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Streszczenie

Badania wptywu efektu wymiarowego kropli na kinetyke
zwilzania niklu bezotowiowym stopem na bazie cyny prze-
prowadzono metodag kropli lezgcej w prozni w temperaturze
260°C.

Do badan uzyto komercyjny stop lutowniczy na bazie cyny
SAC305 (Ag — 3,0% wag., Cu — 0,5% wag.) oraz wypolero-
wane podtoze niklowe o czystosci 99,8%. Podczas testu zwil-
zalno$ci stosowano osobne nagrzewanie badanej pary ma-
teriatow do temperatury badan, umieszczajgc probke stopu
w kropléwce grafitowej nad powierzchnig podtoza niklowego.
Po osiggnigciu wymaganej temperatury z kapilary wyciska-
no krople stopu i osadzano jg na podfozu. Po 30 sekundach
wyciskano kolejng krople i osadzano jg na pierwszg, zwiek-
Szajgc tym samym objetoS¢ kropli dwukrotnie. Proces dokra-
plania powtarzano 9 razy co 30 sekund, osiggajgc 10-krotng
objetosc kropli w poréwnaniu do stanu pierwotnego.

Po badaniach zwilzalnosci schtodzong pare materiatow
kropla/podfoze przecinano prostopadle do badanej po-
wierzchni podtoza i poddano badaniom na $cinanie oraz ana-
lizie strukturalnej poprzecznego przekroju probki metodami
mikroskopii optycznej i skaningowej mikroskopii elektrono-
wej w potgczeniu z lokalng analizg sktadu chemicznego.

Badania zwilzalnosci nie wykazaty istotnych réznic war-
tosci kata zwilzania ciektego stopu SAC305 na podtfozu
niklowym po wielokrotnym dokraplaniu, albowiem warto$ci
kata zwilzania kazdorazowo mierzone w 30. sekundzie kon-
taktu z podtozem Ni byty dla wszystkich 10 kropel zblizo-
ne i wynosity 6 = 35 +2°. Stwierdzona wysoka powtarzal-
no$¢ pomiaréw 6 $wiadczy zaréwno o braku wystepowania
efektu wymiarowego w badanym zakresie objeto$ci kropli
SAC305, jak i o chemicznej i fizycznej jednorodnosci po-
wierzchni podfoza.

Abstract

The studies of the drop-size effect on the wetting kinetics
of the nickel substrate by lead-free solder were performed
by the sessile drop method in a vacuum at a temperature of
260°C.

In this work, Sn-based alloy SAC305 (Ag — 3.0 wt. %,
Cu - 0.5 wt. %) and polished nickel substrate (99.8%) were
used. During the wettability tests, a separate heating of the
couple of materials to a test temperature was performed by
placing a sample of SAC305 alloy in a graphite capillary
above the nickel substrate. After reaching the test tempera-
ture, the SAC305 drop was squeezed from the capillary and
deposited on the Ni substrate. After 30 seconds, the second
drop was squeezed and deposited on the first one, thereby
increasing the volume of the drop twice. The process was
repeated 9 times every 30 seconds reaching a 10 times
larger drop volume, compared to the first drop.

After wettability tests, the solidified drop/substrate cou-
ple was cooled, cut and subjected to a shear test and
structural analysis by optical microscopy, scanning elec-
tron microscopy and energy dispersive X-ray spectroscopy
analysis.

Wettability studies have not shown a significant differ-
ence between the values of the contact angle obtained for
each drop produced by subsequent adding of nine drops
despite their different size of ten drops produced on the
substrate, their contact angle values formed after 30 sec-
ond contact time were similar showing 6 = 35 +2°. High
repeatability of the measured contact angle value 0 dem-
onstrates not only physical homogeneity of the substrate
surface but it presents a lack of size effect over a range of
SAC305 drop volume used in this study.
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Uzyskane wyniki wskazujg na przydatnos¢ metody kropli
lezgcej do oceny jako$ci powierzchni, szczegolnie przydat-
nej do badan jakoSci cienkich warstw i pokry¢ technolo-
gicznych stosowanych w procesach tgczenia réznorodnych
materiatow.

Stowa kluczowe: kinetyka zwilzania, kat zwilzania, lutowanie
bezotowiowe, SAC305, nikiel, efekt wymiarowy kropli

1. Wprowadzenie

Postepujgca miniaturyzacja ukladéw elektronicznych
stwarza nowe problemy dotyczgce fgczenia réznorod-
nych materiatéw technikami lutowania. Niezawodnos$¢
potgczen lutowanych jest uwarunkowana wieloma
czynnikami, z ktérych do najwazniejszych nalezg do-
bra zwilzalnos¢ i lutowno$¢ powierzchni lutowanych [1].
Z kolei nie widomo, czy miniaturyzacja uktadoéw elek-
tronicznych nie skutkuje zakiéceniem procesu zwilzania
i czy mozna w tym przypadku wykorzystywaé znane
dane dotyczgce zwilzalnosci réznych materiatow do
opracowania rekomendacji praktycznych lutowania po-
taczen zminiaturyzowanych.

Wykonanie ztgcza lutowanego wymaga starannego
przygotowania tgczonych powierzchni przez zapew-
nienie optymalnych warunkéw dla procesu lutowania.
Dlatego tak wazng role odgrywajg pokrycia funkcjo-
nalne nanoszone na przewodzace $ciezki miedziane
ptytek PCB (Printed Circuit Board) [2]. Ze wzgledu na
zbyt duzg reaktywnos$¢ miedzi w kontakcie z ciektym
lutowiem na bazie cyny, nawet przy bardzo krotkich
procesach lutowania natychmiast tworzg sie na grani-
cy kontaktu powtoka/lutowie ciggte warstwy kruchych
zwigzkéw miedzymetalicznych, ktére wptywajg nie tylko
na zmiane wiasciwosci mechanicznych i elektrycznych
potgczenia lutowanego, ale takze powodujg pogor-
szenie lutownosci [3-5]. W przemysle elektronicznym
w obwodach drukowanych PCB, w celu zmniejszenia
negatywnego efektu wynikajgcego z nadmiernej reak-
tywnosci w uktadzie Sn/Cu na $ciezki przewodzace oraz
pola lutownicze (tzw. mozaika przewodzgca) wykonane
z miedzi (18-35 um) nanoszone jest pokrycie niklowe
(4-6 pm) [2]. Uzasadnia to koniecznos$¢ prowadzenia
systemowych i kompleksowych badan w celu uzyskania
petnej informaciji na temat jego wiasciwosci.

