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Epoksivalukoostumus pintaliitossovellutuksia varten -

Epoxigjutningskomposition fér ytfadstningsapplikationer

5 Tama keksintd kohdistuu epoksivalusekoitteen kokoonpanoon,
joka tarijoaa suuriasteisen luotettavuuden ija pakkauksen
murtumisen vastustuskyvyn pintaliitetyille integroituijen

piirien (IC) pakkauksille.

10 Perinteisesti IC-pakkaukset on kapseloitu standardi epoksi-
valusekoitteen kokoonpanolla. Piirilevyn kiinnitykseen
liitttyy pakkauksen tappien tydntaminen piirilevyssid olevi-
en reikien lapi ja ulostyéntyvien tappien juottaminen hyvin
korkeissa lampdtiloissa (215-260 ©C). Piirilevy rajoittaa

15 lammoén virtausta kapseloituun laitteeseen; tadman vuoksi
pakkaus saa osakseen vain vdBhin Jjuottamisesta johtuvaa 1&m-
pbrasitusta ja silld on suuriasteinen luotettavuus pakkauk-

sen murtumisen suhteen,

;gq Nykyisin suuntaus IC-pakkauksissa on kohti pintaliitostyyp-
pid. NAitd pakkauksia ei tydnnetd levyssd olevien reikien
_____ lapi, vaan ne liitetidn suoraan levyyn. Nam2 pakkaukset
ovat tyypillisesti ochuempia kuin tavanomaiset pakkaukset;
::E sitdpaitsi tamd pintaliitostekniikka tekee mahdolliseksi
‘s pakkausten juottamisen piirilevyn molemmille puolille, mika
kaksinkertaistaa kaAytettivissid olevan tilan. Tissi juotos-
prosessissa koko pakkaus ja piirilevy altistuvat korkealle
lampotilalle., Témd altistus lis&d pakkauksen osakseen saa-
s maa, juottamisesta aiheutuvaa lampdrasitusta; naiden pak-
éQ, kausten ohuus sen korkean lampoétilan lisdksi, jonka ne saa-

vat osakseen, lis&id suuresti pakkauksen murtumistodennikdi-

N

syyttda. Kapseloidun muovimateriaalin mahdollisesti absor-
boima kosteus vahvistaa pakkauksen murtumisongelmaa. On
tarpeen kehittdd epoksivalusekoitteen kokoonpano, joka es-
335, tda taman -juottamisen aiheuttaman pakkauksen murtumisen

‘ samoin kuin saa aikaan muut ominaisuudet, Fjoita muovimate-

riaalia olevalta kapselointiaineelta odotetaan (pienet Jan-
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nitykset, hyvd valettavuus, alhainen ionisuus 1jne.).

Japanilaisessa patenttihakemuksessa nro 01-276 653 seloste-
taan pintaliitosepoksikapselointiainetta, joka sisiltii
multifunktionaalista epoksihartsia, multifunktionaalista

kovetinta ja nestemdistd silikonikumia.

Japanilaisessa patenttihakemuksessa nro 02-069 514 seloste-
taan multifunktionaalista epoksihartsia, jota kiytet3din
vhdessa piidioksidihiukkasten kanssa, ijoiden vaaditaan ole-

van kooltaan alle 3 um.

Japanilaisessa patenttihakemuksessa nro 63-226 951 seloste-
taan kapselointiainetta, joka sisdltidid novolakka-organopo-
lysiloksaanin segmenttikopolymeeria, multifunktionaalista

epoksihartsia, multifunktionaalista kovetinta ja piidioksi-

dia.

Tamad keksintd tekee mahdolliseksi saada aikaan epoksiva-
lusekoitteen kokoonpanon, jolla on suuri taivutuslujuus 215
°(:ssa fJuottamisen aiheuttaman pakkauksen murtumisen mini-
moimiseksi, jota esiintyy pintaliitossovellutuksissa, ja
joka aikaansaa my6s hyvdt alhaisen jannityksen ominaisuu-
det,

Tadmd keksintd tekee myds mahdolliseksi saada aikaan epoksi-
valukoostumuksen, -joka sis8ltdi piidioksidihiukkasten suu-

ren lisayksen pienen kosteusabsorption aikaansaamiseksi ija

valukoostumuksen lidmpdlaajenemiskertoimen pienentamiseksi

ja joka kuitenkin virtaa riittavasti valuolosuhteissa.

