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Anotace:

Vzorky ptipravené z elektricky vodivého lepidla ECOSOLDER AX20 (AMEPOX) s izotropni elektrickou
vodivosti byly analyzovany s pouzitim termomechanické analyzy (TMA), dynamické mechanické analyzy
(DMA), diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC), termogravimetrie (TGA) a také infradervenou spektroskopii
s pouzitim Fourierovy analyzy (FTIR). Uvedené analyzy ukazaly silny vliv vytvrzovani lepidla na jeho
mechanické vlastnosti, dale Ze lepidlo nebylo optimalné vytvrzeno, piestoZe vytvrzovani bylo provedeno v
souladu s doporucenim vyrobce, a Ze vytvrzovani lepidla ve vakuu nema vliv na jeho chemické slozeni.

Specimens prepared from the electrically conductive adhesive with

isotropic electrical conductivity

ECOSOLDER AX20 (AMEPOX) have been inspected using thermomechanical analysis (TMA), dynamic
mechanical analysis (DMA), differential scanning calorimetry (DSC), thermogravimetry (TGA) and additionally
also by infrared spectrometry with Fourier transformation (FTIR). These analyses have shown, first, the strong
influence of curing on mechanical properties of the adhesive, secondly that the adhesive was not fully cured and
thirdly that the curing in vacuum does not affect the chemical composition of the adhesive.

UvVoD

Elektricky vodiva lepidla jsou ekologické kompozitni
materidly, které se pouzivaji pro vodivé spojovani
v elektronice [1], [2], [3]. Je mozZné piipravit lepidla
dvou typu: s izotropni a anizotropni elektrickou
vodivosti. Lepidla s izotropni vodivosti maji stejnou
vodivost ve vSech smérech a jsou uzivana zejména
pro montdz soucastek citlivych na teplo, které by
mohly byt posSkozeny teplotou potifebnou pro pajeni
[4], [5], [6]- V posledni dobé zacala elektricky vodiva
lepidla s izotropni elektrickou vodivosti pronikat i do
silnoproudé elektrotechniky. Zacala se pouzivat pro
montaz fotovoltaickych panelti. Timto typem lepidla
jsme se zabyvali v nasi praci.

Lepidla s anizotropni vodivosti maji vodivost pouze
ve sméru osy Z [7], proto se jim také tika “z-ova‘
lepidla a jsou uzivana pro montaz soucastek zejména
v pouzdrech “fine pitch” a “ultra fine pitch”, ale i v
pouzdrech dalSich typd s malymi rozteCemi vyvodu.
V pfipadé montaze takovychto soucastek pajenim
hrozi vznik mustki mezi sousednimi vyvody
(“bridging”). Pokud je montaz provedena tak, ze mezi
montovanou soucastku a DPS se vlozi folie
zZ anizotropné vodivého lepidla a samotny proces pak
sestava z aplikace teploty a soucasné také tlaku ve
sméru osy Z, vyvody soucastky se propoji
S pfipojovacimi ploSkami na DPS, a protoze
elektrické vodivost ,,z-ového* lepidla je, teoreticky,
ve sméru os x a y nulova, nehrozi vznik mistki mezi
sousednimi vyvody, které by montaz znehodnotily.
Spektrum  aplikaci elektricky vodivych lepidel
v elektronice 1 vykonové elektrotechnice se stale

rozSifuje  [8], [9]. Sledovanymi elektrickymi
parametry lepidel jsou, zpravidla, elektricka vodivost
adheznich spoji a n¢kdy také nelinearita VA
charakteristiky spoji a jejich Sum. Z mechanickych
vlastnosti byvaji publikovany studie pevnosti v tahu a

pevnost ve smyku. Vyjimeéné je mozné se
v literatute  setkat se  studii  nékteré¢  z
termomechanickych  vlastnosti, zpravidla studii

teploty skelného prechodu lepidel. Casto je studovana
jejich klimatickda odolnost, zejména v prostiedni se
zvySenou teplotou, zvySenou vlhkosti nebo
v kombinaci zvySena teplota/zvySena vlhkost [10],
[11].

Termomechanické vlastnosti jsou velmi vyznamnou
charakteristikou vodivych lepidel a mohou omezit
pouziti lepidel v fad¢ aplikaci. Pfitom, jak jiz bylo
feceno, je praci zaméfenych na toto téma velice malo
a netvoii uceleny celek. Proto byla nase prace
zamgéfena prave na tuto problematiku.