W pracy [6] autorzy przeprowadzili badania kinety-
ki zwilzania podtoza niklowego $wiezo polerowanego
i oczyszczonego z powtoki tlenkowej (Ni) oraz po utle-
nieniu (Ni®) czystg cyng (Sn). Do badan zastosowali
procedure CP (Capillary Purification) polegajgca na
osobnym nagrzewaniu badanej pary materiatow przy
jednoczesnym, mechanicznym usunieciu pierwotnej
powioki tlenkowej z kropli ciektego metalu przez wyci-
skanie metalu z kapilary. Badania te wykazaty, ze obec-
nos$¢ powtoki tlenkowej na podtozu Ni spowodowata
wzrost wartosci kata zwilzania (6 = 42°), a tym samym
pogorszenie zwilzalnosci badanego uktadu Sn/Ni*

The obtained results demonstrate the suitability of the
sessile drop method for surface quality evaluation, particu-
larly for quality tests of thin technological layers or coatings
used in joining dissimilar materials.

Key words: wetting kinetics, contact angle, lead-free soldering,
SAC305, nickel, drop-size effect

1. Introduction

Significant progress in miniaturization of electronic
circuits creates new problems related to the joining of
various materials by soldering techniques. Reliability
of soldered joints depends on many factors, the most
important include good wettability and solderability of the
soldered surfaces [1]. On the other hand, there is still
a high number of unknown issues, whether miniaturiza-
tion of electronic circuits acting negatively on the wetting
process or not, or whether in this case, in order to de-
velop practical recommendations concerning soldering
of miniaturized joints we could use known information
regarding wettability of different materials.

Execution of a soldered joint requires careful prepa-
ration of the surfaces to be joined, in order to ensure
optimal conditions for the soldering process. In this
sense, functional coatings deposited on the conduc-
tive copper tracks of PCB (Printed Circuit Board) are
very important [2]. However, due to high reactivity of
copper in contact with Sn-based liquid solder, even dur-
ing very short soldering processes, continuous layers
of brittle intermetallic compounds immediately form at
the coating/solder interface, and not only impact on
the changing mechanical and electrical properties of
solder joints, but also cause worsening of solderability
[3-5]. In the electronic industry, in order to reduce the
negative effect resulting from high reactivity in the Sn/
Cu system, on the conductive tracks and soldering fields
in the PCBs, (so called conductive mosaic) made of
copper (18-35 um), a layer of nickel is deposited with
a thickness ranging from 4-6 pum [2]. This process justi-
fies the necessity of systemic and comprehensive stud-
ies to be conducted in order to obtain reliable information
concerning its properties.

In the study [6], the authors conducted the wetting
kinetics tests of liquid pure tin (Sn) on the freshly pol-
ished nickel substrate (Ni) and those after oxidation
(Ni®) using the CP (Capillary Purification) technique,
where primary oxide film is removed from the surface
of liquid metal by squeezing the metal from a capil-
lary. The tests carried out demonstrated that the oxide
film present on Ni substrate causes an increase in the
contact angle value (8 = 42°), and, consequently, wors-
ened in wettability of the Sn/Ni® system in relation to
the Sn/Ni (0 = 32°) system. Moreover in the study [6],
the authors investigated the drop-size effect with both
pure tin (Sn) and lead-free SAC305 solder, using the
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w stosunku do uktadu Sn/Ni (6 = 32°). Nastepnie w ko-
lejnych testach pracy [6] autorzy przeprowadzili badania
majgce na celu sprawdzenie efektu wymiarowego kropli,
stosujgc te samg procedure (CP). Badania wykonano
zaréwno z czystg cyna, jak i lutowiem bezotowiowym
SAC305, stosujgc dwuetapowg procedure: w pierwszym
etapie pierwszg krople wyciskano w T = 300°C i po
5 min badan obnizano temperature do 250°C; w drugim
etapie w 250°C wyciskano drugg krople i osadzano jg
na pierwszg krople, zwiekszajgc tym samym objetos¢
kropli; w taki sam sposéb dokraplano w odstepach co
5 sekund na podtoza Ni oraz Ni** jeszcze trzy krople
i po 5 minutach badan uktad schtadzano do tempera-
tury pokojowej. W przypadku nieutlenionych podiozy
badania [6] wykazaly stabilizacje wartosci kata zwilza-
nia dla kazdej z 4 kropel (1 kropla i 3 dokraplania) juz
po pieciu sekundach od wykroplenia pierwszej kropli.
Uzyskane wyniki wykazaty brak wystepowania efektu
wymiarowego kropli, a warto$¢ kata zwilzania dla kazdej
z kropel po 5 sekundach kontaktu z podtozem wynosita
odpowiednio 6, = 40-42° dla uktadu Sn/Ni i 0, = 45°
dla uktadu SAC305/Ni.

W przypadku utlenionych podtozy niklowych podobnie
zachowywat sie uktad SAC305/Ni*, wykazujgc 0, =
45°. Czysta cyna wykazata w uktadzie Sn/Ni® tendencje
malejgcy, albowiem kat zwilzania 6, obnizat sig przy
kazdym kolejnym dokraplaniu z 50° do 42°.