Tamdn keksinndn erdfdssid toteutusmuodossa aikaansaadaan al-
haisen jidnnitvksen epoksikapselointikoostumus pintaliitos-
sovellutuksiin, Pintaliitosepoksikapselointiaine gisdltii:
(A) noin 5-15 paino~% multifunktionaalista epoksihartsia;:
(B) noin 2,5-8 paino-% multifunktionaalista fenolista kove-
tinta; (C) noin 70-85 paino-% valukvartsitdyteainetta: (D)
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noin 0,25-3 paino-% silikonikumihiukkasia; 4ja (E) noin
0,25-3 paino-% silikoninestettd, prosenttien perustuessa
kapselointiaineen kokonaispainoon. Tama koostumus saa ai-
kaan alhaisen ijannitvksen ominaisuudet, vastustuskykya
juottamisen aiheuttamaa pakkauksen murtumista vastaan 3Jja
alhaisen kosteusabsorption.

Tamadn keksinnon toisessa toteutusmuodossa aikaansaadaan
epoksivalukoostumus, joka antaa hyvat valuominaisuudet suu-
rilla piidioksidilisavksillid koostumuksessa.

Tassd keksinndssa kiytetty epoksihartsi (A) on multifunk-
tionaalista tyyppid, edullisesti trisfenolimetaanista joh-
dettua hartsia. Multifunktionaalista hartsia veoidaan kavyt-
t83 vksin tai yhdessi tavanomaisten epoksi-orto-kreso-
linovolakkahartsien (EOCN-hartsit), hydrofobisten hiilive-
tvyevoksihartsien, bifenolista johdettuijen evoksihartsien,
bisfenoli A-hartsien yms. kanssa. Multifunktionaalinen
hartsi antaa koostumukselle korkean lampdétilan taivutuslu-

juutta ja vahentdi -juottamisen aiheuttamaa murtumista.

Tassd keksinndssi kivytetty kovetin on multifunktionaalista
tyyprid, edullisesti trisfenolimetaaniijohdannainen. Hartsia
voidaan kiayvyttda vksin tai vhdessid tavanomaisten fenolinovo-
lakkakovettimien, hydrofobisten hiilivetyfenolinovolakko-

jen, ksylokkinovolakkojen yms kanssa. Multifunktionaalinen
kovetin antaa koostumukselle korkean lampdtilan taituvuslu-

juutta ja vadhentidid juottamisen aiheuttamaa murtumista.

Valukvartsia (C) kaytetddn tassid keksinnéssid suurina paino-
prosenttilisidavksind valusekoitekokoonpanon kosteusabsorpti-
on vahentdmiseksi ja ldmpdlaajenemiskertoinen pienentidmi-
seksi. Valukvartsin midadrd on yleensd noin 70-85 paino~-% ko~
koonpanosta ja edullisesti 75-85 paino-% kokoonpanosta. YIli
noin 79 painoprosentin lisdykset ovat mitd edullisimpia
vahdista kosteusabsorptiota ja pientd lampdlaaijenemisker-

rointa silmillapitden. Valukvartsi voi olla murskattua kul-
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mikkaan muctoista tyveppid tai muodoltaan pallomaista tai
niiden kahden seos. Koon, muodon ija lisdysmdirén sopiva
valinta antaa erinomaisen valettavuuden alhaisen kosteusab-
sorption ja pienen laaijenemiskertoimen lisidksi. Edullinen
valukvartsi on seos, jossa on 65-85 paino-% pallomaista

kvartsia ja noin 35-15 paino-% murskattua kvartsia.

Tassa keksinnossa kdytetty silikonikumivpulveri (D) on edul-
lisesti muodoltaan pallomainen ja kooltaan alle 50 um. Ku-
mihiukkasten kidyttd on tehokas pienentamiin lampdlaa-
jenemiskerrointa ja alentamaan modulia. Voidaan kayttia
murskattuja, kulmikkaan muotoisia, kooltaan vli 50 um:n si-
likonikumeija, mutta ne eividt ole yhtd tehokkaita pienenti-
madan lampdlaajenemiskerrointa ja modulia.

Tiassa keksinndssa kaytetty silikonineste (E) on neste, ijoka
sisdltd8 edullisesti organofunktionaalisia ryhmid. N&mi
nesteet ovat erittain tehokkaita pienentdmiian modulia ija
alentamaan valusekoitekokoonpanon viskositeettia. Nesteiden
kadvttd, jotka sisaltavat vain vhden tai pari funktionaalis-
ta ryhmaid, rajoittaa tdssda keksinndssid mahdollisia paran-
nuksia.

Seuraavassa on kuvaus menetelmfstid, ijolla valmistetaan ta-

midn keksinnén mukaisia koostumuksia.

