asi-
akkaalle jatkoprosessoitavaksi.

Tyossa selvitetddn piirilevyteknologian roolia ja kuparin merkitystd sahkoistyvassa
nyky-yhteiskunnassa, syvennytaan yleisimpiin piirilevyteknologioihin seka niissa
kaytettavien materiaalien ominaisuuksiin ja vaatimuksiin. Rakeenkasvuun vaikut-
tavia tekijoita tutkitaan ja kuparin prosessoinnin aikana tapahtuvien muutosten
merkitysta tunnistetaan lopullisten materiaaliominaisuuksien muodostumisessa.

Tyon kokeellisessa osuudessa kuparin rakeenkasvutaipumuksessa pyrittiin havait-
semaan eroja erilaisten materiaalien valilla. Laboratoriokokeet toteutettiin hehkut-
tamalla naytekuparia erilaisissa asiakkaan prosessia mallintavissa olosuhteissa ja
analysoimalla hehkutuksen jilkeista raerakennetta seka vertaamalla raekokoa
madritettyihin raja-arvoihin.

Tyon puitteissa suoritetuissa testeissi havaittiin rakeenkasvutaipumuksessa eroja
materiaalien valilla ja 16ydettiin kriittisia pisteita, jolloin materiaali alkaa reagoida
ei-toivotusti muista koeparametreista huolimatta. Kriittisia pisteitd tunnistettiin
hehkutuslampotiloissa ja happipitoisuuksissa. Naita 16ydoksia voidaan hyodyntaa
jatkotutkimuksessa, jossa parametreji ja kokeen toistettavuutta pyritaan toistojen
kautta tarkentamaan.

Avainsanat Kupari, rae, rakeenkasvu, rakeenkasvutaipumus, piirilevy, tehoelekt-
roniikka
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1 Johdanto

Metallinen kupari on punertavan ruskea jalometalli, jota voidaan hyodyntaa
monipuolisesti erinomaisen siahkon- ja lammonjohtokykynsa seka helpon
tyostettavyyden ansiosta. Jotta kuparia voitaisiin hyodyntaa nyky-yhteiskun-
nan vaativiin tarpeisiin, kdy se pitkin jalostusketjun lapi, jonka lopputulok-

sena on kuvan 1 kaltaista puhdasta kuparinauhaa tai -levya. [1]

Kuva 1. Puhdasta kuparia leikattuna paloiksi kuparinauhatuotannossa [2]

Kuparia on luonnon alkuaineyhdisteina erilaissa muodoissa kaikkialla. Sita
on loydettavissa rikkaina esiintymina maaperassa seka hivenaineena maasta
ja vesistoista kaikkialla maapallolla. Kuparin yleisyyden takia ihmiset ovat
osanneet kiyttda kuparimetalleja noin 10 000 vuoden ajan. Kuparin tarve on
kasvanut teknologian kehityksen mukana huomattavasti viimeisten vuosi-

kymmenien aikana. [3]

Kaikkialla maailmassa tapahtuu muutoksia, kuten ilmastonmuutos, jotka
horjuttavat luonnon ja yhteiskunnan tasapainoa aiheuttaen suuria vaihteluja
muun muassa energian ja materiaalien tarpeeseen ja saatavuuteen. Tutki-
mustiedon pohjalta on tunnistettu, ettd ilmastonmuutosta voidaan hidastaa
vahentamalla fossiilisten polttoaineiden kayttoa. [4] Fossiilisten polttoainei-

den kaytto on kuitenkin korvattava muilla menetelmilla, kuten sahkoisilla



ratkaisuilla. Sahkoisiin ratkaisuihin tarvitaan kuitenkin suuria méaria erilai-
sia materiaaleja, kuten metalleja, myos kuparia, joiden tuottaminen luo lisaa
paastoja. Kuitenkaan, ilman niita metalleja maapallolle elintarkea sahkois-

tyminen ei voi edetd. [5]

Nyky-yhteiskunnassa kaytetdan paivittdin lukuisia sahkoisia laitteita, minka
takia kuparin tarve ja kysynta ylittavat talla hetkella tarjonnan. [6] Kehittyvat
teknologiat, kuten siahkoautot, tuulivoimalat ja kaikki sahkoiset laitteet tar-
vitsevat toimiakseen suuria miaria kuparia, joten sitd kuluu enemmaén kuin
koskaan aiemmin. Kuparisten tuotteiden laatu ja ndin valmistus on muuttu-
nut entista vaativammaksi, silla nykyiset teknologiat tarvitsevat kayttoonsa

laadukkaita ja puhtaita kupariosia.

Maailmalla on pyritty vastaamaan kuparin kysynnan kasvuun avaamalla uu-
sia kaivoksia ja tehostamalla louhintaa ja kuparin kasittelyd, mutta silti sen
saatavuudessa on haasteita. Tahan haasteeseen on tartuttu myos Suomessa.
Kuparihistoria on Suomessa pitka, satoja vuosia, ja se jatkuu edelleen vah-
vana niin kaivostoiminnassa kuin kuparin jatkokasittelyssd. Ajan saatossa
Suomessa on kehitetty tiarkeitd kuparin tuotantomenetelmis, jotka mahdol-
listavat laadukkaan kuparin tuotannon. Suomessa tuotetaan erityispuhtaita
sahkolaitteisiin soveltuvia kuparimateriaaleja, joista valmistetaan laitteiden
komponentteja ympari maailmaa. [7] Kuparin markkinatilanne lupaa hyvaa
myo6s Suomen teollisuudelle seuraavien vuosikymmenten aikana ja olemassa
olevaa tietamysta paastaan hyodyntamaan ja kehittamaan esimerkiksi sah-

koautojen tarvitseman kuparin tuotannossa. [8]

Sahkolaitteet voivat toimia, koska ne on pakattu tdyteen pienid komponent-
teja, jotka toimivat kaskyjen lahettajina ja valittajina. Tata toimintaa on on-
nistuttu nopeuttamaan ja tehostamaan tehoelektroniikan avulla aina 1900-
luvun puolivilista alkaen. Tehoelektroniikka kuitenkin vaatii erityisid mate-
riaaleja toimiakseen ja voidakseen palvella loputtomasti kasvavaa siahkoisty-

vaa markkinaa. [9] Niinpad kuvaan astuvat muun muassa kehittyva



piirilevyteknologia ja erityisesti siind hyodynnettava hapeton kupari ja sen

monet erityisominaisuudet, joita tassa tyossa kasitellaan.

Piirilevyt ovat sahkoisten laitteiden toiminnanehto, mahdollistamassa tarvit-
tavan sdhkoenergian virtaamisen oikea-aikaisesti oikeisiin kohteisiin. Ne
mahdollistavat, etti laite toimii kaikissa tilanteissa halutulla tavalla. Piirile-
vyilla on siis tarkea rooli siahkoisten laitteiden toiminnan kannalta. Taman
takia piirilevyilla on korkeita ja tarkkoja vaatimuksia, jotta niiden toimintaan
voidaan luottaa kaikissa tilanteissa. Kiytettavat materiaalit piirilevyissa on
valittava tarkoin ja kayttokohteelleen soveltuviksi, jotta mikdan kayton ai-
heuttama rasitus ei heikenna piirilevyn toimintakykya ja laite toimii moit-
teettomasti. Materiaali, jolla on tarkea rooli myos kaikissa piirilevyja sisalta-

vissa laitteissa, on sahkoa ja lampoa erinomaisesti johtava kupari. [10] [5]

Kupari on valikoitunut ylivertaisten ominaisuuksiensa ansiosta sahkoistyvan
yhteiskunnan yhdeksi tirkeimmista materiaaleista. [5] Sdahkolaitteissa kay-
tettavan kuparin tulee olla toiminnaltaan luotettavaa, joten sen puhtaus ja
laatuvaatimukset ovat todella korkealla. Naihin vaatimuksiin pyritdan kupa-
rin tuotannossa vastaamaan ja varmistamaan, ettd sihkolaiteisiin paatyy

vain laadukkaita materiaaleja ja lopulta toimivia komponentteja.

Taman tyon tarkoituksena on 10ytda hapettoman kuparimateriaalin toimit-
tamista tukeva testausmenetelma kuparin laadun varmistamiseksi ennen
jatkoprosessointia piirilevyiksi. Pyritdan loytamaian testausmenetelma,
jonka avulla voidaan maarittaan yhteistyoyrityksen valmistaman erityisku-
parin rakeenkasvutaipumusta. Tyossd keskitytddn vain yhteistyoyrityksen

kayttoon ja laitteistoihin soveltuvan testausmenetelman maarittimiseen.



2 Kupari ja tehoelektroniikka osana sahkoistyvaa

yhteiskuntaa

Kupari ja sen saatavuus vaikuttavat yhteiskunnan kehittymiseen ja toimin-
taan entistd enemman. Vihrea siirtyma nojaa vahvasti sahkoisiin ratkaisui-
hin ja uusiutuvaan sihkoenergiaan. Uusiutuvan energian tuotannon, lammi-
tyksen ja valaistuksen ohjauksessa seka sihkoautojen ja teollisuudenlaittei-

den tehonsyotossa kiaytetaan tehoelektroniikkaa.

Yleisimmin tehoelektroniikkaa kaytetaan pyoriviin sahkomoottoreihin, jol-
loin moottorin nopeutta ja momenttia siddetaan sopivaksi jatkuvasti kaytto-
tilanteen mukaan. [11] Niin saadaan tuotettua kaytto6n mm. lampoa, valoa
ja mahdollistetaan monia sdhkoisia prosesseja. Kuparisten johtimien avulla
tata virtaa siirretaan tehokkaasti laitteistojen valilla, sahkon kulkua muute-
taan kuparisilla kytkimilla ja sen muotoa voidaan muuttaa erilaisten sahko-
komponenttien avulla. Kuparia kdytetian muun muassa akuissa, johtimissa
ja liittimissa sdhkon siirtimiseen ja muuntamiseen hyodynnettaviksi ener-
giaksi. Kuparisia komponentteja kiytetdan myos tasaamaan ja johtamaan
muodostunut lampokuorma pois laitteen toiminnalle tarkeilta tehoelektro-

niikan komponenteilta, kuten piirilevyilta. [12]

Ensimmaiset tehoelektroniikan komponentit, bipolaaritransistorit, mista on
esimerkki kuvassa 2, keksittiin 1940- luvulla ja lopulta ne paatyivat tuotan-
toon 1950- luvun alkupuolella. Transistori on komponentti, joko toimii pie-
nella teholla, jolloin se pystyy ohjaamaan suurempaa virtaa haluttuun suun-
taan. Bipolaaritransistorin keksimisesta ja tuotantoon otosta syntyi maail-
man mullistava ilmi6, joka johti elektroniikan yleistymiseen paivittdisessa

elamassa. [9]
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Kuva 2. Kopio ensimmaisesta bipolaaritransistorista, joka kehitettiin

vuonna 1947

Tehoelektroniikka on termi, joka kuvaa laajaa kirjoa siahkoisia komponent-
teja, joilla on suuri vaikutus laitteen toimivuuteen. Tehoelektroniikan avulla
sdhkovirtaa muutetaan sahkoverkkoon sopivaksi ja siahkaisille laitteille kay-
tettdvaan muotoon. Ilman tehoelektroniikkaa ei voisi olla siahkolaitteita,
koska energiaa ei saataisi muutettua laitteelle soveltuvaan muotoon. Niin
ollen, tehoelektroniikkaa loytyy nykyaan lahes jokaisesta sahkolaitteesta,
kuluttajatuotteista teollisiin sovelluksiin. [13] Tehoelektroniikan avulla voi-
daan hy6dyntia tehokkaammin sidhkod, kun kaytettava teho on sdadetty oi-
kein kuhunkin kayttotilanteeseen [11]. Ilman tehoelektroniikkaa sahkois-
tyva yhteiskunta ei pysty kehittymain, toimimaan tehokkaasti seka saman-

aikaisesti sddstamaan ja hyodyntamaan uusiutuvaa energiaa. [14]