W niniejszej pracy w celu wyjasnienia wptywu wiel-
kosci kropli na zwilzalno$¢ w uktadzie lutowie/Ni oraz
weryfikacji wynikdw otrzymanych w pracy [6] wykonano
badania poréwnawcze z tym samym stopem SAC305
na podtozu Ni, lecz w temperaturze 260°C, dla dtuz-
szego czasu kontaktu (30 s zamiast 5 s) oraz znacznie
wiekszej ilosci dokropleh pozwalajgcych na uzyskanie
wiekszej objetosci ciektego metalu (objetos¢ zwiekszo-
no 10-krotnie, a nie 5-krotnie jak w pracy [6]).

2. Materiaty do badan

Do badan stosowano podtoze niklowe o czystosci
99,8% Ni oraz srednicy @ = 17 mm i grubosci s =5 mm
(producent — firma Stalchem, Polska). Bezposrednio
przed badaniami powierzchnie podtoza Ni szlifowano
na papierach sciernych o maksymalnej gradacji 1000,
a nastepnie polerowano do chropowatosci R, = 50 nm
na ptétnach z naniesiong pastg diamentowg o grubosci
ziarna 0,25 um. Wypolerowane podtoze czyszczono
w alkoholu C,H,O (izopropanol) przez 5 minut przy uzy-
ciu ptuczki ultradzwiekowej SONIC 2 firmy Polsonic
w celu usuniecia zanieczyszczen oraz odttuszczenia
badanej powierzchni. Tak przygotowany materiat pod-
toza wykorzystano do badan zwilzalnosci komercyjnym
lutowiem bezotowiowym SAC305 (producent — Alpha
Metals), ktérego sktad chemiczny zamieszczono w tabe-
li 1[7]. Bezposrednio przed badaniami, przed wtozeniem
do kapilary grafitowej probke lutowia SAC305 czyszczo-

same technique (CP) and the two-stage procedure: in
the first stage, the first drop was squeezed out at a tem-
perature of 300°C and after 5 min, the temperature was
decreased to 250°C; in the second stage at 250°C, the
second drop was squeezed out and deposited on the
first one, thereby increasing the drop volume twice; in
the same way, at intervals of 5 seconds, three additional
drops were squeezed on the top of previously shaped
drop on Ni and Ni®* substrates. The last drop formed
was kept for 5 minutes on the substrate and next the
system was cooled down to room temperature. For non-
oxidized substrates, the results obtained in the work [6]
suggested a lack of the drop-size effect because of the
similar values of contact angle for each of 4 drops of
different sizes measured after their 5-second contact
with the Ni substrate showing 6., = 40-42° for Sn/Ni
system and 6., = 45° for SAC305/Ni system.

In the case of oxidized nickel substrates Ni®*, SAC305
solder exhibited similar behavior to SAC305/Ni with
the same 0, = 45° after each drop while the contact
angle of pure tin on oxidized nickel substrate showed
a declining tendency, because the contact angle 0,
decreased with each subsequent drop depositing from
50° to 42°.

In this work, in order to explain the impact of drop
size on wettablity in the solder/Ni system and to verify
the results obtained in the study [6], comparative tests
were conducted with the same SAC305 alloy on the Ni
substrate at 260°C, however, for longer contact time
(30 s instead of 5 s) and for an increased number of
drops which allowed for a larger volume of liquid metal
drop (the volume was increased up to ten times instead
of up to five times in [6]).

2. Tested materials

The nickel substrate of 99.8% purity (Stalchem, Po-
land) was used in the form of a plate having a diameter
of 17 mm and a thickness of 5 mm. Directly prior to
the test, the Ni substrate surface was grounded using
SiC papers with maximum gradation of 1000, and then
polished to a roughness of R, = 50 nm on fine pol-
ishing cloths using diamond paste with a grain size of
0.25 pm. The polished substrate was ultrasonically
cleaned in C,H,O alcohol (isopropanol) for 5 minutes
using the Polsonic SONIC 2 device. For wettability
tests, commercially available lead-free Sn-based sol-
der SAC305 (manufacturer — Alpha Metals) was used
of which the chemical composition is shown in Table 1
[7]. Prior putting into the graphite capillary, the solder
sample (SAC305) was cleaned both mechanically and
ultrasonically in C;H;O alcohol according to the same
procedures as in the case of the Ni substrate.
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no mechanicznie oraz w alkoholu C;H;O wedtug tych
samych procedur jak w przypadku podtoza Ni.

Tabela 1. Sktad chemiczny lutowia SAC305, % wag. [7]
Table 1. Chemical composition of SAC305 solder, wt. % [7]

Ag Cu Pb Sb Zn Fe As Ni Bi Cd Al In Sn
30 | 05| 007 | 0,10 | 0,001 | 0,02 | 003 | 001 | 010 |0001| 0001 | 005 | "%
+0,2 +0,1 max. | max. max. max. max. max. | max. max. max. | max. balance

3. Metodyka i procedury badawcze

Badania zwilzalnosci wykonano w prézni (cisnie-
nie w komorze prézniowej podczas testu wynosito od
1,99 x 10 hPa do 1,85 x 10° hPa) metodg kropli le-
zgcej z zastosowaniem procedury wyciskania kropli
z kapilary CP (Capillary Purification), schematycznie
przedstawionej na rysunku 1. Polega ona na osobnym
nagrzewaniu badanej pary materiatéw i jednoczesnie
pozwala na mechaniczne usuniecie pierwotnej powtoki
tlenkowej z kropli cieklego metalu przez wyciskanie
metalu z kapilary grafitowe;j [8,9].

w‘ww
S

3. Experimental procedures

Wettability tests were performed in vacuum (pressure
in the vacuum chamber during the test was between
1.99 x 10° hPa and 1.85 x 10® hPa) by the sessile drop
method, using the CP procedure (Capillary Purification)
schematically demonstrated in Figure 1. The CP pro-
cedure allows to combine the separate heating of the
tested couple of materials with the mechanical removal
of the primary oxide film from the surface of a metal drop
directly in the vacuum chamber by squeezing the metal
from the graphite capillary [8,9].