EXPERIMENT
Vzorky

Vzorky pro méfeni byly pfipraveny z izotropné
vodivého lepidla ECOSOLDER AX20 (AMEPOX,
Polsko)[12]. Izola¢ni matrice lepidla je tvofena bis-
fenol epoxidovou pryskyfici, jako plniva je pouzito
stiibrnych  Supinek v koncentraci 75 vahovych
procent.

Nejprve bylo tfeba piipravit vzorky pro méfeni
pomoci termomechanické analyzy TMA. Vzorky
byly ptipraveny na kiemenném skle o tloustce 1 mm
jako vrstvy o praméru cca 8 mm a tloust’ce 0.3 mm.
Pro vytvofeni tohoto vzorku lepidlo byla vytvorena



Sablona z fosforbronzové planzety o tloustce 0.35
mm, pies kterou byla vrstva nanesena a poté
vytvrzena. Pak byla zabrousena na tloustku 0.3 mm.
Jako podlozky pouzito kiemenného skla proto,
protoze ma velice malou teplotni roztaznost.
Vzorky pro dynamickou mechanickou analyzu byly
ptipraveny jako tramecky o rozmérech 15x3x0.7 mm.
Pro tyto trdmecky byla vytvofena silikonova forma,
do které bylo naneseno lepidlo a v ni vytvrzeno. Pak
byla forma sejmuta.
Vyrobce doporucuje pro lepidlo nasledujici
vytvrzovaci podminky: 150 °C po dobu 5-10 min
nebo 180 °C po dobu 3-8 min. Pro nase vzorky bylo
pouzito vytvrzeni pii teploté 180 °C po dobu 5 min.
Tloustka vrstvy lepidla pfi adhezni montazi byva
zpravidla nizsi nez 300 pm. Ukazalo se, ze pro vétsi
tloustky, vnasem piipadé pro vzorky ve tvaru
tramecku o tloustce 0.7 mm, se v objemu lepidla
nachazi bubliny, které vznikaji z fedidla unikajiciho
zlepidla pii jeho vytvrzovani. Proto bylo také
testovano vytvrzovani vzorkil ve vakuu pii tlaku 4 Pa.
Bylo zjisténo, ze tento zpusob vytvrzovani sice
zmens§i objem a Cetnost bublin, ale Ze je ani takto neni
mozné zcela odstranit. Tato skutecnost ovlivnila
ptesnost vysledki ziskanych technikou DMA.
Vzorky pro DSC, TGA a FTIR nebyly pfipravovany
v zadném zvlastnim tvaru.
Meérici zaFizeni
Pro termomechanickou analyzu bylo pouzito zafizeni
TMA Q400EM firmy TA Instruments. Me¢feni
probihalo v expanzni modu s makroexpanzni sondou
o praméru 6 mm. Pro kaZzdou verzi zpracovani lepidla
(vytvrzeni pfi normalni atmosféfe a vytvrzeni ve
vakuu 4 Pa) byl analyzovan jeden vzorek. Aparatura
byla v pribéhu vSech méfeni proplachovana suchym
vzduchem (100 ml/min).
Pro dynamickou mechanickou analyzu bylo opét
pouzito zafizeni TMA Q400EM firmy TA
Instruments. M¢feni probihalo pomoci sondy pro
tiibodovy ohyb. Pro kazdou verzi zpracovani lepidla
byl opét analyzovan opét jeden vzorek a aparatura
byla vpribéhu méfeni opét proplachovana
proplachovana suchym vzduchem (100 ml/min).
Program meéfeni pro termomechanickou analyzu a
pro dynamickou mechanickou analyzu je uveden
v Tab. 1aTab. 2.
Pro  diferencialni  skenovaci  kalorimetrii a
termogravimetrii bylo pouzito zafizeni SDT Q600
firmy TA Instruments. Opét byl analyzovan jeden
vzorek snavazkou cca 30 mg, ktery byl v prubéhu
analyzy umistén do hlinikového kelimku. Aparatura
byla opét proplachovana suchym vzduchem (100
ml/min). V ptipad¢ DSC i TGA byly vzorky
opakované ohfivany od teploty okoli do teploty
260 °C.