Uusiutuvista energian lahteistd saatava energian maara on vaihtelevampi
kuin fossiilisissa polttoaineissa. Uusiutuvista energian lahteista monet, ku-
ten aurinko- ja tuulivoima, ovat riippuvaisia sidolosuhteista, jolloin ne tuot-
tavat riittdvia maaria energiaa kayttoon vain tiettyina aikoina vuodesta tai
vuorokaudesta. Energiaa kuitenkin kulutetaan ympari vuoden ja vuorokau-

den. Jotta voidaan edeta kohti, fossiilivapaata energian tuotantoa pitaa
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energiaa saada varastoitua ja sieltd muutettua pienissa erissa laitteille sopi-

vaan muotoon kaytettavaksi heikompina sahkon tuottoaikoina. [15]

Tehoelektroniikan komponenttien keskeinen tehtiva on siirtad sihkotehoa
itsensa lapi ja toteuttaa se ldhes ilman havioita [11]. Tama vastaa hyvin uu-
siutuvan energian tuomiin haasteisteisiin, mutta asettaa tehoelektronii-
kassa kaytettaville komponenttien materiaaleille tiukat kriteerit, jotta lait-
teisto voisi toimia toivotulla tavalla. Tehoelektroniikka rakentuu monista
komponenteista, kuten kuvassa 3, joissa useista paaraaka-aineena on ku-
pari. Kuparisia osia kaytetdan esimerkiksi muuntimissa, siirtaméan tehoa

sahkoverkkoon virtakaapeleita pitkin ja muuntamaan sahkovirta laitteen

piirilevyssa maaratyksi kaskyksi. [16]

Kuva 3. Tehoa saatéavia elektroniikan komponentteja kiinnitettyna piirile-
vyyn [17]

Tehoelektroniikan méaaran kasvaessa tuotteisiin tarvitaan huomattavat
maarat kuparia. Kehittyva ja sahkoistyva markkina vaativat jatkuvasti lisaa

raaka-aineita tuottaa uusia komponentteja juuri tehoelektroniikan laitteis-

toihin, erityisesti myohemmin esiteltavan hapettoman kuparin kysynta on
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kasvanut huomattavasti. Esimerkiksi yhdessa sihkoautossa on noin 80 kg
kuparia, joka on nelinkertainen maara verrattuna perinteiseen polttomoot-
toriautoon. Kuparin kayton lisaantymisen takia sen kysynta on kasvanut
viimeisen vuosikymmenen aikana noin 1,9 % vuodessa. Taman kasvun ole-

tetaan jatkuvan ja jopa kasvavan tulevien vuosikymmenten aikana. [12]

Kysynnan kasvusta seka tarjonnan rajallisen kasvun takia kuparin hinta on
elanyt vuosikymmenten saatossa yleisen markkinan heilahtelujen mukaan,
mutta selvda nousua kuparin markkinahinnassa on tapahtunut 2000-luvun

alusta lahtien, jonka aikana se on lihes nelinkertaistunut. [12]

Lisaantyneeseen kysyntiaan on pyritty l1oytamaan ratkaisuja. Nykyaan maail-
massa vuosittain kiytettavasta kuparista saadaan noin 34 % kierratyksen
kautta, koska kuparisen tuotteen elinkaaren lopussa se voidaan hyodyntaa
uudelleen 100 % kierratettavyyden ansiosta. Uudelleen sulatus ja lukuisat
muokkaukset eivat heikenna metallin ominaisuuksia, mikali kasittelyssa
kaytetaan puhtaita kupareja ja valtetdan kontakteja epapuhtauksiin. Kierra-
tetyn sekundaarikuparin kasittelyyn kuluu 85 % vihemman energiaa verrat-
tuna louhittuun primaarikupariin, joka tukee kansainvilisid energiansiaasto-

tavoitteita. [3] [18]

Kohde, jossa vuosittain hyodynnetdan puhdasta kuparia kasvavissa maarin,
on jo aiemmin mainittu piirilevyteknologia. Piirilevyja rakennetaan ja kehi-
tetdan kaikkiin sdhkoisiin laitteistoihin monin eri menetelmin, riippuen koh-
teen vaatimuksista. Tulevissa luvuissa kisitelldan piirilevyissa kaytettyjen
materiaalien ominaisuuksia ja vaatimuksia seka tunnistetaan yleisimpia rat-
kaisuja piirilevyjen rakenteissa. Pyritaan myos selventamaan taman tyon ai-

heen taustaa ja teoriaa ratkaisua vaativan ongelman takana.
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3 Piirilevyjen materiaaliratkaisut

Tassa kappaleessa pureudutaan piirilevyjen rakenteeseen ja toimintaan seka
tunnistetaan yleisimmissa piirilevyissa kaytettavia materiaaleja ja niiden

ominaisuuksia ja tehtavia.
3.1 Piirilevy

Piirilevy on johtimin varustettu alusta, johon elektroniikan komponentit
kiinnitetaan. Piirilevylle kiinnitetdan erilaisia pienempid komponentteja, ku-
ten vastuksia ja mikroprosessoreita, joiden valitykselld ldhetetdan signaaleja
ja sahkoiselld jannitteella toimintakaskyja laitteen eri osiin kuten kuvassa 4
on havaittavissa. Lisaksi piirilevyn rakenteen ansiosta se tukee komponentit
paikoilleen ja sen avulla voidaan johtaa muodostunut lampé pois herkilta
komponenteilta lammonhaihduttimille. Piirilevyja on erilaisia, riippuen
kayttokohteesta ja teknologiasta. Piirilevyt on rakennettu kerroksittain liit-
tden yhteen tarpeelliset materiaalit, jotka takaavat soveltuvan tuen, eristys-

kyvyn sekd sahkon- ja lammonjohtumisen. [10]

Kuva 4. Yleinen piirilevymalli (PCB), jonka pinnalla on kiinnitettyna erilaisia

sahkoisia komponentteja [19]
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3.2 Kupari piirilevyissa

Kaikissa piirilevytyypeissa kaytettava johdinmateriaali on kupari, tarkem-
min erityispuhdas hapeton kupari, sen ominaisuuksien takia. Kuparin lois-
tavat ominaisuudet, joita esitellaan taulukossa 1, selittyvit osin atomitason

ominaisuuksista.

Taulukko 1. Kuparin ominaisuuksia

sulamispiste [*C] 1033
kKiehumispiste [°C] 2595
tiheys [g/cm3] 8,9
lammaonjohtavuus [W/({m-K)] A00
sahkonkohtavuus [Sm*m/mm?2] 58

Hyva sdhkdjohtavuus selittyy vapaiden elektronien olemassaololla ja niiden
kyvylla siirtya ionien vililla vapaasti. Hapettomalla kuparilla on ensiluokkai-
nen sahkonjohtokyky, kuten taulukosta 1 on nahtavissid. Tama on 100 %
IACS-jarjestelmian (Intenational Annealed Copper Standard) arvona ja vain
hopealla on parempi sahkonjohtavuus kuin hapettomalla kuparilla. [20] Ta-
man takia sita kaytetdaan sovelluksissa, joissa sahkon tulee paasta virtaamaan

vapaasti.

Kuparia myos on helppo muokata haluttuihin muotoihin, eivitka sen omi-
naisuudet kiarsi muokkauksesta. Kuparin helppo muokattavuus mahdollis-
tuu atomitasolla olevien metallisten sidosten ansiosta. Metallisten sidosten
osat paasevat liukumaan toisiinsa nahden toisin kuin kovalenttisilla sidok-

silla, jolloin metallin rakenne ei murru vaan muotoutuu uudelleen. [20]

Lisaksi taulukossa 1 on nahtavissa naissa sovelluksissa olennaisena ominai-
suutena oleva lammonjohtokyky, joka erityisesti puhtaalla kuparilla on kor-
kea. TAma ominaisuus riippuu kuparin puhtaudesta. Kuparin lammonjohta-

vuus on moninkertainen, jopa monikymmenkertainen verrattuna muihin
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metalleihin kuten terdkseen ja alumiiniinkin. Kulta ja hopea yltavat lammon-
johtavuudessa kuparin tasolle, mutta ovat selvisti kalliimpia ja harvinaisem-
pia metalleja, mika vahvistaa kuparin valintaa teollisuuden kayttoon. Tata
ominaisuutta kaytetaan hyvaksi, silla kuparisten levyjen valityksella laitteis-
ton hukkaldampoa voidaan johtaa nopeasti eteenpiin piirilevyn lampoher-

kilta osilta kuten johtimilta ja erilaisilta sadtokomponenteilta. [21]

Hapettoman kuparin ominaisuuksiin ja piirilevyteknologian asettamiin vaa-

timuksiin pureudutaan syvemmin luvussa 4.

3.3 Keraamit piirilevyissa

Edelld mainituissa sovelluksissa mainittiin keraami, johon kuparinen levy
kiinnitetaan. Keraami toimii eristeena ja erottaa kupariset johtimet toisis-
taan. Keraamit ovat hauraita ja kovia epdorgaanisia epametalliyhdisteita,
jotka on valmistettu muun muassa metallien oksideista ja nitrideista [22].
Keraameja valmistetaan korkeissa 1400—2200 asteen lampotiloissa ja ne
ovat usein keveitd materiaaleja, joille on kehitetty kayttosovelluksia teolli-

suudessa, yleensa liitettyna metalleihin. [23]

Keraami valmistetaan jauheista monivaiheisessa prosessissa, vaiheita on ha-
vainnollistettu kuvassa 5. Jauhemuodossa olevan keraamin ominaisuudet
vaikuttavat voimakkaasti lopullisen keraamin ominaisuuksiin, eika ilmene-
vid negatiivisia ominaisuuksia pystytd myohemmin poistamaan. Jauheiden
ominaisuudet ja koostumus valitaan tarkasti, jonka jilkeen ne jauhatetaan,
sekoitetaan tasaiseksi ja granuloidaan myllyssi, jossa niihin lisataan tarvit-
tavat lisdaineet jatkovaiheita varten. Lisaaineina kaytetian muun muassa si-
deaineita, joilla kappaleet pysyvit prosessoinnin aikana koossa, voiteluai-
neita, jotka helpottavat halutun muodon saavuttamista ja sintrauslisdaineita
parantamaan rakenteen tiivistymista. Keraamit voidaan muotoilla monin eri
menetelmin haluttuun loppumuotoon. Yleisimpia menetelmia ovat esimer-

kiksi erilaiset puristus- ja valumenetelmat. Muodonannon jalkeisessa tilassa
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kappaleet ovat vield pehmeita ja helposti rikkoutuvia, mutta myos helposti
muokattavissa haluttuun muotoon erilaisin hionta ja sorvausmenetelmin.
Lopulliset ominaisuudet saavutetaan kuivaamisen ja sintrauksen avulla,
jossa kappaleen lampotilaa nostetaan hitaasti, jolloin alussa seokseen lisatyt
lisdaineet poistuvat ja materiaali alkaa tiivistya saavuttaen lopulliset ominai-
suutensa. Lampotila on keraamin sulamislampdétilaa alempana, noin 0,5—
0,8 kertaa sulamislampotila. Keraamin rakeet kuitenkin kasvavat ja kappale
kutistuu hieman sintrauksen edetessa, kuvan 5 osoittamalla tavalla. Keraa-
mit harvoin saavuttavat tarvittavia ominaisuuksia, kuten muotoa, kokoa tai
pinnankarheutta, suoraan muodonantoprosessin aikana. Keraameja voi-
daan tyostda vield haluttuun muotoon tai kiiltdvyysasteeseen, joka nostaa
komponentin lujuusominaisuuksia. Kovan keraamin muokkaus on materi-
aalin haurauden takia aikaa vievaa ja kallista, mutta esimerkiksi kemiallisia,
sahkokemiallisia tai lasertyostomenetelmia kayttaen niista voidaan muokata

kiiltava pintaisia erittdin lujia komponentteja. [23]

Huomaa sinfrauskutistuma

Kuva 5. Keraamin muutos valmistusvaiheiden edetessi [23]

Liitettyna metalliin keraamin kayttoa eniten rajoittava ominaisuus, hauraus,
viahenee metallin tukiessa keraamia taipumiselta. Keraami on itsessidan
jaykka ja kova materiaali ja ohuena levyna ilman metallin tarjoamaa tukea se

murtuu helposti. [23]
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Keraameja kaytetdan elektroniikassa niiden loistavan sahkoneristys- ja lam-
monjohtokyvyn takia. Keraamit eristavit laitteiston kupariset osat toisistaan,
jolloin se ohjautuu oikein mahdollistaen laitteen toiminnan. Keraamin vali-
tyksella sahkoenergian siirron ja muuntamisen aiheutunut hukkalampo joh-
detaan lammonhaihduttimiin ja ndin paikallisilta limpokuormilta ja laitteis-

ton rasitukselta valtytaan. [24]