——

Rys. 1. Schemat wyciskania kropli z kapilary w procedurze CP (Capillary Purification), polegajgcej na osobnym
nagrzewaniu badanej pary materiatow przy jednoczesnym mechanicznym oczyszczaniu kropli metalu
z powtoki tlenkowej przez wyciskanie kropli z kapilary [8, 9]

Fig. 1. The scheme showing the squeezing a drop from the capillary in the CP procedure, consisting in the separate
heating of tested couple of materials and mechanical purification of a metal drop from the oxide film by squeezing a drop
from the capillary [8, 9]

Materiaty do badan (podtoze niklowe i kropléwke
grafitowg wraz z prébkg stopu SAC305) umieszczano
w komorze prézniowej i nagrzewano przez 135 min
z predkoscig 2°C/min, az do uzyskania temperatury
badan 260°C. Nastepnie z kapilary grafitowej wyciskano
pierwszg krople (objetos¢ kropli v, okoto 0,016 cm?®)
i osadzano jg na podtozu niklowym. Po 30 sekundach
wyciskano kolejng krople, ale tym razem osadzano
ja na powierzchnie pierwszej kropli, zwiekszajgc tym
samym jej objetos¢ dwukrotnie. Kolejno w odstepach
czasowych, co 30 sekund, wyciskano jeszcze 9 kro-
pel stopu SAC305. W taki sposob uzyskano 10-krotne
zwiekszenie objetosci kropli wzgledem pierwszej kro-
pli, natomiast catkowity czas kontaktu pierwszej kropli

Materials for the tests (nickel substrate and SAC305
alloy sample placed in graphite capillary) were located
in the vacuum chamber and heated for 135 min at the
rate of 2°C/min, until the test temperature of 260°C was
reached. Then the first drop was squeezed from the
graphite capillary (the drop volume v,,,, approximately
0.016 cm®) and deposited on the nickel substrate. Af-
ter 30 seconds, the next drop was squeezed out and
deposited on the surface of the first drop, thereby in-
creasing the drop volume twice. In 30-second intervals,
an additional 9 drops of SAC305 alloy were subse-
quently squeezed out in the same way. Thus finally, the
drop volume was increased 10 times with corresponding
30 s contact for each of 10 drops formed resulting in
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z podtozem wynosit 5 min. Po tym czasie pare mate-
riatdbw kropla/podtoze wytrzymywano w temperaturze
260°C przez 15 min. Przy czym czas testu zwilzalnosci
odliczano od momentu wykroplenia z kapilary ostatniej
kropli stopu SAC305, a wiec dla obszaru odpowiada-
jacego kontaktowi pierwszej kropli z podtozem czas
testu wynosit 20 min. Po zakonczeniu badan prébke
chtodzono przez 30 min do temperatury pokojowej
z predkoscig 3,3°C/min.

Podczas badan zwilzalnosci stosowano ciggtg reje-
stracje obrazu badanej pary materiatéw z predkoscig
50 klatek na sekunde za pomocg wysokorozdzielczej
kamery cyfrowej Microtron 1310. Uzyskane obrazy pod-
dawano analizie komputerowej za pomocg oprogramo-
wania ASTRAView® opracowanego przez IENI-CNR,
Genua, Wtochy [10] i stuzgcego do obliczenia wielko-
$ci kata zwilzania 6. Na biezgco obliczano lewy, prawy
i Sredni kgt zwilzania zaréwno po wykropleniu pierwszej,
jak i kazdej kolejnej kropli.

Po badaniach zwilzalnosci wytworzong pare mate-
riatbw SAC305/Ni poddano badaniom wytrzymatoscio-
wym i strukturalnym. W tym celu przecinano prébke
w centralnej czesci w kierunku prostopadtym do badanej
powierzchni podtoza, co schematycznie przedstawio-
no na rysunku 2a [11]. Jedng potéwke prébki poddano
badaniom na $cinanie na maszynie wytrzymatosciowe;j
hydraulicznej INSTRON 8874. W tym celu zastosowano
metode improved push-off shear test (rys. 2b) zapropo-
nowang po raz pierwszy przez N. Sobczak i in. [12] do
wyznaczania wytrzymatosci na $cinanie potgczen mo-
delowych metal/ceramika, wykorzystujgc prébki po ba-
daniach zwilzalnosci metodg kropli lezgcej, szczegdlnie
przydatng dla badan na $cinanie uktadéw wykazujacych
zwilzalnose¢, tj. 6 < 90°. W pracy [13] metoda improved
push-off shear test byta po raz pierwszy z powodzeniem
zastosowana rowniez do badan uktadéw typu metal/
metal, a pdzniej postuzyta ona do zbadania szerokiej
grupy stopéw w modelowych potgczeniach lutowanych,
co zostato szczegoétowo przedstawione w pracy [3].

a) .
probka po bad h bad
zwilzalnosci ’

ia strukturalne na
mikroskopie swietlnym

i skaningowym mikroskopie

elektronowym

‘mechanicznych
(test na Scinanie)

300 s total contact time of the first drop with the sub-
strate. After this period of time, the drop/substrate couple
formed was held for an additional 15 min at a tempera-
ture of 260°C. In consequence, for the surface area
corresponding to the first drop contact with the substrate
the test duration was 20 minutes. After completion of
the tests, the sample was cooled for 30 minutes to room
temperature at the rate of 3.3°C/min.

During the wettability tests, drop image capturing was
performed at the rate of 50 frames per second, using
a Mikrotron 1310 high resolution digital camera. The
collected images were used for the computer-aided
analysis by means of the ASTRAView® software de-
veloped by IENI-CNR, Genua, ltaly [10] and serving
for calculation of the contact angle value 6. The left,
right and average contact angles were systematically
calculated after depositing of the first and each sub-
sequent drop.