Méteni infracervenych spekter  povrchu
testovanych vzorkt probihalo na spektrometru FTIR
Nicolet 380 v kombinaci s nastavcem Smart MIRacle

ATR (diamantovy krystal). Pro kazdé spektrum bylo
akumulovano a zprimeérovano 32 skent pfi rozliSeni
4 cm®. Po automatické korekci zakladni linie byla
naméfend spektra vyhodnocena softwarem OMNIC.

Tab. 1: Postup pfi termomechanické analyze

Termomechanicka analyza

Krok Program
Force 0.010 N

Ramp 5.00°C/min to 260.00°C
Mark end of cycle 1
Isothermal for 2.00 min

Mark end of cycle 2
Equilibrate at 35.00°C

Mark end of cycle 3

Ramp 5.00°C/min to 260.00°C
Mark end of cycle 4

End of method
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Tab. 2: Postup pfi dynamické mechanické analyze

Dynamicka mechanicka analyza

Krok Program

1 Force 0.300 N

2 Modulate force +/- 0.200 N at 1.00 Hz

3 Isothermal for 2.00 min

4 Ramp 5.00°C/min to 200.00°C

5 Mark end of cycle 1

6 Isothermal for 2.00 min

7 Mark end of cycle 2

8 Equilibrate at 35.00°C

9 Mark end of cycle 3

10 Ramp 5.00°C/min to 200.00°C

11 End of method
VYSLEDKY

Bylo zjisténo, ze vytvrzovani ve vakuu sice pon¢kud
snizilo  pocet  bublin  vlepidle, ale ze
termomechanické vlastnosti takto vytvrzovaného
lepidla byly timto procesem ovlivnény jen malo. Pro
finalni vyrok o vlivu tohoto zplsobu vytvrzovani na
vlastnosti lepidla by bylo tfeba analyzovat vétsi pocet
takto pfipravenych vzorkd, coz mtize byt naplni dalsi
prace v této problematice.

VSechny prezentované zavislosti, s vyjimkou
vysledkii z termogravimetrie a FTIR spektroskopie,
jsou proto uvadény jen pro vzorky vytvrzované
V normalni atmosféfe.

Pfi termomechanické analyze a pii dynamické
mechanické analyze byly vzorky ohiivany do teploty



260, resp. 200 °C. Tim tato méfeni zpusobila
dotvrzeni vzorkli. Proto byly provadény analyzy
TMA a DMA vzdy opakovang, aby bylo mozné
vyhodnotit vliv dotvrzeni vzorkt na jejich vlastnosti.
Na Obr. 1 je uveden pribéh teplotni roztaZnosti
vzorku ve vSech tfech teplotnich cyklech (prvni
ohfev, chlazeni a druhy ohiev). Pfi prvnim ohfevu je
ziejmé, ze vzorek neni zcela vytvrzen. To se na
kfivce roztaznosti projevuje vyraznou nelinearni
oblasti mezi teplotami 60 — 200 °C. Pfi nasledném
ochlazovani a v pribéhu druhého ohievu je jiz vnitini
struktura stabilizovana a ki¥ivka roztaznosti zcela
odpovida teorii [13]. Teplota skelného piechodu byla
u obou variant lepidel vyhodnocena ze zlomu kiivky
roztaznosti pti druhém ohtevu (Obr. 2.). Tento zlom
odpovida ptechodu ze sklovité do kaucukovité faze.
Daéle byly vyhodnoceny koeficienty délkové teplotni
roztaznosti al a a2 (v ose z) a to v téchto teplotnich
oblastech:
e teplota okoli az teplota skelného ptechodu,
e teplota skelného prechodu az 200 °C.
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Obr. 1: TMA — kiivka ziskana pfi prvnim cyklu vytvrzovani ukazuje,
ze vzorek nebyl zcela vytvrzeny.
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Obr. 2: TMA — analyza vysledku TMA po opakovaném méfeni vzorku.