3.3.1 Erilaisten keraamien kaytto

Piirikorteissa kaytettavilld keraameilla on erilaisia ominaisuuksia, ja ne so-
veltuvat eri sovelluksiin luotettavimmin. Esimerkiksi alumiinioksidi (Al-O3)
on edullinen, mutta sen lammonjohtokyky on heikko eli sen kayttokohteet
ovat rajoitetut, piinitridi (Si3N4) ja alumiininitridi (AIN) puolestaan ovat kal-
liimpia, mutta johtavat lamp6a huomattavasti paremmin, jolloin niita voi-

daan kayttda muun muassa sahkoautoissa ja junissa. [25]

Sahkon siirrosta vapautuu lampoenergiaa, joka johdetaan keraamin valityk-
selld lammonhaihduttimille, timan takia keraamien hyva lammonjohtokyky
on tarkedd. Keraamien lampolaajeneminen on vahaista, jolloin ne sailyttavat
toivotun muotonsa my0s ankarissa olosuhteissa. [26] Keraamit eivit johda
sahkoa juuri ollenkaan, joka on johtanut niiden valikoitumiseen elektroniik-
kasovelluksien eristeena. Keraami on timanhetkisella tiedolla tehokkain mo-
nipuolisesti toimiva materiaali, jolla voidaan tayttaa kehittyvan elektroniik-

katekniikan tarpeet. [25] [27]

3.4 PCB eli Printed Circuit Board

PCB eli Printed Circuit Board on perinteinen piirilevymalli, joka on tunnis-
tettavissa kuvasta 4. Niitd voidaan valmistaa useista eri materiaaleista ker-
roksittain ja kerrokset liitetaan yhteen prassaamalla. Kerrokset on esitelty

yksinkertaisesti kuvassa 6. Tassa yleisessa sovelluksessa ei kayteta keraameja
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eriste- ja tukimateriaalina vaan erilaisia laminaattimateriaaleja, yleensa lasi-

kuitua tai komposiittiepoksia. [10] [28]

Komponentit istutetaan PCB-levyihin ja johtimille on uurrettu uria, joita pit-
kin komponentit liitetdan toisiinsa [29]. PCB-levyja voidaan kerrostaa, jol-
loin osa komponenteista on levyn sisilla ja kerroksissa olevia komponentteja
liitetaan toisiinsa lapivienti reikien kautta [30]. PCB-piirilevyissa kaytetyt
materiaalit eivat ole hyvin lampo64a eristavia tai johtavia, jonka takia niiden
suoja lampokuormaa vastaan on hyvin pieni. Elektroniset komponentit ja
johtimet eivit itsessdin kestd 1ampo4, joten tukirakenteen lammoneristysky-
vyn heikkous nostaa riskin ylikuumenemiselle, joka puolestaan estaa taman-
kaltaisten piirilevyjen kayton kohteissa, joissa virrat ovat suuria. PCB piirile-
vyt soveltuvat parhaiten pienille virroille ja matalille lampotiloille, kuten
pienlaitesovelluksiin muun muassa kodinkoneissa. [31] Yhteiskunnan sih-
koistymisen edetessd vaativammat sovellukset yleistyvit jatkuvasti, erityi-
sesti tehoelektroniikan sovelluksissa, mika on johtanut piirilevyihin kohdis-
tuvien vaatimusten kiristymiseen. PCB:n tarjoamat ominaisuudet eivat enaa
riitd vastaamaan kiristyneisiin vaatimuksiin monessakaan tapauksessa ja ra-

joitteiden takia on kehitetty kestavampia teknologioita.

Kehittyneemmilld menetelmilla valmistettuja piirilevyja voidaan hyodyntaa
korkeiden virtojen ja siitd muodostuvien lampgjen takia laajemmin erilai-
sissa sovelluksissa, kuten sihkoautoissa, joissa vaaditaan suurten virtojen
siirtamista. Naissa piirilevyissa on kupari molemmin puolin liitettyna keraa-
miseen levyyn kuten kuvassa 6 on havainnollistettu. Kupariin liitetian kom-
ponentteja, joita liitetdan toisiinsa levya pitkin. Kupariin voidaan tyostaa pie-
nia uria, jotka eristavat osia kuparisesta levysta, jolloin sen alueen kom-
ponentit voivat toimia itsendisesti. Naita eristettyja alueita voidaan liittaa
esimerkiksi alumiinisilla johtimilla toisiin, jolloin piirikortin toimintaa voi-

daan ohjata halutusti. [32]
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PCBE DCB AMB

Eriste Kupari Kupari
_ Kupari = Keraami Sideaine eli juote
Eriste Kupari Kearaami

Sideaine
Kupari

Kuva 6. Yleisimpien piirilevymenetelmien rakenteet kerroksittain alkaen va-

semmalta PCB-, DCB- ja AMB-menetelmat

3.5 DCB-menetelma eli Direct Copper Bonding

DCB-menetelma eli Direct Copper Bonding on prosessi, jossa kupari ja ke-
raami liitetdan yhteen typpikaasussa hehkuttamalla. Kuvassa 7 on malli
DCB-piirilevyn aihiosta, jossa kupari ja keraami on liitettyna yhteen. Kuparin
ja keraamin vilille saadaan muodostettua tiivis sidos, kun kuparia ensin ha-
petetaan maltillisesti, jonka jalkeen materiaaleja hehkutetaan paillekkain,
jolloin kuparin pintaan muodostunut oksidikerros sulaa. DCB-menetelmalla

valmistetun piirilevyn rakenne on nahtavissa keskella kuvassa 6.

Kuva 7. Piirilevyn aihio, jossa kupari ja keraami on liitetty yhteen. Ylla DCB-
piirilevy ja alla AMB-piirilevy [33]

DCB-menetelmassa kuparia lammitetaan rekristallisaatiolampétilan ylapuo-
lelle, jolloin sen raerakenne muuttuu. Tavoite on, ettda kuparin raekoko siilyy

mahdollisimman pienend, mikd on sdhkoisissa sovelluksissa kaytettaville
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johdinmateriaalille tarked ominaisuus. Pieni ja tasainen raekoko mahdollis-
taa sdhkoisen viestin liikkkumisen piirilevyn rakenteita pitkin rakeelta toi-
selle. Liian suuri raekoko aiheuttaa riskin liitintojen tekoon saman rakeen

sisaan, jolloin jannite ei etene eika laite toimi. [34]

DCB-prosessi on valittu ratkaisuksi moniin sovelluksiin, vaikka muodostu-
vien liitosten laatu ei ole kaikkiin sovelluksiin optimaalinen. DCB-prosessia
kuitenkin kaytetdan sen kohtuullisen valmistushinnan takia sovelluksissa,
joissa se on todettu toimivaksi. [25] DCB-piirilevy kestda perinteista PCB-
piirilevya paremmin lampo- ja jannitekuormaa, jolloin se on luotettavampi
jamahdollistaa tehokkaampien laitteiden kayton. Kaytannossa tima tarkoit-
taa sovelluksia aina 1,7 kV kayttojannitteisiin asti, tatd suuremmilla jannit-

teilla on valittava jokin muu piirilevytyyppi. [35]

3.6 AMB-menetelma eli Active Metal Brazing

Vaihtoehtona DCB-piirilevylle toimii AMB-menetelmai eli Active Metal Bra-
zing, jonka kerrokset on havainnollistettu kuvassa 6. Kuparin ja keraamin
yhteenliittdmisprosessi tapahtuu eraanlaisella kovajuotoksella. Tassa keraa-
min ja kuparin viliin syotetdan metallista valiainetta, joka sulaessaan mah-
dollistaa tiiviin sidoksen. [36] Prosessi tapahtuu korkeissa lampdétiloissa,
joka on kuitenkin kuparin sulamislampotilaa matalampi. Kaytettava lampo-
tila on yleensa noin 50—-100 astetta valiaineen sulamislampoa korkeampi.
Liitosprosessin on tapahduttava tyhjiossa tai inertissa kaasussa. Ympariston
on oltava hapeton, jotta kuparin pintaan ei muodostu oksidia, joka heikentia
liitoksen laatua ja kestavyytta. [37]

Juotosaineina kiytetaan yleisesti muun muassa titaania, zirkonia, tinaa, ho-
peaa ja kuparia sisaltavia sekoitemetalleja niiden ominaisuuksien takia, ku-
ten hyvan vettymisen keraamin kanssa. [38] Ne sulavat alhaisemmassa 1am-
mossa kuin puhdas kupari, jolloin kuparin rakenne voidaan sailyttaa lahes

muuttumattomana. FErityisesti arvometallit parantavat juotosaineen
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muodostamaa hienorakeista sidosta kuparin ja keraamin vilille. [39] Arvo-
metalleja sisaltavien juotosaineiden kaytto nostaa AMB-prosessin kokonais-
hintaa korkealle. Niaissa tapauksissa tiettyihin sovelluksiin valitaan muita
teknologioita, mikali AMB-prosessin tarjoama laadullisesti erinomainen lii-

tos ei ole valttamaton. [25]

AMB-piirilevyjen valmistusprosessi on hitaampi, pitkdn lammitys- ja jaah-
dytysvaiheen takia, joka nostaa sen hintaa edelleen korkeammalle. DCB-pii-
rilevyja voidaan tuottaa samassa ajassa selvisti enemman silla prosessi voi
olla jatkuva eikd AMB:n tapaan keskeytyva. [25] [38] Kuten jo aiemmin on
mainittu, DCB-liitos on hieman heikompi kuin kilpailevassa AMB-proses-
sissa, jotka on nahtavissa vierekkain kuvassa 7. AMB-liitoksessa osittaista er-
kaantumista ei paase tapahtumaan darimmaisen tiiviin kuparin, keraamin ja
juotosaineen muodostaman liitoksen ansiosta korkeissakaan kayttojannit-
teissa. AMB-piirilevy soveltuu siis luotettavasti sovelluksiin ja laitteisiin,
joissa siirrettavat virrat ovat suuria ja laitteen on esimerkiksi turvallisuuden

takia toimittava moitteettomasti, kuten siahkojunissa. [35]

3.7 Piirilevyjen lampokuorman hallinta

Edella esitettyja menetelmid on kaytossa monissa siahkoisissd sovelluksissa.
Kaytettava liitosmenetelma valikoituu sovelluksen vaatimusten perusteella.
Mita tahansa piirilevymenetelmia kaytettdessa sahkoisessa piirissa muodos-
tuu laitetta kaytettdessa lampoa, joka on johdettava pois herkilta laitteis-
toilta, jotta yliknumeneminen viltetdan. Kuvassa 8 havainnollistetaan,
kuinka valittu piirilevy ja sen pintaan tehdyt sahkoiset liitoksen kiinnitetaan
pohjalevyyn, joka on yleensa valmistettu kuparista. Pohjalevy on kiinnitetty

jaahdytyselementtiin, jolla 1amp6 saadaan johdettua pois laitteistosta.

Taman hukkalammon poistotarkoitukseen liitoksilta on valikoitunut lampoa
erinomaisesti johtava keraami. Laitteiston kannalta keraamin ominaisuudet

mahdollistavat sen toiminnan, koska sahkovirta sailyy laitteiston kaytossa ja
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vain haitallinen lampo johtuu keraamin valitykselld kupariselle sahkoa joh-
tavalle pohjalevylle ja siita jaahdytyselementille. Ilman keraamin luomaa
eristysta, laitteiston kayttama ja tarvitsema siahko hukkuisi pohjalevyyn ja

laitteisto ei toimisi.

Liitcksia piirilevyssa
Kupari

Keraami

Kupari

Pohjalevy
Jaahdytyselementti

Kuva 8. DCB-piirilevy liitettyna kupariseen pohjalevyyn.