After the wettability tests, the SAC305/Ni couple was
subjected to mechanical test and structural characteri-
zation. In order to do that, the couple was cut in its cen-
tral part in the direction perpendicular to the substrate
surface, as it is schematically shown in Figure 2a [11].
One half of the sample was subjected to a shear test
on the INSTRON 8874 hydraulic testing machine. For
this purpose, the improved push-off shear test technique
(Fig. 2b) was applied. This technique was initially pro-
posed by N. Sobczak et al. [12] for determination of
the shear strength of model metal/ceramics joints using
solidified sessile drop couples because contrary to con-
ventional technique, it allows the measurements of shear
strength of sessile drop metal/ceramic couples show-
ing the wettability, i.e., when the contact angle formed
between two materials is 0 < 90°. In the later study [13],
the improved push-off shear test was for the first time
successfully applied for testing metal/metal couples with
good wettability; experimental data obtained by the im-
proved push-off shear test technique for a broad group
of solder alloys are discussed in detail in the study [3].

b)

Rys. 2. Schemat procedury badan probki po testach zwilzalnoSci: a) przecinanie prébki w czesci centralnej
na dwie potowki, b) schemat testu na $cinanie metodg improved push-off shear test [11]

Fig. 2. Scheme of the sample testing procedure after the wettablity tests: a) cutting of a sessile drop couple in its central
part into two halves, b) shearing a half of the drop by improved push-off shear test method [11]
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Drugg potowke probki kropla/podtoze zainkludowano
w zywicy epoksydowej, a nastepnie szlifowano i pole-
rowano na szlifierko-polerce firmy Struers. Szlifowanie
przeprowadzono na dysku kompozytowym o gradaciji
220 pum, a polerowanie na zawiesinach diamentowych
o kolejnych gradacjach 9, 3, 1 oraz 0,25 um. W etapie
koncowym prébka zostata wypolerowana z wykorzysta-
niem zawiesiny Al,O,. Tak przygotowany zgtad poddano
badaniom mikrostrukturalnym na mikroskopie swietinym
Zeiss Axio Observer Z1m w jasnym polu widzenia przy
powiekszeniach 50% i 1600%. Szczegdtowe obserwacije
strukturalne wykonano z zastosowaniem skaningowego
mikroskopu elektronowego TM3000 firmy Hitachi (SEM)
wraz z lokalng analizg skltadu chemicznego (EDS) przy
powiekszeniu 2000x.

4. Wyniki badan

Na rysunku 3 zaprezentowano krzywe kinetyki zwil-
zania pierwszej (rys. 3a) i drugiej (rys. 3b) kropli sto-
pu SAC305 na podtozu Ni po wykraplaniu z kapilary
w temperaturze badan 260°C oraz zestawienie krzywych
kinetyki zwilzania dla pojedynczych kropli odpowiada-
jacych 9 dokraplaniom (rys. 3c). Zestawienie danych
eksperymentalnych jednego catego testu z uwzglednie-
niem kazdego dokraplania (rys. 3d), a takze podczas
testu (20 min) i chtodzenia (30 min) przedstawiono na
rysunku 3e.

Po wykropleniu pierwszej kropli stopu SAC305
(rys. 3a) w badanym ukfadzie natychmiast zachodzi
oddziatywanie, a wartosc¢ kata zwilzania w chwili pierw-
szego kontaktu kropli ciektego stopu ze $wiezo wypole-
rowanym podtozem Ni wynosi 6,=67°. Juz po pierwszej
sekundzie kgt zwilzania pierwszej kropli zmniejsza sie,
osiggajgc wartos¢ 6, = 44°. Ukiad osigga stan réwnowa-
gi termodynamicznej po okoto dwudziestu sekundach,
albowiem kat zwilzania stabilizuje sie na poziomie 6,,, =
37°. Natomiast wartosci koncowego kata zwilzania dla
kropli pierwszej po czasie trzydziestu sekund wynosi
O0s = 36°.

Po wykropleniu drugiej kropli (rys. 3b — pierwsze do-
kraplanie), niemal natychmiast obserwuje sie stabili-
zacje wartosci kata zwilzania, a jego koncowa wartosé
wynosi ,,. = 37°. Analogiczne zachowanie uktadu ob-
serwowane jest po kazdym kolejnym dokraplaniu (rys.
3c). Przy tym duze wahania wartosci kgtow zwilzania
od §,=67° do 6, = 23° stwierdzono w pierwszym mo-
mencie kontaktu kropli z podtozem, widoczne zaréwno
na zestawieniu dokraplania 9 kropel (rys. 3c), jak i na
krzywej kinetyki zwilzania dla catego testu obejmujg-
cego wykraplanie 10 kropel (rys. 3d). Sg one wynikiem
falowania powierzchni kropli po osadzeniu na podtozu
niklowym (a wiasciwie po jej spadaniu z wysokosci oko-
to 10 mm), co rejestrujg obrazy kropli zestawione na
rysunku 4. Skutkuje to nagtym wzrostem lub spadkiem

The second half of the drop/substrate couple was
mounted in epoxy resin, and then ground and polished
on the grinding and polishing STRUERS machine. Grind-
ing was performed on a composite disc with gradation of
220 pum, and polishing on the diamond suspensions with
subsequent gradations 9, 3, 1 and 0.25 um. At the final
stage, the sample was polished using Al,O, suspension.
The polished section prepared in this way was subjected
to a microstructural examination on the Zeiss Axio Ob-
server Z1m optical microscope under conventional light
and magnifications of 50—-1600x. Detailed structural ob-
servations were performed using the scanning electron
microscope TM3000 Hitachi equipped with Brucker ana-
lizer for local characterization of chemical composition
by Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) under
2000% magnification.