Materiaalit sekoitetaan yhteen esimerkiksi kuulamyllyssid ija
seos tiivistetddn kasittelyn helpottamiseksi. Haluttaessa
seos esipehmitetddn tai sulasekoitetaan suulakepuristimes-
sa. Seos syodtetdan yleensa jollakin sopivalla valineells,
kuten kuljettimella differentiaalitelamyllyyn, joka kédsit-
tdad kuuman telan ja kylmadn telan, joiden valillad on 1-6
mm:n rako koko niiden pituudelta. Tamd rako tunnetaan pu-
ristusalueena. Puristusaluetta voidan sd3td3 mitoiltaan

halutun levyn saamiseksi.

Differentiaalitelamylly voi olla olennaisesti mikid tahansa
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tdallainen tekniikassa tunnettu mylly. Yleensi myllyn teloija
pyoritetiadn vastakkaisiin suuntiin eri pintanopeuksilla
niiden pituusakselien ympari, jotka on sijoitettu suunnil-
leen vaakasuoraan. Yleensi telojen nopeuksien valinen suhde
on valilla 1,1:1-1,3:1 ja kuuman telan pyorimisnopeus on
vleensd noin 10-30 rpm. Telat on asennettu pyédrivasti sopi-

vien laakerivalineiden avulla sopivalle tuelle.

Esimerkkeijd tdllaisista sopivista laakerivalineista ovat
rullalaakerit, kuulalaakerit ja liukulaakerit. Tukivdline
voli olla kehikko tai mik&d tahansa rakennekomponentti, -Fjoka
on kiinnitetty rakennukseen tai maahan. Teloja pyodritetdin
millad tahansa sopivalla pyodritysvalineelld, kuten sahko-
moottorilla tai hdéyrvkoneella, joka on vhdistetty telan
keskiakseliin jollakin sopivalla tavalla, kuten ketijulla,
hihnalla tai hammaspyodrilld. Yleensid pakkokayttomekanismit,

kuten ketijut tai hammaspydrit ovat etusi-alla.

Kuuman telan pintal&mpdtila on yleensid l13ahelld seoksessa
olevan hartsin sulamislampotilaa, ts. noin 20 °C:n sigalli
hartsin sulamislampdtilasta, mutta se on lémpdtilassa, ijoka
el riitd kovettamaan hartsia sen viipymisaijan puitteissa,
jonka seos on myllyn kuumalla telalla. Tavallisesti kuuman
telan pintalé&mpotila on valillad 65-120 ©oC ja sitd yllédpide-
£83n jollakin sopivalla lammitysvilineelld tai -mekanismil-~
la, kuten kuuman telan l&dpi kiertdvadllad kuumalla vedelld
tai sdhkdlammityselementin avulla. Kuuman telan lampdtila
voi olla jopa 130 °C joillakin erikoishartseilla.

Seuraaval esimerkit esitetdaidn taman keksinnodn edullisten
toteutusmuotoijen kuvaamiseksi.

Koemenetelmit

Epoksivalusekoitteiden spiraalivirtaus (EMMI),

Tédssd menetelmdssa mitataan kertamuovien virtausominaisuuk-
sia kédyttden siirtovalupuristinta, -joka on varustettu hal-

kaisijaltaan 4,45 om:n siirtoupokaalla ja EMMI-spiraalivit-
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tausmuotilla,

Puristimen laattojen lampdtilasadtimet asetettiin antamaan
175 4+ 3 oC:n muotinlampdtila ja siirtoma@ntapaine asetettiin
6,895 MPa:n absoluuttiseen paineeseen. Siirtomdnnidn nopeus
asetettiin vadlille 2,54-10,16 cm/s. Rakeista ni3ytettid 1i-
sdttiin siirtoupokkaaseen niin, ettd saatiin 0,3-0,35 cm:n
jdannospaksuus ja siirtejakso kdynnistettiin. Naytteen an-
nettiin kovettua vdhint&dadn 90 sekuntia. Muotti avattiin ija
osa, jolla oli pisin jatkuva virtaus, mitattiin., Spiraali-
virtaustulokset ilmoitetaan taulukon rivissid, jonka merkin-
tdnd on "spiraalivirtaus'"; ilmoitettu arvo osoittaa mitatut

virtaussentit.