3.8 Yleisimmat kaytossa olevat keraamien ja kuparin pak-

suudet DCB- ja AMB-menetelmissa

DCB- ja AMB-piirilevymenetelmissa on tiettyja suosituksia kiytettavien ma-
teriaalien paksuuksille. Keraamin ja kuparin ominaisuuksien on oltava so-
velluksissa toisiinsa nahden tasapainossa, jotta jarjestelma olisi mahdolli-
simman kestava ja luotettava. Kuvassa 9 on kuvattuna kaytetyt vahvuudet
yleisimpien kiytettyjen keraamimateriaalien suhteen molempiin liitosmene-
telmiin. Taulukot on jaettu kaytettavan keraamin suhteen, menetelmiin so-
veltuvat keraamien paksuudet ovat kuvan taulukoissa vasemmalla ja niihin
suhteessa soveltuvat kuparin paksuudet on esitetty taulukoiden ylilaidassa.
Kuvassa 9 mustalla merkityt ympyrat ovat DCB-sovelluksia ja valkoiset ym-
pyrat AMB-sovelluksia, mittayksikoksi on ilmoitettu millimetri. [25] Kuvan
9 jako keraamityyppien ja paksuuksien suhteen johtuu eri keraamien sovel-

tuvuuksista ja ominaisuuksista, joita on esitelty kappaleessa 3.4.
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Kuva 9. Kuparin ja keraamin kaytetyt paksuudet materiaaleittain ja sovelluk-

sittain. [25]
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4 Piirilevyissa kaytetyn kuparin ominaisuudet ja

vaatimukset

Kasiteltavaan sovellukseen materiaalia valittaessa on otettava huomioon tar-
vittavat ominaisuudet, kuten darimmaisen hyva sahkon- ja lammonjohto-
kyky. Edellisessi luvussa mainitut prosessit ovat lampokasittelyprosesseja
korkeissa lampotiloissa, joten hyvin lampokasittelya kestdva materiaali on
valttdmaton. Hapeton kupari vastaa naihin vaatimuksiin. Limmonjohtokyky
on kuparilla korkea ja hapettomassa kuparissa ei ole riskia vetysairauteen,

joten sita voidaan lampokasitella huoletta. [40]

Vetysairaus on ilmio, joka tapahtuu yli 400 asteen lampotilassa, kun kupa-
riin liukenee vety3, joka reagoi kuparin hapen kanssa muodostaen vesi-
hoyrya. Hoyry ei paase poistumaan kuparin rakenteesta vaan varastoituu
raerajoille heikentden kuparin rakennetta kuten kuvassa 10 on esitetty. Ve-
tysairauden mahdollisuus voidaan tarkastaa laboratoriotutkimuksella. Ha-

peton kupari ei kirsi tistd, joten se kestda hyvin erilaisia lampomuokkauksia,

kuten hitsausta tai hehkutusta.

Kuva 10. Vetysairaus niakyy kuplina kuparin raerajoilla, Punaisella ympyroity

kaasukuplista vaurioitunut raeraja. Kuvasuurennos 250:1. [20]
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Kuparilaatujen koostumukset on standardisoitu, niille on annettu standardi-
nimikkeet, joita voidaan kayttaa tunnistamaan helposti kuparilaadut toisis-
taan esimerkiksi kaupankayntitilanteissa. Hapettomia kupareja on useita eri
laatuja, mutta tassa tyossa kasitellaan yleisesti hapetonta kuparia. Erityis-

puhtaille laaduille on omat tiukemmat rajansa.

Tarkimmat rajat alkuaineiden pitoisuuksille eri kuparilaaduissa on ilmoi-
tettu standardissa SFS-EN 13599. Hapettomassa kuparissa tulee olla vahin-
tdan 99,95 % kuparia, jonka pitoisuuteen on sisillytetty my6s mahdolliset
hopeajaamat. Vismuttia saa olla enintdan 0,0005 %, lyijya 0,005 % ja muita
alkuaine epapuhtauksia pois lukien jo mainittu hopea 0,03 %, fosforin mak-
simipitoisuutta ei ole maaritelty. [41] Vismutti ja lyijy ovat erikseen mainit-
tuna, silla ne aiheuttavat kupariin liuenneena raerajojen mukaisia repeamia
kuumamuokkauksessa. Alhaisissa, alle 500 astetta, lampotiloissa ne eivit
juurikaan liukene kupariin. [20] Hapettoman kuparin happipitoisuuden tu-
lee olla tasolla, joka on maaritetty standardissa EN 1976 seuraavasti. "Val-
mistajan tulee kontrolloida happipitoisuutta niin, ettd materiaali vastaa ve-
tyhaurausvaatimuksiin”. Nama vaatimukset on maaritetty standardissa EN
ISO 2626 jonka mukaan materiaalin tulee kestda maaritetyt taivutuskokeet.
[42] Kaytdannossa hapen enimmaismaara asettuu alle 0,001 %, jotta se on
luotettavasti immuuni vetysairaudelle. [40] Japanin standardi maarittaa ku-
parin happipitoisuuden niin, ettd tuotteen tulee olla vetysairaudelle 1ihes im-

muuni. [43]

Eri maiden standardien vililla on siis pienia eroja, kuinka sallittujen epapuh-
tauksien maara on ilmoitettu. Yhteista kuitenkin on, etta sallittujen epapuh-
tauksien maara on todella alhainen. Alla olevassa taulukossa 2 on esitetty
yleisimmin kaytettyjen standardien vaatimukset hapettoman kuparin kemi-

alliselle koostumukselle.
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Taulukko 2. Eri standardien vaatimukset Cu-OF laadun kemiallisesta koos-

tumuksesta kupari- ja happipitoisuuden osalta. ! sisiltaen hopean. [44]

Kupa- | Happi- Muut epidpuhtaudet

Standardi | ripitoi- | pitoi- Vismutti | Lyijy Hopea Yhteensi
suus suus
Vaati-

) o, | musve- oL —
SFS-EN 99,95 % tysairau- 5 ppm 50 ppm Maksimis 300 ppm, pois Iu

1976:2012 1 den suh- saan 0,015 % kien hopea

teen

Maksi- | Muille epiipuhtauksille ei ole sdddetty tarkkoja yksittdisi

0,
ASTM 99’915 % missaan | rajoja, mutta niiden yhteispitoisuus saa olla enintdin 500

B152/152M 10 ppm happi mukaan lukien.
Vaati-
JISH H mus ve- Muille epi?ipuhtauk-sillfe e.i ole sidddetty lar_kkt?j.a vksittiisia,
3100:2018 99,06 % | tysairau- | mutta niiden yhtelsplt_msuus saa o]l‘a enintdan 400 ppm
: den suh- happi mukaan lukien.
teen

Valetun kuparin epapuhtauspitoisuuksiin voidaan vaikuttaa valitsemalla va-
lun 1ahtomateriaaliksi puhtaita katodeja sekalaisen romukuparin sijaan. Ku-
parin sulamis- ja valutapahtumissa ymparoivaa kaasuatmosfaaria voidaan
hallita tai sula voidaan vaihtoehtoisesti peitostaa esimerkiksi hiilella, jolloin
kupariin ei paase liukenemaan ei-toivottuja aineita ja lopputuotteena saa-
daan ensiluokkaisia hapettomia kuparivalanteita, joita voidaan kayttaa sah-

koisissa sovelluksissa. [44]

Sahkoisissa sovelluksissa kaytettyjen johdinmateriaalien tulee olla pinnal-
taan virheetonta. Pienetkin pintavirheet voivat aiheuttaa katkoksia sahkon
johtumisessa tai liitosten laadussa, jotka estavat laitteen toiminnan. Kasitel-
taessa pehmeaa kuparia on siis tuotanto-olosuhteet oltava kontrolloidut ja

laitteistoista ei saa jadda materiaaliin vierasaineita eika jalkia. [34]

Tassa tyossa tutkittavissa sovelluksissa on paadytty hapettoman kuparin
kayttoon, koska hapettoman kuparin mekaaniset ominaisuudet sekd muo-
kattavuus ovat paremmat kuin muilla kuparilaaduilla. [20] Kuparin mekaa-

nisista ominaisuuksista erityisesti raekoko vaikuttaa lopputuotteen
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toimintaan. Nykyajan elektroniset laitteet ja niiden sditojarjestelmit ovat
pienia, jolloin johtimien liitoksia tulee vierekkain paljon pieneen tilaan. Liian
suuri kuparirae estaa siahkoisen viestin kulkemisen materiaalissa eteenpain,

koska pieni johdin on liitettyna yhteen kuparirakeeseen. [34]
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5 Rakeenkasvu ilmiona

Kasiteltavissa elektroniikkateollisuuden sovelluksissa erityisen tarkeaa on,
ettd kuparin raerakenne on tasainen. Raekoko ei ole erityisen maaraava omi-
naisuus, mutta tasaisen raerakenteen saavuttaminen suurilla rakeilla on kay-
tannossa erittdin vaikeaa, koska rakeet kasvavat epitasaiseen tahtiin toi-
siinsa nihden. Voidaan siis todeta, ettd raekoko tulee olla tasainen ja pieni
mainituissa sovelluksissa. Kuparin rakeenkasvuun vaikuttavat kuparin
muokkaus ja siihen liittyvat lampokasittelyt. Kuparin ns. alkuperdinen rae-
rakenne muodostuu valussa ja tima alkuperidinen raekoko vaikuttaa myos
lopputuotteen raekokoon. Kylmdmuokkausta edeltivd raekoko vaikuttaa
muodostuvaan raekokoon, joten on tiarkeaa, ettd jokaisessa vaiheessa onnis-
tutaan tuottamaan tasainen raerakenne eivatka hehkutuslampotila- tai aika
ole liian suuret, jotta rae ei padse kasvamaan missiaan tuotannon vaiheessa
liikaa. [45] Jotta tdma rakeiden liiallinen kasvu estyy, ovat juuri mainitut

hehkutuslampotila tai -aika tarkkaan kokeellisesti maaritettyja.

Kuparia valssatessa raerakenne venyy ja selkea raerakenne haviaa nakyvista.
Pehmennyshehkutuksessa lampotila ja hehkutusaika vaikuttavat raeraken-
teen palautumiseen ja lopulta raekokoon. Hehkutuksen aikana tapahtuvia
muutoksia metallin rakenteessa kutsutaan rekristallisoitumiseksi. [20] Tata
havainnollistaa kuva 11, jossa on esitetty rekristallisaatiossa tapahtuvia omi-

naisuuksien muutoksia materiaalin sisdisten jannitysten poistuessa.
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Kuva 11. Sisdisten jannitysten poistossa tapahtuvat muutokset. [45]

Kuparirae alkaa lammonvaikutuksesta toipua eli materiaalin sisdiset janni-
tykset haviavat kuten kuvasta 11 a) voidaan havaita eikd mekaanisissa omi-
naisuuksissa tapahdu merkittavia muutoksia. Hehkutuksen edetessa, noin
200°C ylospain riippuen kuparin laadusta, alkaa tapahtua rekristallisaatiota,
johon vaikuttaa valssauksessa rakenteeseen varastoitunut jannitys (energia).
Tama energia saa aikaan voimakkaan rakeiden uudelleen muodostumisen eli
rekristallisaation. Rekristallisaation jalkeen jatkuva lammitys ja sen kesto
vaikuttavat kuinka suureksi muodostuneet rakeet kasvavat, kuten kuvassa 11
c¢). Tama rakeenkasvu on kuitenkin hitaampi prosessi kuin edelld mainittu
rekristallisaatio, koska jannitysten aikaansaama energian vapautuminen on
voimakkaampaa kuin ulkoisesti tuotettu energia. Rekristallisaation aikana

materiaalin mekaaniset ominaisuudet palautuvat voimakkaasti muokkausta
edeltanytta tilaa kohti. [20]
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Alkuperiiset rakeet muodostuvat sulan metallin jahmettyessia. Jihmettyva
metalli harvoin jaahtyy tasaisesti vaan yleensa pinta alkaa jahmettya ensim-
maisena. Tama johtaa rakeiden eriaikaiseen muodostumiseen, jolloin osa ra-
keista ehtii kasvaa toisia suuremmiksi. Rakeiden kasvu pysahtyy viereisiin
kasvaviin rakeisiin raerajoilla tai viimeistdan, kun rakeen koko saavuttaa ma-
teriaalin paksuuden. Materiaalin paksuuden vaikutusta on kuvattu kuvassa
12. Rakeet muodostuvat muodoltaan epasymmetrisiksi, ne kasvavat yhtaai-
kaisesta jokaiseen suuntaan ja pysahtyminen voi tapahtua suunnan mukaan

eri hetkina. [20]

nll ! T R . P

“ Thickness: 100nm .!

| .
3

Kuva 12. Kuparin paksuuden (thickness) vaikutus raekoon muodostumiseen
[46]