4. Results

Figure 3 shows the wetting kinetic curves of SAC305
alloy on Ni substrate at test temperature of 260°C after
the first (Fig. 3a) and second (Fig. 3b) squeezing the
metal from the capillary, compared to the wetting kinet-
ics curves of all drops produced, i.e. of the 1°' drop
and 9 additional drops (Fig. 3c); Figure 3d summarizes
the whole experimental data obtained in one wettability
test that include the measurements of contact angles
for 10 drops produced; Figure 3e shows the change in
contact angle with time both through the test (20 min)
and throughout the cooling period (30 min).

Immediately after dropping of the first drop of SAC305
alloy (Fig. 3a), its interaction with Ni substrate takes
place, and the contact angle value at the moment of first
contact of the liquid alloy drop with the freshly polished Ni
substrate shows 6, = 67°. Already after the first second,
the contact angle of the first drop decreases, reaching
the value 6, = 44°. The system achieves the thermody-
namic equilibrium after approximately twenty seconds,
because the contact angle stabilizes at the level 6,,, =
37° and the final contact angle formed by the first drop
after the lapse of thirty seconds is 6,,, = 36°.

After squeezing the second drop and its addition to the
first drop (Fig. 3b — first drop addition), the stabilization
of the contact angle value was observed almost imme-
diately, with its final value of 8,,, = 37°. Similar behavior
of the system was observed after the addition of each
subsequent drop (Fig. 3c). Moreover, significant vari-
ation of wetting angle values from 6, = 67° to 6, = 23°
were found at the first moment of the drop and substrate
contact, visible both in the comparison of the 9 drops
after subsequent metal adding (Fig. 3c), and on the wet-
ting kinetics curve for the entire test covering 10 drops
(Fig. 3d). A high scatter of measured contact angles is
the result of a wavy motion of the drop surface after be-
ing deposited on the nickel substrate (or rather after its
falling from the height of about 10 mm), which is recorded
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Rys. 3. Wykres kinetyki zwilzania stopu SAC305 na podfozu niklowym: a) kinetyka zwilzania pierwszej wykroplonej
kropli (30 s), b) kinetyka zwilzania drugiej kropli powstatej w wyniku osadzenia drugiej kropli na pierwszej kropli (30 s),
¢) zestawienie dokraplania 9 kropel (razem 10 zbadanych kropel), d) stabilizacja kata zwilzania dla kazdej wykroplonej

kropli, e) zmiana kata zwilzania podczas wykraplania, testu i chtodzenia

Fig. 3. Wetting kinetics of SAC305 alloy on nickel substrate: a) the 15 drop (30 s), b) the 2" drop produced by addition
of a new drop to the 1° one (30 s), ¢c) comparison of wetting behavior of 10 drops during 30 s (1° drop and 9 subsequent
droppings to form 9 larger drops), d) summary of all measurements performed for 10 drops, e) change in contact angle

values during dropping, holding at the test temperature (20 min) and cooling (30 min)
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Rys. 4. Obrazy zarejestrowane kamerg cyfrowg podczas wykraplania pierwszej kropli ciektego stopu SAC305 na podtoze
Ni: a) kropla wiszgca na koncu kapilary, b) spadajgca kropla, c—e) trzy wybrane obrazy kropli w pierwszej sekundzie
kontaktu, f) kropla w dwudziestej széstej sekundzie kontaktu

Fig. 4. Images recorded with the digital camera during squeezing of the first drop of liquid SAC305 alloy onto Ni substrate:
a) a drop hanging at the end of the capillary, b) a falling drop, c—e) three selected images of the drop in the first second of
contact, f) the drop in 26" second of contact

wartosci kata zwilzania 6, zarejestrowanego natych-
miast po dokraplaniu ciektego stopu (tabela 2). Jednak-
ze bardzo szybko ukfad osigga stan réwnowagi zaréwno
mechanicznej, jak i termodynamicznej, co przejawia
sie w ustabilizowaniu kata zwilzania, poniewaz jego
Srednia mierzona wartos¢ po trzydziestu sekundach
od wykroplenia waha sie od 6,,, = 34° do 4,,, = 37°
i nie zalezy od ilosci kolejno dodawanych kropli. Mozna
to uznac¢ za eksperymentalny dowod braku wystepo-
wania efektu wymiarowego w ukfadzie SAC305/Ni dla
stosowanego zakresu objetosci kropli od 0,016 cm?® do
0,16 cm®. Uzyskane dane potwierdzajg wczesniejsze
wyniki autoréw otrzymane w pracy [6] dla tego samego

on the drop images in Figure 4. It results in a sudden
change (increase or decrease) of the contact angle value
6, recorded immediately after the liquid alloy addition by
dropping (Table 2). However, the system achieves both
mechanical and thermodynamic equilibrium very quickly,
which is demonstrated in the stabilization of the contact
angle, because its average value measured after thirty
seconds from adding drops varies from 6,,, = 34° to 6,,. =
37° and does not depend on the number of subsequently
added drops. This can be considered as experimental
evidence of the absence of “the drop-size effect” at the
applied range of the drop volume from 0.016 cm?® to
0.16 cm® used in this study. The obtained results confirm
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uktadu i takiej samej procedury badan, lecz dla mniej-
szej ilosci dodawanych kropli oraz krétszego czasu
oddziatywania ciektego stopu SAC305 z podtozem Ni.

the earlier observations of the authors, as reported in the
study [6] for the same system and testing procedure, but
for the smaller number of added drops and shorter time
of interaction of liquid SAC305 alloy with Ni substrate.