Termomekaaninen analyysi - CTE-arvon mddritys

Nelijd sylinterimdistd, valettua, jalkikovetettua raetta (5
x 5 mm) limpokasiteltiin uunissa, joka lammitettiin 25 oC:-
sta 240 oC:seen lampdtilan nostonopeudella 10 °oC/min. Jaadh-
dytyksen jdlkeen laajenemiskavrda mitattiin 25 °C:sta 250
°eC:seen nopeudella 10 *C/min. Lampdlaajenemiskerroin (CTE)
Tg-arvon alapuolella maaritettiin sen viivan kaltevuudesta,
joka piirrettiin laajenemiskdyrin tangenttina ennen Tg-ar-
voa. Tulokset ilmoitetaan taulukossa rivillad, jonka merkin-

ta on "CTE"; arvo on yvksikdissi ppm/K.

Kosteusabsorptio

Mitoiltaan 5,08 % 0,32 ¢m oleva sylinterimainen kiekko va-
lettiin ja jalkikovetettiin. Se poistettiin jalkikove-
tusuunista ja annettiin kovettua eksikaattorissa. Nayte
asetettiin sitten 168 tunniksi kaappiin, jossa lampdtila
0li 85 °C ja suhteellinen kosteus 85 %. Kiekko poistettiin
kaapista ja sen annettiin j8dhtvya. Kosteuden imevtyminen
madritettiin dgravimetrisesti, kosteusabsorptio ilmoitetaan

' painon prosentuaali-

rivilld, jonka merkintd on "kost,abs.'
sena lisayksena. Arvo laskettiin kaavasta (Wieas -
Wo /Wo )x100, dossa Ws on paino hetkelld 0 ja Wisa on paino

168 tunnin jadlkeen kaapissa.
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Taivutusominaisuudet

Materiaalinayte valettiin mittoihin 12,7 x 1.27 x 0,64 ¢cm
ja jalkikovetettiin., Nidyte testattiin normin ASTM D 790
mikaisesti tulosten saamiseksi kiinnostavassa lampodtilassa
ja tulokset esitetddn seuraavassa taulukossa. Taivutuslu-
juus 215 °C:issa ("taiv. luijuus 215 ¢C" taulukossa) ja tai-
vutusmoduli huoneenlémpdtilassa {"taiv. mod. hl." taulukos-
sa) madritettiin kAyttiden koekappaleita, joita sailytettiin
eksikaattorissa ennen mittausta. Markdtaivutuslujuus 215
oC:ssa ("marka taiv. 215 oC" taulukossa) maidritettiin
kayttaen koekappaleita, joita kyllastettiin kaapissa 168
tuntia 85 ¢C:issa ja 85 %:n suhteellisessa kosteudessa ennen
mittausta. Moduliarvot ilmoitetaan giga-pascaleina (GPa) 1ja

ludjuusarvot vksikodissid MPa.

Lyhenteet

Seuraavilla lyhenteilld on ilmoitetut merkitykset, kun nii-

td kdytetddn tassd patenttihakemuksessa.

F8762 murskattu valukvartsi FS762, keskihiukkaskoko 13,4
um (toimittaja Denki Kagaku Kogyo Kabushiki Kai-
sha)

FB74 pallomainen valukvartsi FR74, keskihiukkaskoko
31,5 um (toimittaja Denki Kagaku XKogyo Xabushiki
Kaisha)

FS20 murskattu valukvartsi FS820, keskihiukkaskoko
5,6 um (tomittaja Denki Kagaku Kogyo Kabushiki
Kaisha)

Rumi rallomainen silikonikumi AY49-281, hiukkaskokoija-
kauma 3-30 um (toimittaija Toray/Dow Corning Sili-
cone)

Neste reaktiivinen silikonineste 02-8247 (toimittaia

Dow Corning Corporation)

EOCN epoksihartsi ECN 195XL-25 (toimittadja Sumitomo
Chemical Co., Ltd)
PN fenolinen novolakkahartsi Tamanol 758 (tomittaija

Arakawa Chemical Industries)
EPPN epoksihartsi EPPN 502H (toimittadja Nippon Kavaku
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Co., Ltd)

MEH fenolihartsi MEH7500 (Meiwa Kasei, KK)

BDMA bentsyylidimetyyliamiini (toimittaja Aldrich Che-
mical Company)

TPP trifenyylifosfiini (toimittaja Aldrich Chemical

Company)

Dicyand DPicyandiamide-G (toimittaja SKW Trostberg)

gbh205 antimoniventoksidi, Na-vapaa Nyvacol 1590 (toimit~
taja PQ Corp.)