Kuparin lyjittuessa muokkauksen edetessa on hyodynnettava valihehkutuk-
sia, jotka perustuvat rekristallisaatioon eli uudelleen kiteytymiseen, joka ta-
pahtuu vaiheissa kuten kuvassa 11 c) on esitetty. Nama vaiheet eivit ole ta-
saisesti tapahtuvia, vaan vaiheet eteneviat mahdollisesti materiaalin eri osissa
eriaikaisesti. Tama tulee ottaa huomioon ja lampotilan kasvatus taytyy tehda
hallitusti, jotta materiaaliin ei muodostu kuumenemismurtumaa, kun mate-
riaalin pinta kuumenee sisdosaa nopeammin. Ohuella materiaalilla tima ei
ole ongelma kuparin erinomaisen lammonjohtokyvyn ansiosta. Tassa tyossa
kasiteltava materiaali on niin ohutta, ettd lammon vaikutukset ovat pitkalti
yhtaaikaisia jo ensimmaisissa valihehkutuksissa. Rekristallisaation vaiheet
on esitelty seuraavaksi vaiheittain, jotta valihehkutuksessa tapahtuvat muu-

tokset on helpompi hahmottaa. [45]
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Toipuminen on vaihe, jossa kuparia lammitetaan rekristallisaatiolampdétilaa
matalammassa lammossa. Kuparin rakenteelle ei tapahdu muutoksia kuten
kuvassa 13 b), mutta sisiiset jannitykset haviaviat ja mekaanisten ominai-
suuksien muutokset ovat marginaalisia. Sisdiset jannitykset vaikuttavat ma-
teriaalin mekaanisiin ominaisuuksiin negatiivisesti, ne pyritdan poistamaan,
jotta materiaali olisi mahdollisimman tasalaatuista. Tamén tyylisissa hehku-
tuksissa tasapainotellaan juuri rekristallisaatiolampotilan alapuolella, jotta
raerakenne ei lahde uudelleen jarjestymain ja kasvamaan, mutta mahdolli-
simman paljon jannityksid saadaan poistettua, joka mahdollistaa suurem-
man muokkauksen seuraavissa vaiheissa tuotantoa. [45] Kaytettavat 1ampo-

tilat ja hehkutusajat on teollisuudessa maaritetty kokeellisesti.

(d)

(e) (f)

Kuva 13. Kuparin hehkutuksen aikaiset muutokset raerakenteessa [47]

Kuvassa 13 kohdissa c¢) ja d) on havainnollistettu, kuinka primaarisessa rek-
ristallisaatiossa muodostuu uusia raeytimia, jotka kasvavat ja lopulta syovat

muokatun rakenteen kokonaan. Mekaanisissa ominaisuuksissa tapahtuu
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muutos muokkausta edeltineeseen muotoon, kuten kuvassa 11 on esitetty.
Rakeenkasvuvaiheessa tasakokoiset rakeet kasvavat toistensa kustannuk-
sella ja materiaalin mekaaniset ominaisuudet jatkavat palautumistaan
muokkaamatonta tilaa kohti. Rakeenkasvu perustuu kylmavalssauksessa
materiaaliin varastoituneeseen energiaan. Taman takia hehkutusta edelta-
van muokkauksen voimakkuus vaikuttaa rekristallisaation tapahtumiseen ja
nain myos lopulliseen raekokoon. Kylmamuokkauksen maara vaikuttaa rek-
ristallisaatio lampotilaan alentavasti eli jos materiaalia on voimakkaasti kyl-
mamuokattu se rekristallisoituu alhaisemmissa lampotiloissa  Rekristal-
lisaatiota ei tapahdu ollenkaan, mikali hehkutusta edeltavd muokkaus on alle
3 % ja tata hieman suuremmissa muokkauksissa vasta korkeissa lampoti-

loissa.

Lammityksen edetessd alkaa sekundaarinen rekristallisaatiovaihe, jossa yk-
sittdisten rakeiden rakeenkasvu kiihtyy ja ne voivat kasvaa erittdin suuriksi,
kuten kuvassa 13 kohdat e) ja f). Suurien rakeiden viliin voi jadda pienia ra-
keita, minka takia vaihetta kutsutaan myos epijatkuvaksi rakeenkasvuksi.
Raerakenne muodostuu tidssd vaiheessa epiatasaiseksi, kun aiemmissa vai-

heissa raerakenne on tasainen. [20]

Rekristallisaatio ei ole homogeenisesti tapahtuva tapahtuma vaan vaiheita
tapahtuu limittdin materiaalin eri osissa kuten jo aiemmin on todettu. Rek-
ristallisaatiossa pyrkimys on materiaalin sisdisen energian vihentamisessa
lampoenergiaa hyvaksikayttaen. [40] Kuparin rekristallisaatio lampotilaa on
helppo nostaa seostamalla sithen pienia maaria epapuhtauksia, mutta tassa
tyossa kasiteltdvan materiaalin tulee olla erityispuhdasta seostamatonta ku-
paria. [20] Rakeiden kasvu puhtaassa kuparissa on vaistamatonta ilman epa-
puhtauksia ja seostuksen luomaa rakeenkasvun rajoitusta. Rakeenkasvun
edetessa raerakenne kasvaa ja muuttuu osin epatasaiseksi, joka ei ole sahkoi-
sissd sovelluksissa toivottava ominaisuus. Taman haasteen takia tarkeita

ominaisuuksia, joita pyritddn puhtaassa kuparissa hallitsemaan ja
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saavuttamaan tarkkaan ohjelmoiduissa valssaushehkutussykleilld, ovat ta-

sainen raerakenne ja maltillinen keskimaarainen raekoko. [40]

Kuparin ominaisuudet reagoivat eri tavoin vaihteleviin raekokoihin. Myoto6-
lujuus kasvaa raekoon pienentyessi, joka tarkoittaa sitd, ettd materiaali kes-
tda suurempia jannityksid ja enemman taivutusta ennen kuin se muuttaa py-
syvasti muotoaan eli myotorajan arvo nousee. Tata muutosta on kuvattu ku-
vassa 11 b). [20] Suurempi raekoko tarjoaa kuitenkin tiettyihin ominaisuuk-
siin positiivisia vaikutuksia, kuten murtovenymain ja -kuroumaan ja viru-
misrajaan. Osa edelld mainituista muutoksista materiaalin ominaisuuksiin
on kuvattuna kuvassa 11 b). Loputtomiin namékaan ominaisuudet eivat
kasva silla selkea heikkeneminen tapahtuu, kun raekoon mitta ldhentelee
materiaalin paksuutta. Yksittaiset suuret rakeet voivat niin aiheuttaa helpos-

tikin materiaalin murtumisen muokkauksen yhteydessa. [20]

Tutkittavissa sovelluksissa rakeenhallinnan merkitys on korostunut elektro-
niikan herkkyyden ja toimintavarmuuden tarkeyden takia. Raekokoa hallit-
semalla hallitaan raerakenteen tasaisuutta, joka takaa elektronisten liitdnto-
jen toimivuuden, kun kyseessi on paljon pienia liitintoja sisdltavia laitteita.
Raekoon kasvutaipumus olisi tarked pystya todentamaan kokeellisesti, jotta
voidaan varmistua materiaalin soveltuvuudesta tuleviin lampokasittelya si-
saltaviin jatkoprosesseihin. Seuraavassa kokeellisessa tutkimusosassa pyri-
taan selvittimaan, kuinka materiaalin rakeenkasvutaipumusta voitaisi labo-
ratoriomittakaavan kokeella todentaa ennen materiaalin todellista proses-

sointia.

5.1 Kuparin raekoon hallinta valmistusprosessin aikana

Jotta kuparista voidaan valmistaa tiettyja erityistuotteita teollisuuden kayt-
toon, on puhtaasta kuparista valettava hapetonta kuparia. Elektrolyyttisesti

puhdistetut kuparikatodit sulatetaan ja valetaan suojakaasussa. Kupari
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suojataan koko prosessin ajan, jotta siihen ei liukene happea. Kupariin liuen-
nut happi on haitaksi, mikali tuotetta kuumennetaan jatkokasittelyssa kuten
hitsauksessa tai hehkutuksessa. Tavallinen kupari, josta happea ei ole pois-
tettu, karsii vetysairaudesta, kun taas kappaleessa 4 esitelty hapeton kupari

on immuunia vetysairaudelle.

Piirilevyihin kaytettava materiaali valmistetaan valssaamalla kuparia
ohueksi nauhaksi. Valssaamoprosessi alkaa valetusta laatasta, jota muokkaa-
malla saadaan haluttu tuote. Valssaamossa kylmavalssaus- ja hehkutussyklit
vaikuttavat materiaalin rakenteeseen ja ominaisuuksiin. Kupari kovenee kyl-
mavalssauksissa ja pehmenee hehkutuksissa. Kasiteltavassa erityisproses-
sissa lahtomateriaalin raekoko on oltava pient, jotta materiaalin lopullinen
raekoko siilyy pienena. Tahan pyritaan vaikuttamaan hallitulla, suunnitel-

mallisella valssaamoprosessilla.

Valssauksessa materiaalin raerakenne muokkautuu. Valssauksessa materi-
aali venyy pituussuunnassa eika sen anneta leventya, jolloin kaikki litistymi-
nen tapahtuu pituussuunnassa eli valssaussuunnassa. Valssaus vaikuttaa ku-
parin mekaanisiin ominaisuuksiin kuten my6tolujuuteen, murtolujuuteen ja
kovuuteen. Esimerkiksi myo6tolujuus on korkea, kun raekoko on pieni. [20]

Materiaalia ei voida loputtomiin valssata ilman vialihehkutuksia, silld vals-
sauksen aiheuttaman muokkauslujittuminen nostaa vaadittavaa valssaus-
voimaa, jotta muutosta saadaan aikaan. Vilihehkutuksella kuparin raera-
kenne palautuu normaaliksi hilarakenteeksi. Hehkutuksissa on tavoite pa-
lauttaa kuparin raerakenne ja vapauttaa sisdiset jannitykset seuraavia tyos-

tovaiheita varten.

Pehmennys- eli rekristallisaatiohehkutuksessa, jota kutsutaan myos uudel-
leenkiteytymis- tai valihehkutukseksi, kaytetaan kuparin sulamispistetta al-
haisempia lampétiloja, maksimissaan 650 °C. Enimmaislampotilan ylittami-
nen altistaa kuparin tietyissa olosuhteissa vetysairaudelle ja kasvattaa raeko-

koa epatoivotulla tavalla. [45] Rekristallisaatiossa halutaan ainoastaan, etta
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raerakenne jarjestiaytyy uudelleen ja materiaali pehmenee. Hehkutuslampo-
tilaa rajoitetaan, jotta liiallista rakeenkasvua ei tapahdu. Materiaalista pyri-
taan myos poistamaan kiderakenteiden suuntaisuus, joka on muodostunut
valssauksessa eli palautetaan pintakeskinen kuutiollinen kiderakenne, jossa
kiteet ovat suuntautuneet umpimahkaan. Tallaisella kuparilla on homogee-

niset ominaisuudet niin valssaussuuntaan kuin valssaussuuntaa vastaan.

[40]

Vilihehkutuksessa kaasuatmosfraaria on hallittava, jotta valtytdan vetysai-
raudelta. Hehkutus tapahtuu suojakaasussa, koska lampotilat ovat korkeat ja
ilman suojakaasua ilmassa olevaa happea ja vetya liukenisi kupariin, joka
voisi johtaa vetysairauteen myohemmissa prosessointivaiheissa. [45] Happi-
pitoisessa atmosfaarissa hehkuttaminen voi aiheuttaa kuparin pinnan hapet-

tumista, joka ei ole tdssi prosessoinnin vaiheessa toivottavaa.