Tabela 2. Wyniki badan zwilzalno$ci uktadu SAC305/Ni (0 — kat zwilzania, mierzony dla czasu kontaktu 0-30 s)
Table 2. Results of wettability tests of SAC305/Ni system (6 — contact angle, measured for the contact time of 0-30 s)

Nr kropli / Kat zwilzania 6, ° / Contact angle 0, °

Number of

droppings Oy ° 05, ° Oss, ° 0105 ° O ° Os0s, °
1 67 44 42 40 37 36
2 43 42 41 39 38 37
3 39 38 38 39 36 37
4 29 37 36 35 36 35
5 25 36 35 34 36 34
6 54 35 34 34 40 36
7 33 37 36 33 33 34
8 23 37 37 38 35 34
9 31 36 36 36 34 34
10 34 37 36 35 36 37

Prébke SAC305/Ni po badaniach zwilzalnosci przed-
stawia rysunek 5.

The sample SAC305/Ni after wettability shows
Figure 5.

Rys. 5. Probka po badaniach zwilzalno$ci: a) ostatni obraz zarejestrowany kamerg cyfrowg podczas trwania testu
po 20 min w temperaturze 260°C, b) widok z gory zakrzeptej kropli

Fig. 5. A sample after wettability test: a) the last image recorded by digital camera after 20 min testing
at a temperature of 260°C, b) top view of solidified sessile drop couple

Wyniki obserwacji na mikroskopie swietlnym po-
przecznego przekroju probki SAC305/Ni zaprezento-
wano na rysunkach 6-7. Na ich podstawie stwierdzono
wystepowanie na granicy rozdziatu kropla/podioze faz
o réznym odcieniu szarosci. Od strony kropli widoczne
sg duze wydzielenia (faza jasna), w ktorych przy du-
zych powiekszeniach (1600x) zaobserwowano obec-
nos¢ wydzielen innej fazy o ciemnym odcieniu szarosci
(rys. 6a—c).

The results of observation of the cross-sectioned
SAC305/Ni sample under the optical microscope are
presented in Figures 6-7. They evidence the occurrence
of phases with different shades of grey at the drop/
substrate interface. From the drop side, we can see
large precipitates of light phase, in which under large
magnification (1600x), the presence of the precipitates
of another phase with a darker shade of grey is also
observed (Fig. 6a—c).
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Rys. 6. Mikrostruktura przekroju poprzecznego probki po badaniach zwilzalno$ci: a) panorama kropli, b, c) prawy brzeg
kropli — mikroskop $wietiny

Fig. 6. Microstructure of the cross-sectioned sessile drop sample: a) panorama of the drop, b, c) right side of the drop
(optical microscope)

a)
: £

HL D78 x20k 30um

2411 HL D78 x20k 30um

241 HL D74 x20k 30um

2411 HL D74 x20k 30um

Rys. 7. Obrazy SEM mikrostruktury poprzecznego przekroju probki po badaniach zwilzalno$ci pokazanej na rysunku 6:
a,b,d) prawy brzeg kropli, c) lewy brzeg kropli

Fig. 7. SEM images of the cross-sectioned sessile drop couple shown in Fig. 6a: a, b, d) right side of a drop,
c) left side of the drop
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Na rysunku 7 przedstawiono wyniki analizy struk-
turalnej wykonanej z uzyciem metody SEM wraz z lo-
kalng analizg sktadu chemicznego EDS, ktorej wyniki
zestawiono w tabeli 3. Potwierdzity one wystepowanie
kilku faz na granicy rozdziatu kropla/podtoze, ktérych
obecnos¢ wykryto rowniez stosujgc metode mikroskopii
Swietlnej.

Figure 7 shows the results of the structural analysis
performed using the SEM method coupled with the local
EDS analysis of chemical composition. The EDS results
are collected in Table 3 and they confirm the occurrence
of several phases at the drop/substrate interface, the
presence of which was discovered by using optical mi-
croscopy.

Tabela 3. Wyniki badan lokalnej analizy sktadu chemicznego w poprzecznym przekroju probki SAC305/Ni

Table 3. Test results of local analysis of chemical composition in the SAC305/Ni couple

Sn Ag Cu Ni
Punkt/
Point | % wag./ % at./ % wag./ % at./ % wag./ % at./ % wag./ % at./ | Faza/Phase
wt. % at. % wt. % at.% wt. % at. % wt. % at. %

1 92,5 86,8 1,2 1,2 0,5 0,8 5,8 11,2 Sn(Ni)
2 61,5 45,0 0,9 0,8 18,8 26,1 18,8 28,1 (Cu,Ni),Sn,
3 66,8 50,6 1,1 0,9 43 6,1 27,8 42,4 (Ni,Cu),Sn,
4 62,6 46,7 3,0 2,4 9,0 12,5 25,4 38,4 (Ni,Cu),Sn,
5 8,4 4,3 0,6 0,3 2,9 2,8 88,1 92,6 Ni
6 92,8 87,8 1,7 1,8 0,0 0,0 5,5 10,4 Sn(Ni)
7 65,6 49,8 1,0 0,8 16,4 23,3 17,0 26,1 (Cu,Ni),Sn,
8 68,2 52,1 1,0 0,8 4.8 6,8 26,0 40,3 Ni,Sn,
9 65,5 49,0 0,9 0,8 55 7,7 28,1 42,5 Ni,Sn,
10 94 49 - - 1,9 1,9 88,7 93,2 Ni
11 89,4 82,8 3.2 3.2 - - 7.4 14,0 Sn(Ni)
12 56,6 39,6 0,4 0,3 6,4 8,4 36,6 51,7 Ni,Sn,
13 2,4 1,2 0,0 0,0 1,9 1,8 95,7 97,0 Ni
14 87,2 80,2 4,9 4,9 0,1 0,1 7,8 14,8 Sn(Ni)
15 57,6 41,3 0,7 0,6 22,0 29,5 19,7 28,6 Ni,Sn,
16 65,4 48,7 0,4 0,3 4.1 57 30,1 45,3 Ni,Sn,
17 6,5 34 0,5 0,3 2,4 2,3 90,6 94,0 Ni

Struktura stopu SAC305 w stanie dostawy sktada sie
z roztworu statego srebra i miedzi w cynie Sn(Ag,Cu)
oraz wydzielen bogatych w srebro (Ag,Sn) i miedz
(CugSny) [14]. Na skutek wzajemnego oddziatywania
w uktadzie SAC305/Ni zachodzi dyfuzja niklu do kropli
cieklego stopu. Ze wzgledu na to, iz miedz i nikiel majg
nieograniczong wzajemng rozpuszczalnos¢, nikiel moze
zastepowac miedz, tworzgc staty roztwoér niklu, miedzi
i srebra w cynie Sn(Ni,Cu,Aqg).