Bis A tetrabromibisfenoli-A BAS59P (toimittaja Great La-

kes Chemical)
¢ Black Printex-nokimusta (toimittaja Degussa Corporation)
UL Wax UL-vaha (toimittaja Hoechst-Celanese Corporation)
OP Wax OP-vaha (toimittaja Hoechst~Celanese Corporation)

ppm mil joonasosa

Koemenettely

600 g:n panoksia koendytteitd valmistettiin seuraavan me-
nettelyn mukaisesti: jokaisen aineosan mddrat ilmoitetaan
taulukossa ajoina 1~-9 ja painoprosentteina koko panoksesta.
Jokaisen materiaalin painomadrd grammoissa volidaan laskea
kertomalla taulukossa ilmoitetut prosentit luvulla 600.
Kvartsi, silaani ja BDMA panostettiin keraamiseen kuulamyl-
lyyn, Fdoka sigsédlsi alumiinioksidiijauhatusvidliainetta 4a
jauhettiin 15 minuuttia. Kédsitelty kvartsi poistettiin ija
nestemdinen silikoni (02-8347) sekoitettiin siihen. Materi-
aall panostettiin uudelleen kuulamyllyyn vhdessi muiden
kokconpanon aineosien kanssa ja jauhettiin vield 2 tuntia.

Saatu hienojakoinen jauhe tyhjennettiin myllysta.

Hienoijakoista -1dauhetta prosessoitiin differentiaalisella
kaksitelavalssilla, jossa etutelaa lammitettiin ja takate-
laa jédhdytettiin. Esimerkissa 1 (ts. ajo 1) etutelan kes-
kilampoétila oli 95 ©C eikd etutelan mikadn osa ollut alle
90 oC tai yli 100 °oC. Muissa esimerkeissid (ts. muut aijot)
etutelan keskildmpobila oli 105 ¢C eikid etutelan mikdin osa
ollut alle 100 eC tai yvli 110 oC. Teloijen valinen koko oli
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1,02 mm. Materiaalia tyostettiin myllyssad 2-3 minuuttia sen
jalkeen, kun tiyteaineen kastuminen hartsilla oli tapahtu-
nut. Tamdn 2-3 minuutin puitteissa valusekoitteen levy lei-

kattiin 10 kertaa ja palautettiin myllyyn sekoituksen pa-~
rantamiseksi.

Valssauksen padtyttyd materiaali leikattiin telalta, sen
annettiin jid3htvi ja se rakeistettiin. Materiaali oli val-
mis kavtettavaksi. Materiaali kéytettiin joko sellaisenaan

tai esimuovattiin rakeiksi ennen kayttod kuten koemenette-
lyissid esitettiin.
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Patenttivaatimukset

1. Pintaliitettyihin integroituihin piireihin tarkoitettu
alhaisen jdnnityksen epoksivalukoostumus, t unne t tu
siitsd, ettd se sisaltdid:

a) noin 5-15 paino-% multifunktionaalista epoksihartsia;

b) noin 2,5-8 paino-% multifunktionaalista fenolista kove-
tinta;

¢) noin 70-85 paino-% valukvartsia, joka on pallomaisten
hiukkasten, murskattujen hiukkasten tai seoksen muodossa,
joka sisdltdd sekd pallomaisia ettd murskattuja hiukkasia;
d) noin 0,25-3 paino-% silikonikumihiukkasia; ja

e) noin 0,25~3 paino-% silikoninestettd,

prosenttien ollessa laskettu koostumuksen kokonaispainosta.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd silikonikumihiukkaset ovat
pallomaisia hiukkasia.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd silikonineste on organofunk-

tionaalinen silikonineste.

4. Mink& tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unne t tu siitd, ettd multifunktionaali-
nen epoksihartsi on tris-fenolimetaanijohdannainen.

5. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unne t tu siitid, ettd multifunktionaali-

nen kovetin on tris-fenolimetaanijohdannainen.

6. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unne t t u siitd, ettd valukvartsin masirid
on vdhintddn 75 paino-% kokoonpanosta.

7. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t un ne t t u siitd, ettd valukvartsi on
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seos, Jjossa on 65-85 paino-% pallomaista kvartsia ja noin
35-15 paino-% murskattua kvartsia.

8. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t un ne t tu siitd, ettd silikonikumihiuk-

kasten koko on alle 50 um.

9. Mink3 tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t un ne t t u siitd, ettd silikoninesteessi
on sekd epoksi- ettd polyalkyleenioksifunktionaalisia ryh-

mid.

10. Integroitu piiri, tunnet tu siitd, ettd se on
kapseloitu minkd tahansa patenttivaatimuksen 1-9 mukaisella
koostumuksella.

11. Mink& tahansa patenttivaatimuksen 1-9 mukaisen koostu-
muksen kdyttd, t un ne t t u siitd, ettd se tapahtuu
kapseloidun integroidun piirin muodostuksessa.
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