Hehkutusaikaa ja -lampotilaa seka valssauksien muokkausastetta saatele-
malla voidaan kuparin rakenteeseen muodostaa halutut ominaisuudet, jotka
vaikuttavat suuresti rekristallisaation ja rakeenkasvun toteutumiseen. Heh-
kutusaika, -lampotila ja kuparin muokkausaste on optimoitu ja ne on tark-
kaan sdadelty, jotta prosessissa ei tapahdu heiluntaa. [40] Hehkutusaika ja -
lampdtila, jotka ovat rakeen kasvuun padasiassa vaikuttavat parametrit, ta-
sapainoilevat mahdollisimman alhaalla, jotta raerakenne ei paise kasva-
maan, mutta materiaali rekristallisoituu, eikd jaa muokattuun muotoon.
Muokkausta edeltava raekoko vaikuttaa myos hehkutuksessa muodostuvaan
raekokoon, joten jokaisessa vilihehkutuksessa pyritdan sdilyttimaan pieni

raekoko, jotta lopputuote olisi mahdollisimman pieni- ja tasarakeista. [45]
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6 Kokeellinen osuus

Tassa luvussa kuvataan tyon kokeellinen osuus, jossa pyrittiin selvittimaan
jatodentamaan laboratoriomittakaavaan soveltuva koe maarittamaan hapet-
toman kuparin rakeenkasvutaipumus lampokasittelya sisaltavassa jatkopro-
sessoinnissa. Kokeellinen osuus voidaan jakaa kahteen osaan kahden toisis-
taan poikkeavan koetyypin mukaan. Kokeiden kulku ja parametrit eroavat
toisistaan, mutta karkeasti ne suoritettiin samalla kaavalla, joka voidaan ja-
kaa kolmeen osaan, niytteiden valinta ja valmistelu, hehkutus seka analy-
sointi. Tassa luvussa esitelladn tarkemmin myos analyysimenetelmaét ja kay-

tetyt analyysilaitteistot.

Kokeella pyrittiin mallintamaan ohuen kuparinauhan raerakenteen kayttay-
tymista asiakkaan prosessissa. On olemassa materiaalia, joka kestdaa voimak-
kaasti lampoa sisdltavan jatkokasittelyn sekd materiaali, joka ei tata kesta.
Asiakkaan prosessissa on havaittu kuparin rakeenkasvutaipumuksessa vaih-
telua materiaalissa, jonka tulisi kestaa jatkokasittelyd. Kokeissa pyrittiin 16y-
tamaan laboratoriomittakaavassa toimiva testausmenetelma, jolla materiaa-
lin rakeenkasvutaipumus olisi testattavissa ennen materiaalin ldhettdmista
asiakkaalle. Asiakkaalla toivotunlaisesti toimivassa materiaalissa raekoko ei

kasva radikaalisti eikd raerakenne muutu epéatasaiseksi jatkoprosessissa.

Diplomityon puitteissa suoritettujen kokeellisten hehkutuskokeiden suunni-
tellussa pohjana hyodynnettiin teollisuudessa olemassa olevia koemenetel-
miid. Nama menetelmat ovat huomattavasti nopeutettuja versioita todelli-
sesta jatkoprosessista, joten tieteellinen tarkkuus ja todenmukaisuus on epa-
selvaa. Kokeissa tavoiteltiin syvempaa tieteellista tarkkuutta ja parempaa
toistettavuutta hallitsemalla kokeen kulkua ja ymparistoa tarkasti. Kokeiden
tarkoituksena oli 10ytaa ja todentaa materiaalien vilille eroja raerakenteen

kasvussa, kun naytteita altistetaan erilaisille lampokasittelyille.
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Kokeita suoritettiin kahta eri tyyppié, jotka ovat DCB-materiaalille ja AMB-
materiaalille soveltuvat erilliset kokeet. Mainittujen materiaalien todelliset
valmistus- ja jatkoprosessit poikkeavat toisistaan huomattavasti. Valitut ar-
vot perustuvat olemassa olevaan koemenetelmaan, kaupallisen toimijan il-
moittamiin arvoihin ja patenttitekstista 10ytyneeseen pohjatietoon. Osa ar-
voista oli suoraan asiakkaan kayttamistd prosesseista, osan maarittavat ku-
parin materiaaliominaisuudet. Testauksessa kaytettiin myos olemassa ole-
vasta testausmenetelmasti tiettyja aikamaireita. Suoritettujen kokeiden
madra rajattiin kattamaan arvoja koematriisin aaripaista seka keskeltd, jotta
kokeiden perusteella saatiin laaja kokonaiskuva materiaalin kayttaytymi-

sesta valitussa koeymparistossa.

Kokeet alkoivat naytemateriaalin valinnalla. Kokeissa kaytettiin asiakkaan
toimittamaa rakeenkasvuun taipuvaista materiaalia ja materiaalia, jonka po-
tentiaali rakeenkasvuun on matala. Materiaalin valmisteluvaiheessa nayt-
teitd valmisteltiin tarvittava maara kerralla ja varmistettiin materiaalin riit-
tavyys koesarjoihin. Testattavaksi valikoitunut kuparinauha leikattiin noin
7x3 cm kokoisiksi naytepaloiksi. Kuvassa 14 on kuvattuna naytepaloja eri ka-

sittelyvaiheissa.

Kuva 14. Naytepalojen malli ja koko. Vasemmalta oikealle hehkutettu DCB-
nayte, hehkuttamaton DCB-nayte ja hehkutettu AMB-nayte.
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6.1 Koelaitteisto ja koetila

Kokeet suoritettiin kdyttden Carbolite TS3 12/60/600-mallista hehkutusuu-
nia, jossa on kvartsiputki hehkutusatmosfairin rajaamiseksi. Kvartsi on ma-
teriaalina reagoimaton ja kestida korkeita lampotiloja hyvin. Uunin tilavuus
on pieni ja kvartsiputken halkaisija vain noin 10 cm, joka rajoitti naytepalo-
jen kokoa ja mairai, sekd niytteiden orientaatiota uunissa. Tarvittaessa
naytteiden sammutus hehkutuksen jilkeen tapahtui tiputtamalla naytteet
suoraan hehkutusputkesta vedella taytettyyn astiaan. Naytteet vedettiin suo-
raan veteen pitka vartisella kuparisella tyokalulla, jolloin valtyttiin kuuman
hehkutusputken kasittelylta. Havainnollistamaan hehkutusuunin ja sink-
kidmparin sijoittelua seka kokeiden kaasuvirtoja kuvassa 15 on kuvattu koe-
asetelma DCB-materiaalille. Kuvassa 16 on my0s nahtivissa uunin lAmmi-

tyselementit seka kvartsinen hehkutusputki.

(_ 1085°C \ Typpikaasu N2
Kaasu
|_Nayte | ) ,
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= Y )

Kuva 15. Piirroskuva hehkutusuunista ja DCB-kokeisiin liittyvat materiaali-

ja kaasuvirrat
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Kuva 16. Hehkutusuuni Carbolite TS3 12/60/600 avattuna, sisilla kvartsi-

nen hehkutusputki

Lammonsaitoa ja -hallintaa oli testattu tassa laitteistossa etukiteen ja se oli
todettu erittiin tarkaksi. Uunin lampotilan saavutettua tavoitearvon 1lampo-
tila ei nouse asetetun tavoitteen yli ennen stabiilin lampotilan saavuttamista,
vaan paatyy lahes suoraan oikeaan pitolampotilaan. Uuni saatelee 1ampoti-
laansa kolmella erillisella lammitysvyohykkeelld, joten koko uunin pituu-
delta lampdtila sailyy tasaisena. Tasaisen lammonpitokyvyn ansiosta voitiin

suorittaa kokeita 1—3 naytteelle kerralla.

Naytteiden kasittely hehkutuksen jalkeen sisilsi kiillotusta ja elektrolyy-
sipuhdistusta. Ndin naytteen epitasainen ja mahdollisesti hapettunut pinta
saatiin puhtaaksi ja raerakenne esiin, jotta sita voitiin tarkastella mikroskoo-
pilla. Naytteesta mitattiin raekokoa ja tarkasteltiin, onko siihen muodostu-
nut suurentunutta raerakennetta. Raekoon arviointi tapahtui vertailuympy-
roiden avulla, jotka ovat ASTM-standardoitu menetelma raekoon arviointiin
[48]. Vertailuympyroiden keskimiirdinen raekoko paattyy 200 pm. Kysei-
nen kokoluokka riitti erinomaisesti arvioimaan tutkittavan DCB-kokeiden
materiaalin rakennetta. AMB-kokeiden arviointiin hyodynnettiin koneellista

raekokolaskentaa.
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6.2 DCB-koejarjestelyt

DCB-hehkutuskoe suoritettiin hehkuttamalla naytepalaa typpikaasussa, jo-
hon sekoitettiin haluttu maara happea. Nédin naytteen pintaan saatiin luotua
ohut oksidikerros, joka muodostaisi todellisessa prosessissa liitoksen keraa-
min kanssa. On myos oletus, ettd oksidikerroksen paksuus vaikuttaa ra-
keenkasvutaipumukseen rajoittavasti, jolloin lilan voimakas hapetus ei anna

todellista kuvaa materiaalin kayttaytymisesta jatkoprosessissa.

Kokeet suoritettiin 1065 °C lampotilassa. Muuttuvina parametreina olivat
hehkutusaika ja hapenmaira syotetyssa typpi-ilma seoksessa. Kaasua syotet-
tiin hehkutusputkeen niin, ettd putken ulkopuolinen atmosfaari ei paase vai-
kuttamaan putkessa vaan syotetty kaasu muodosti lievan ylipaineen. Koepa-

rametrit on kuvattu tarkemmin taulukossa 3.

Taulukko 3. Suoritettava koematriisi DCB-materiaalille, jossa esitetty myos

testattavien néaytteiden maarat

Lampdtila [FC] 1065
Hehkutusaika [min] 2,5:3;3,5
Happi [0,2%] 2 3 3
Happi [0,4%] 2 3 3
Happi [0,6%] 2 3 3
Happi [1,54%] 2 3 3

Testausta suoritettiin materiaalilla, jossa on havaittu selittamatonta eroa ra-
keenkasvutaipumuksessa. Naita eri tavalla lammitykseen reagoivia materi-
aalia kutsutaan selvyyden vuoksi tuloksissa nimilla materiaali A, jonka po-
tentiaali rakeenkasvuun on matala ja materiaali B, jonka potentiaali ra-
keenkasvuun on korkea. Kaytannossa materiaalit A ja B ovat saman valmis-
tusprosessin lapikaynytta samanlaatuista kuparia, mutta jokin tuntematon

poikkeama aiheuttaa niiden rakeenkasvutaipumukseen ei-toivottua eroa.
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Ensimmainen koesarja suoritettiin molemmille materiaaleille hyodynta-
malla kaikkia hehkutusaikoja ja happiprosentteja. Seuraava koesarja suori-
tettiin vain asiakkaalta palautuneella rakeenkasvulle alttiilla materiaalilla B,
jolla varmistettiin materiaalin oletettua reagointia lampokasittelyyn. Lisiko-
keista rajattiin pois 2,5min kokeet alkuperdisen koesarjan tuloksen perus-

teella.

Suunniteltuja kokeita voitiin suorittaa useita paivassa, kokeen kesto mita-
taan minuuteissa. Koejarjestelyyn yhta koesarjaa varten kului kokonaisuu-
dessaan 2—3 tuntia, tihan aikaan lisdtaan viela naytteiden kasittelyyn ja ana-

lysointiin kuluva aika.

Esilammitettyyn hehkutusputkeen asetettiin naytteet yksi kerrallaan aina sa-
maan kohtaan putkea ja ajanotto aloitettiin heti, kun niyte oli saavuttanut
tavoitekohdan. Naytteen annettiin hehkua maaratty aika ja niyte poistettiin
putkesta veteen, joka sammuttaa hehkutustapahtuman nopeasti. Naytteen-
poisto tapahtui kuparista, tihan tarpeeseen suunniteltua pitkavartista tyoka-

lua kayttaen.

Kyseisti naytteiden poistomenetelmia kiytettiin turvallisuussyisti. Vaihto-
ehtoisesti hehkutusputken voisi manuaalisesti nostaa pois uunista ja valuttaa
naytteet putkea kallistamalla veteen. Kayttoon otettiin turvallisin tunnettu
menetelmai, koska havaittiin turvallisuusriskeja kuumaa hehkutusputkea

kasiteltaessa.

Naytteiden analysointi suoritettiin Aurubis Finland Oy:n laboratoriotiloissa.
Naytteet kiillotettiin elektrolyyttisesti kiyttaen kuvassa 17 nahtavaa Struers
LectroPol-5 laitteistoa ja raerakenne saatiin esiin upottamalla kiillotettu
nayte ferrikloridiliuokseen (FeCls) noin 8 sekunnin ajaksi. Naytteet asetetiin
kiillotukseen kuvassa punaisella ympyroidyn tuen alle, joka painoi naytetta

alustaa vasten. Osa naytteista taipui hehkutuksessa, joka vaikutti kiillotuksen
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laatuun negatiivisesti. TAman takia osasta naytteista vain pieni alue kiillottui

tarvittavalla tavalla.