Na Obr. 3 a Obr. 4 jsou uvedeny vysledky dynamické
mechanické analyzy. V kazdém grafu jsou vyneseny
vSechny tii bézné¢ sledované moduly: storage
modulus, loss modulus a ztratovy ¢initel Tan 8. U
storage modulu definuje odklon kiivky od zakladni

linie teplotu, pfi které zacind material ztracet svoji
pevnost, tj. material jiz nadale neni schopen vydrzet
zatizeni, aniz by se neprojevila jeho deformace.
Maximum piku u loss modulu reprezentuje teplotu,
pfi které materidl podstupuje maximalni zménu v
pohyblivosti polymernich fetézcti. Tato definice
nejvice koresponduje s chemickou definici teploty
skelného ptechodu. Maximum ztratového dinitele
Tan 6 charakterizuje tlumici vlastnosti materialu a ma

navic historicky vyznam, jelikoz byl prvnim
mérenym parametrem u metody DMA.
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Obr. 3: DMA — Priibéhy modult a Tan & pfi prvnim méfeni vzorku
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Obr. 4: DMA — Pribé¢hy modulii a Tan § pti opakovaném méfeni
vzorku. Je zfejmé, ze vzorek byl prvnim méfenim dotvrzen.

Ob¢ méfeni DMA opét jednoznacné potvrdila, ze
lepidlo nebyla fadné vytvrzeno. Pfi prvnim ohfevu
vykazovaly oba moduly velmi nizké hodnoty, naopak
ztratovy Cinitel Tan & hodnoty vysoké. Po dotvrzeni
prvnim méfenim DMA se vnitini  struktura
zformovala a materidl ziskal o poznani lepsi
mechanické vlastnosti. Narostly hodnoty obou
modull a poklesla hodnota ztratového ¢initele Tan 8.

Vysledky diferencni skenovaci kalorimetrie (Obr. 5 a
Obr. 6) velmi dobie kvantifikuji energii nutnou
k dostate¢nému vytvrzeni lepidla. Vyrazna exotermni
(dotvrzovaci) reakce zaznamenana pii prvnim ohievu
ukazala, Zze pro dotvrzeni lepidla je tfeba dodatecné
dodat energii 31,07 J/g (Obr. 5). Vytvrzovaci reakce
vrcholi u obou variant v okoli teploty 183-184 °C.
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vytvrzeno (plocha nevyraznych exo-pikd se pohybuje
v fadech jednotek J/g). Pfi druhém ohfevu lze také
vyhodnotit teplotu skelného piechodu (je ovsem
nutné poznamenat, ze ze vSech aplikovanych metod
je DSC pro epoxidové systémy nejméné citliva).
Teplota T4 byla vyhodnocena jako onset teplota
poklesu zakladni linie obou termogramd.
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Obr. 5: DSC — exotermni reakce ukazala, Ze pro dotvrzeni lepidla

je teba dodat jeste energii 31.07 J/g a Ze vytvrzovaci reakce vrcholi
u teploty 184 °C.
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Obr. 6: DSC — vyhodnoceni teploty skelného piechodu pfi druhém
ohfevu. Uréena teplota skelného prechodu zde je 97.48 °C.

Na Obr. 7 jsou uvedeny vysledky termogravimetrie
(metoda, kterd sleduje hmotnost vzorkiti v prubéhu
ohfevu). Na obrazku je vyhodnocena situace po
druhém ohfevu. Pfi prvnim ohfevu provedeném dle
programu ohfevu pouzitém pro méfeni TMA (viz
Tab. 1) aztracely vzorky vytvrzené v normalni
atmosféte i ve vakuu pfiblizné 1,2 — 1,3 % své
hmotnosti. Po této stabilizaci a pti dal$im ohfevu jiz
pouze 0,15 %.

Jako posledni méfeni je uvedeno méfeni IC spektra
lepidla vytvrzeného v normdlni atmosféfe a ve vakuu
(Obr. 8) technikou FTIR. Obé spektra jsou téméf
identickd a neobjevuji se zde nové spektralni pasy,
které by sveédcily o chemickych zménach vyvolanych
vytvrzovanim ve vakuu.
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Obr. 7: TGA — ibytek hmotnosti pfi 2. ohfevu vzorki
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Obr. 8: FTIR — spektrum vzorku vytvrzovaného v normalni atmosféfe a ve

vakuu

ZAVER

Aplikované metody poskytly dulezité informace o
obecném chovani vzorkd zizotropniho elektricky

vodivého lepidla. Vyznam zkoumani termomechanic-
kych parametri je nesporny - poskytuje informaci o

mife vytvrzeni lepidla i o zavislosti jeho
mechanickych vlastnosti na teploté.
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