LectroPol-5

Kuva 17. Struers LectroPol-5 laitteisto ja naytteiden painamiseen kaytetty
tuki

Kasitellyt naytteet tutkittiin kiyttden kuvan 18 Leica DM IRM-mikroskoop-
pia ja raekokoa arvioitiin vertailukuvien avulla. Kaytossa oli 25x linssi ja 75x
suurennos, joka johtaa kaytetylla laitteistolla 75-kertaisiin mikroskooppi ku-
viin. Analysoinnissa todennettiin kokeen toimivuutta vertaamalla raeraken-
teen muutoksia ja rakeiden muodostumista tavoitearvoihin nahden maarite-

tyilla hehkutusajan ja happiprosentin arvoilla.
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Kuva 18. Leica DM IRM-mikroskooppi
6.3 AMB-koejarjestelyt

AMB-hehkutuskoe suoritettiin hapettomassa ymparistossa, asiakkaan pro-
sessin kaltaisissa olosuhteissa. Kokeen muuttuvina parametreini olivat heh-
kutusaika ja -lampotila. Lampotila-arvot ja hehkutusajat maaraytyivit osin
asiakkaan prosessin pohjalta. Ne eivit kuitenkaan suoraan vastanneet asiak-
kaan prosessia ja materiaalin tulisi kestaa vield pidempia lamporasituksia
jatkokasittelyjen aikana. Kaytetty naytemateriaali oletettiin olevan matalan

rakeenkasvupotentiaalin materiaalia.

Tassa kokeessa kupari ei saa hapettua ollenkaan, joka estettiin syottamalla
hehkutusuuniin typped ylimaarin ja putken toinen pai on yhdistettyna ve-
della taytettyyn pulloon, joka muodosti ilmalukon estden happea virtaamasta
koeatmosfaariin. Happea ei saanut paasta prosessiin, koska AMB-liitokseen
kaytetyt juotosaineet reagoivat hapen kanssa eiviatkd muodosta haluttua lii-

tosta.

44



Suunnitellun kaltaisia kokeita voitiin suorittaa vain yksi paivassa pitkan lam-
monnosto- ja jaahdytysvaiheen takia, mutta yhdessa erassa voidaan hehkut-
taa kolme naytettd samanaikaisesti. Taulukossa 4 on esitetty suoritettava
koematriisi, jossa kunkin kokeen tarkat parametrit on luetteloitu. Yleisesti
kaikissa kokeissa nayte syotettiin kylmaan hehkutusputkeen jalammonnosto
tapahtui rauhallisesti, 2 tunnin nostoajalla. Kokeiden hehkutuslampotilat
vaihtelivat 800—1000 °C vililla. Naytetta pidettiin tavoitelampotilassa vaih-
televia aikoja 1,5—2,5 tuntia. Naytteiden ja uunin annettiin jaahtya vapaasti
yon yli, edelleen typpikaasua hehkutusuuniin syottden. Suoritetuissa ko-
keissa yhden nayte-eran kasittelyyn kului noin 16 tuntia, tihan lisataan viela

naytteiden kasittelyyn ja analysointiin kuluva aika.

Taulukko 4. Suoritettava koematriisi AMB-materiaalille

Lampdotila [°C] 800 900 1000
Lampotilan nostoaika [h] 2
Lampdotilan pitoaika [h] 1,5;2;2,5

Tiedetadn, ettd asiakkaan prosessi kestda lahes vuorokauden eli lammon-
nosto- ja jadhdytysvaihe ovat pitkat. Jotta paastiin lahelle asiakkaan proses-
sin vaikutusta kupariin, jouduttiin myos laboratoriokoe suorittamaan pit-
kalla aikavalilla. Pitka koeaika aiheuttaa arjen toimintoihin aikataulullisia
haasteita, mikali timan tyylista koetta paadyttaisi jatkossa suorittamaan ru-

tiininomaisesti kaikelle asiakkaalle lahteville AMB-materiaalille.

Naytteet toimitettiin tarkkaan analyysiin analysoitavaksi ulkopuoliselle toi-
mijalle. Logistisista syista jokaisesta hehkutuksesta naytteita toimitettiin
analysoitavaksi vain yksi. Ylimaardisten naytteiden raekokojakaumaa ja
maksimiraekokoa tutkittiin kuitenkin myos mikroskoopin avulla laboratori-
ossa ja havainnot vastasivat analysoitujen naytteiden tuloksia. Paikallinen
arviointi suoritettiin asettamalla kuvasuurennos naytolle vastaamaan todel-

lisuutta ja mittaamalla viivoittimella rakeiden kokoja naytolta.
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Analysoitavat naytteet kiillotettiin elektrolyyttisesti, minka jalkeen naytteita
tutkittiin ja analysoitiin kayttaen koneellista lineaarista leikkauspistemene-
telmaa Zeiss AXIO Imager.M2m -mikroskoopin ja IMS Client -ohjelman
avulla. Ongelmaa raerakenteen muunlaiseen arviointiin muodosti epatasai-
nen raerakenne. Ohjelman kiyttama leikkauspistemenetelmd on standar-
doitu raerakenteen arviointimenetelma, jossa jokaisen rakeen leikkauspis-
teet merkitaan manuaalisesti mikroskooppikuvaan, jonka jalkeen ohjelman
algoritmi laskee leikkauspisteiden perusteella rakeiden maaran ja raekoon.

Niin maaritettiin keskiarvoinen raekoko sekd minimi- ja maksimiraekoko.
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7 Tulokset ja analyysi

Tassa luvussa koesarjojen tulokset kiydaan lapi ja analysoidaan erikseen mo-
lemmille testausmenetelmille. Arvioidaan suoritettujen kokeiden luotetta-

vuutta selvittaa hapettoman kuparin rakeenkasvutaipumus.
7.1 DCB-kokeiden tulokset ja analyysi

DCB-kokeet toteutettiin tasaisessa lampotilassa muuttaen hehkutusaikaa ja
hehkutusatmosfairin happipitoisuutta. Naytteet muuttivat uunissa varidan
puhtaasta kuparista punertavan oranssin ja mustan eri savyiksi. Muutos on
nahtavissa kuvassa 14. Suuremmilla happipitoisuuksilla huomattiin selvasti
eroa hapettumisen eli oksidinmuodostumisen maarassi. Suurimmilla happi-
pitoisuuksilla niytteiden poistaminen hehkutusputkesta oli haastavampaa,
silld naytteet olivat pehmenneet huomattavasti enemman kuin matalammilla
pitoisuuksilla. Nama naytteet pehmenivit ja takertuivat kiinni kvartsiseen
hehkutusputkeen, jolloin niiden poistaminen putkesta vaurioitti naytteiden
muotoa. Pehmenneet naytteet myos reagoivat dkilliseen lampoétilanmuutok-

seen taipumalla enemman kuin muut néytteet.

Naytteiden ulkonidkoé hehkutuksen ja sammutuksen jialkeen oli muodostu-
neeseen hypoteesiin nihden lupaava ja odotetusti hapen maaran lisdanty-
essa syotetyssa kaasuseoksessa, naytepalat johdonmukaisesti oksidoituivat
merkittavasti enemman. Naytteita tarkasteltaessa huomattiin oksidikerrok-
sen sulamiselta vaikuttava kiillottunut oksidipinta, joka antaa viitteita siita,
etta korkea happipitoisuus yhdistettyna korkeaan lampotilaan on materiaa-

lin rakeenkasvutaipumuksen testaamiseen liian voimakas kasittely.
Taulukossa 5. on esitetty DCB-kokeiden tulokset, joiden tulkittavuutta hel-

pottamaan naytteet on nimetty kirjaimin. A-kirjain kuvaa materiaalia, jonka

taipumus rakeenkasvuun on matala. B-kirjain kuvaa materiaalia, jolla on
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vahva taipumus rakeen kasvuun hehkutusprosessissa. Taulukossa on vas-

tattu ainoastaan kokeiden kannalta merkittadvan ominaisuuden muutokseen,

kasvoiko raekoko vai ei. Tavoite on, ettd keskimaarainen raekoko siilyy ta-

saisena ja pienena, jolloin DCB-materiaalille yksittiiset laajentuneet rakeet

ovat hylkadava ominaisuus eikd muita parametreja tarvitse ottaa huomioon.

Taulukossa yhdella tihdella *) on merkitty naytteita, joissa on havaittavissa

yksittdisia vain hieman kasvaneita rakeita. Kaksi tahtea **) kuvaa naytetta,

jonka kiillotus ei ole toivotunlainen eli vain pieni alue saatiin arvioitu. Uutta

kiillotusta ei ndiden kokeiden puitteissa tarvinnut suorittaa jo talta kiillottu-

neelta alueelta havaittujen raerakenne muutosten takia.

Taulukko 5. Ensimmaisen DCB-koesarjan tulokset

Lampdtila [C] 1065
Hehkutusaika[min] | 25 | 3 | 35
Happiprosentti [%] 0,2

A Ei Ei Kylld

B. Kylld Kylld Kylld
Happiprosentti [%] 04

A Kyll&* Kyll&* Ei

BE. Kylld Kylld Kylld
Happiprosentti [%] 0,6

i Ei Ei Ei

B. Kylld**  |Kyll&* Kyll&**
Happiprosentti [%] 1,54

A Kyll&* Ei Ei

BE. Kylld Kylld Kylld

DCB- materiaalille suoritettiin tulosten varmentamiseksi lisakoesarja, asiak-

kaan toimittamalla korkean rakeenkasvutaipumuksen omaavalla materiaa-

lilla B, jonka tulokset on esitelty taulukossa 6 alla.

Taulukko 6. Toisen DCB-koesarjan tulokset
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Lampaotila [C] 1065
Hehkutusaika [min] 3| 3,5
Happiprosentti [%] 0,2

B. Kylld Kylld
Happiprosentti [%] 0,4

B. Kylld Kylld
Happiprosentti [%] 0,6

B. Kyll&* Kyll&**
Happiprosentti [%] 1,54

B. B |kylld

Monissa DCB-kokeiden naytteissd materiaalin raerakenne sailyi melko pie-

nend, mutta yksittaisia kasvaneita rakeita oli kuitenkin havaittavissa kuten

kuvassa 19.

Kuva 19. Kuparin pieni raerakenne, jossa havaittavissa yksittiisia laajentu-
neita rakeita. Mikroskooppi kuva (suurennos 75:1) matalan rakeenkasvutai-

pumuksen naytteesti, jota on hehkutettu 3 min 0,4 % happipitoisuudessa.

Kiillotettuja naytteita tarkasteltaessa havaittiin, ettd keskimaariisessa rae-
koossa ei ole suurta, tai riskia nostavaa, hajontaa. Yhdessakiaian naytteessa
keskimaardinen raekoko ei lahestynyt riskirajaa. Osa korkean rakeenkasvu-
potentiaalin naytteista sisilsi enemman selvisti laajentuneita rakeita, kuten

kuvassa 20, kuin matalan rakeenkasvupotentiaalin naytteet, joissa oli
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havaittavissa yksittdisid laajentuneita rakeita. Suurimmat loydetyt rakeet oli-

vat selvasti yli 200um, joka ylittda riskiominaisuuksien rajan ja estiisi mate-

riaalin kayton jatkoprosessissa.

& - - + B ¥
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Kuva 20. DCB-kuparin epatasainen raerakenne hehkutuskokeen jilkeen.
Mikroskooppikuva (suurennos 75:1) korkean rakeenkasvutaipumuksen

naytteestd, jota on hehkutettu 3 min 0,4 % happipitoisuudessa.

Suoraa korrelaatiota ei suoritetuissa kokeissa havaittu hehkutusajan tai hap-
pipitoisuuden vaikutuksessa raerakenteen muutoksiin. Asiakkaan todelli-
sessa prosessissa happipitoisuudella on merkitystd prosessin toimivuuden
kannalta, mutta nididen kokeiden valossa merkitys jia matalaksi tai vahin-
taan vaikeasti havaittavaksi. Hapen maaraa on syyta silti jatkossakin rajoit-
taa ja hallita, jotta voidaan varmistua kokeen mahdollisimman tarkasta tois-

tettavuudesta.

Lahes kaikkiin DCB-lisdkokeiden naytteisiin saatiin todennettua rakeenkas-
vua, joka vahvistaa koemenetelméan toimivuutta. Yksittdinen nayte, joka al-
tistettiin korkealle happipitoisuudelle, ei kiillottunut riittavasti, koska pin-
nan oksidikerros oli taysin kiillottunut sammutuksen jalkeen. Tama johti
heikkoon analysointitarkkuuteen. Siind osassa, joka voitiin analysoida, ei ha-

vaittu kasvaneita rakeita, joka poikkeaa muiden lisakokeiden tuloksista.
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Matalariskiseksi tunnistettu materiaali reagoi kokeissa harvemmin, eika kas-
vaneita rakeita ollut kuin osassa naytteissa, kuten taulukosta 6. voidaan ha-
vaita. Tasta voidaan paatella, etta valittu menetelma ei vaikuta materiaalin
rakenteeseen ilman tiettyja materiaalissa jo olevia epatoivottuja ominaisuuk-

sia.

7.2 AMB-kokeiden tulokset ja analyysi

AMB-kokeita suoritettiin altistamalla naytemateriaalia erilaisille hehkutus-
ajoille ja -lampdtiloille. Kaikissa kokeissa uunin lampétila nostettiin hehku-
tuslampotilaan yhta nopeasti ja kokeiden kaasuatmosfairi pidettiin taysin

hapettomana syottamalla hehkutusuuniin typpikaasua.

Kaikissa naytteissa, havaittiin selvaa keskimaaraisen raekoon kasvua. Nayt-
teiden analyysituloksista taulukosta 7 havaitaan, ettd keskimiarainen rae-
koko ylittda materiaalin sallitut maksimiarvot, jotka ovat keskimaariiselle

raekoolle 200—400 um ja yksittiiselle rakeelle 1000 um.

Taulukko 7. AMB-kokeiden tulokset. Taulukkoon on merkitty vihreilla nayt-
teet, joiden tulokset ovat hyviaksyttavia

Lampétila [°C] g0 | 900 | 1000
Ldmpétilan nostoaika [h] 2

Pitoaika [h] 15

Minimi raekokao [pm] 140 300 400
Maksimi raekoko [pum] 800 1200 1000
Keskim3ardinen raekoko [pum] 364 459 520
Pitoaika [h] 2

Minimi raekoko [pum] 130 150 450
Maksimi raekoko [pum] 1800 1600 1000
Keskimdariinen racskoko [pm] a7 L1 532
Pitoaika [h] 2.5

Minimi raekoko [pm] 210 200 300
Maksimi raekoko [pm] 1200 930 1200
Keskim3ardinen raekoko [pum] 505 395 603
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Kuvan 21 avulla voidaan visuaalisesti havaita, kuinka naytteiden minirae-
koko on korkeammalla 1000 °C koetuloksissa ja, etta ajan suhteen voidaan
tunnistaa trendi yhta poikkeusta lukuun ottamatta. Keskimaarainen raekoko
kasvaa hehkutusajan kasvaessa. Maksimaalisen raekoon vaihteluun ei voida

tuloksista tunnistaa selvaa vaikuttavaa tekijaa.

AMB-kokeiden tulokset

2000 . . .

8o0°C goo®C 1000°C
1800
1boo
1400
1200

1000
8oo J'
600
(I) ]
400
200
15 2,0 2.5 15 2,0 2,5 15 2,0 2.5
Pitoaika [h]

Raekoko [pm]

Kuva 21. AMB kokeiden tulokset eriteltyina pitoajan mukaan

Suoritetussa kokeessa raerakenne muuttui liikaa eli yksittaiset rakeet kasvoi-
vat jopa 1800 um kokoisiksi ja keskimaarainen raekoko ylittad 400 um, epa-
tasainen ja kasvanut raerakenne on esitetty mikroskooppikuvassa 22. Tama
raerakenteen reaktio viittaa materiaalin taipumukseen rakeenkasvusta, joka
on ei-toivottu ominaisuus. Vaikka materiaali oli testausvaiheessa oletettu
matalan rakeenkasvupotentiaalin materiaaliksi, tulosten perusteella se vai-
kuttaa kuitenkin reagoivan rajusti lampokasittelyyn. Joko materiaalissa on
jokin ominaisuus, joka vaikuttaa rakeenkasvu taipumukseen tai testausme-
netelma ei tallaisenaan toimi ja parametreja taytyy hakea matalammalta ta-

solta viela pidemmalla koesarjalla.
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Kuva 22. AMB-kuparin epitasainen ja kasvanut raerakenne hehkutuksen

(900 °C/ 2 h) jalkeen. Kuvassa 1 mm mittakaavaaviiva

Ainoastaan kahdessa niytteessa arvot sailyivit juuri ja juuri hyvaksyttavissa
rajoissa, naista ei kuitenkaan voida viela paatelld lopulliseen testausmenetel-
maan soveltuvia parametreja. Hyvaksytyissa rajoissa olevat kokeet ovat nah-
tavissa taulukossa 7 merkittyna vihrealla. Toinen hyvaksytyissa rajoissa ole-
vista kokeista, josta mikroskooppikuva on esitetty kuvassa 23, on suoritettu
koesarjan lievimmilla parametreilla, kun taas toinen on ajallisesti suoritettu
pisimmalla testausajalla. Samoin kuin DCB-kokeissa, voidaan tassikin to-

deta lampotilan olevan maaraavampi parametri kuin hehkutusaika.
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Kuva 23. AMB-kuparin hyvaksyttava raerakenne hehkutuksen (800 °C/ 1,5

h) jalkeen. Kuvassa 1 mm mittakaavaaviiva

Koska ldhes kaikissa tuloksissa keskimdarainen raekoko sekd maksimirae-
koko ovat ylittaneet sallitut raja-arvot, eika eroja saatu esiin, ei voida luotet-
tavasti todeta kokeiden toimivan materiaalin arvioinnissa tillaisenaan. Kor-
keimmalla lampdétilalla voidaan taulukosta 7 havaita minimi-, maksimi- ja
keskimaardisen raekoon kasvua raja-arvojen yli selvemmin kuin matalam-
milla lampdtiloilla suoritetuissa hehkutuskokeissa. Erityisesti minimirae-
koossa on havaittavissa eroja, joka antaa suuntaa jatkotestaukseen ja rajaa

parametreja tarkemmaksi.

Niaytteiden raerakenteen muutoksessa on havaittu erdianlainen epajatku-
vuus, kun koelampotila nostetaan 1000 asteeseen, niytteiden minimirae-
koko kasvaa naytteissa selvisti, joka osoittaa hehkutuksen menevin liian pit-
kalle. Selvaa eroa hehkutusaikaa pidentamalla ei saatu esiin, joka ohjaa edel-

leen ajattelemaan lampdétilan suuremman vaikutuksen merkitysta.
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8 Johtopaatokset

Taman tyon puitteissa ei suoraan voitu luotettavasti todistaa laboratorioko-
keen toimivuutta raerakenteen kayttaytymisen todentamiseen ennen asiak-
kaan prosessia. Kokeissa kuitenkin havaittiin materiaalien raerakenteen
kayttaytymisessa eroja, joka antaa viitteitd koemenetelman mahdollisuuk-
sista. Viitteitd mahdollisesta yhteydestd DCB-kokeen happipitoisuuden ja
raerakenteen kasvun valilla ei voitu todentaa, mutta silti on syyta olettaa, etta
hallittu kaasuatmosfaari eli rajoitettu hapen sy6ttomaara on kokeen luotet-
tavauden kannalta jatkossakin oleellista sdilyttda. Suuremmilla happipitoi-
suuksilla naytteiden pinnan oksidikertymidn maiiraan ja kiillottumiseen
muodostui selvid eroja, mika vahvistaa hapen vaikuttavuutta materiaalin
kayttaytymiseen. Hehkutusajan vaikutus jai pieneksi, joskin pisimpain uu-
nissa hehkutetut naytteet alkoivat muuttua ulkoisesti epatasaisiksi ja pinnan
oksidikertyma muuttui kiillottuneeksi. Taméan takia huomattavasti pidempia
koeaikoja ei suositella hyodynnettaviksi testauksessa. Huomattava on se,
etta tutkimuslampotila lahentelee kuparin sulamislampdtilaa, jolloin pi-
dempi hehkutusaika vaikuttaa kuparin ominaisuuksiin voimakkaasti hyvin

nopeasti.

Koemenetelmaa on suositeltava kehittia jatkossa seuraavasti, jotta toistetta-
vuudesta saadaan nykyista tarkempaa ja kaasujen pitoisuudet pysyvit var-

masti hallinnassa.

e Hehkutusaikaa tulisi rajata 3 minuuttiin

o Kaasuatmosfaari tulisi rajata maltillisempii happipitoisuuksiin, <1 %
Kaytannossa tulisi siis rajata kokeiden ulkopuolelle testeissa ilmenneiden ok-

sidin kiillottumis- ja uuniin tarttumistapausten takia 2,5 ja 3,5 minuutin heh-

kutusaika ja 1,54 % happipitoisuus.
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AMB-kokeiden tuloksista ei suoraan voida todeta, etta olisi 10ydetty luotetta-
vaa ja kayttoon soveltuvaa koemenetelmai. Mutta erot naytteissa havaituissa
minimiraekoissa antaa viitteita, etta lyhyempia hehkutusaikoja testaamalla
ja hehkutuslampotila rajaamalla selvasti alle 1000 °C voidaan paasta lahem-
mas toimivaa laboratoriotutkimusta. Keskimaardisen raerakenteen selva
kasvu antaa viitteen liian pitkalle viedysta prosessista, jolloin materiaali rea-
goi voimakkaasti riippumatta hehkutusajasta naissa kokeissa. Nain pitkakes-
toisia laboratoriohehkutuskokeita ei ole myoskaan kaytannossa mahdollista
toteuttaa osana laboratorion arkea kaikelle asiakkaalle 1dhteville AMB-ma-

teriaalille.

Todellisuudessa naytteiden analysointiin ja luotettavaan arviointiin muodos-
tuu haaste riskitaipumuksen epatasaisuudesta materiaalissa eli laajentuneita
rakeita voi ilmeta hyvin paikallisesti materiaalissa. Arviointi siitd, onko ma-
teriaali todella riskialtista rakeenkasvulle vai ei jaa parhaaksi arvaukseksi,

koska laajentuneiden rakeiden osuminen naytepalan kohtaan ei ole taattua.

Riskitaipumuksen todentamisen luotettavuutta voidaan parantaa suoritta-
malla useita koesarjoja ja tilastoimalla tuloksia, jolloin poikkeuksien osuus
voi pienentya kokonaisotannasta. Yksittdiset poikkeamat hypoteesista eivat
heikenna kokeen validiutta, vaan todistavat kuparin olevan materiaalina
lampokasittelylle herkkaa. Matalan rakeenkasvutaipumusriskin materiaali-
kin saadaan reagoimaan epatoivotulla tavalla, mikaili kokeen parametrit on

saadetty vaarin tai kokeen toteutus jostain syysta heittelee.

Kokeissa havaitut viitteet raerakenteen hypoteesin mukaisesta kayttaytymi-
sestd ja lupaavat tulokset luovat uskoa ja tarjoavat suunnan jatkaa tutki-
musta eteenpain jatkossa osana yrityksen sisaista kehitysta. Suosittelen tut-
kimuksen jatkamista, jotta voidaan maarittaa tarkemmat parametrit kokeen
suorittamiseen niin, etta rakeenkasvuun taipuvainen materiaali reagoi ja ma-
talamman riskin materiaali ei reagoi hehkutukseen. Vaikka materiaalin ra-

keenkasvupotentiaalia ei voida tamankaltaisella testilla taysi varmasti
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todeta, rakeenkasvun epitasaisen esiintymisen takia, lisdisi testaus var-
muutta materiaalin ominaisuuksien toivotusta laadusta ja loisi mahdollisuu-
den poistaa rakeenkasvulle taipuvainen materiaali toimituksista ennen tuot-
teen lahettamista asiakkaalle. Kaytannossa tama saastaisi aikaa, rahaa ja en-

nen kaikkea luonnonvaroja.
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