Na rysunkach 7a i 7b przedstawiono strukture kropli
od strony podtoza. Skfada sie ona gtdbwnie z roztworu
statego niklu w cynie Sn(Ni). Widoczne sg w niej pro-
dukty reakcji stopu SAC305 z podtozem Ni w postaci
wydzielen fazy (Cu,Ni);Sn,. Stanowi ona faze Cu.Snj,
w ktérej rozpuszcza sie nikiel dostarczany z podtoza.
Wydzielenia (Cu,Ni).Sny majg charakter nieciagty i wy-
stepujg w postaci duzych ziaren, ktérych powierzchnia
jest znacznie bardziej rozwinieta od strony kropli cie-
ktego lutowia. Morfologia oraz lokalizacja tych wydzie-
len na granicy rozdziatu od strony kropli sugeruje, ze

The structure of SAC305 alloy in as-delivered state
consists of a solid solution of silver and copper in tin
Sn(Ag,Cu) and two types of precipitates rich in silver
(Ag,Sn) and copper (CugSn;) [14]. During high tem-
perature interaction in the SAC305/Ni system, the dif-
fusion of nickel into the liquid alloy drop takes place but
because Cu and Ni have unlimited mutual solubility, Ni
can substitute Cu in the Sn(Ag,Cu) phase to form the
Sn(Ni,Cu,Ag) phase that represents a solid solution of
Ni, Cu and Ag in tin.

In Figures 7a and 7b, the structure of a drop from the
substrate side is presented. It consists mainly of the
Sn(Ni,Cu,Ag) phase. The reaction products formed due
to the interaction of SAC305 alloy with the Ni substrate
are visible in the form of precipitates corresponding to
(Cu,Ni),Sn, phase that represents the Cu,Sn, phase
with dissolved Ni from the substrate. The precipitates
(Cu,Ni);Sn, occur in the form of large crystals, the sur-
face of which is much more developed from the drop
side. The morphology and location of these precipitates
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powstaty one raczej podczas procesu chtodzenia, a nie
bezposrednio w trakcie reakcji pomiedzy kroplg a pod-
tozem. W centralnej czesci kropli, gdzie czas kontaktu
ciektego stopu SAC305 z podtozem wynosit 20 minut,
wydzielenia fazy (Cu,Ni);Sn, sg znacznie wigksze, niz
na brzegach kropli, gdzie czas kontaktu kropli z podto-
zem wynosit 15 minut.

W badanym ukfadzie wykazano réwniez obecnosc¢
ciggtej warstwy produktéw reakcji na granicy kropla/
podifoze zbudowanej z faz Ni,Sn, (rys. 7a, 7b i 7d)
i Ni,Sn, (rys. 7a, 7ci 7d). Faze Ni;Sn, zidentyfikowano
réwniez poza obszarem kropli, co sugeruje, ze zwilzal-
nos$¢ w uktadzie SAC305/Ni ma charakter reaktywny,
a mierzony kat zwilzania odpowiada zwilzalnosci kropli
lutowia wzbogaconego w Ni na powierzchni zwigzkéw
miedzymetalicznych, powstajgcych w wyniku reakcji
ciektego metalu z podtozem. Powstawanie wydzie-
len CusSng, Ni,Sn, oraz Ni,Sn, jest charakterystyczne
w procesach z udziatem lutowi bezotowiowych typu
SAC [15].

Rozpatrywany uktad poddano réwniez badaniom na
Scinanie celem oceny odpornosci wytworzonego pota-
czenia kropla/podtoze na odksztatcenie i zniszczenie
pod wptywem dziatajgcych na nie obcigzen. Wynik testu
na $cinanie przedstawiono na rysunku 8.

at the interface suggest that they were formed rather
during the cooling process, and not directly at the time
of reaction between the drop and the substrate. In the
central part of the drop, where the contact time of liquid
SAC305 alloy with the substrate was 20 minutes, the
precipitates of (Cu,Ni);Sn, phase are much larger than
those on the drop edges, where the duration of the drop
contact with the substrate was 15 minutes.

In the examined system, the presence of a continuous
layer of the reaction products at the drop/substrate in-
terface built from Ni,Sn, (Fig. 7a, 7b and 7d) and Ni,Sn,
(Fig. 7a, 7c and 7d) phases, was demonstrated. The
Ni,Sn, phase was also identified outside the drop area,
which suggests that wettability in the SAC305/Ni system
is of a reactive nature, and the measured contact angle
corresponds to the wettability of the solder drop enriched
with Ni on the surface of intermetallic compound, formed
due to chemical reaction of the liquid metal with the
substrate. The formation of Cu.Sn,, Ni,Sn, and Ni,Sn,
precipitates is characteristic for the processes involving
lead-free solders of SAC type [15].

The sessile drop couple produced was also subjected
to a shear test in order to evaluate the resistance of the
formed drop/substrate joint to deformation and destruc-
tion under the impact of loads acting upon them. The
shear test curve is shown in Figure 8.

Toex=77MPa

Rys. 8. Krzywa $cinania probki SAC305/Ni metodg improved push-off shear test ilustrujgca zmiane naprezenia
Scinajgcego t (MPa) w funkcji przemieszczenia | (mm)

Fig. 8. Shear test curve of SAC305/Ni sample by the improved push-off shear test method illustrating the shear stress
change t (MPa) in function of displacement | (mm)

Na podstawie przeprowadzonych badan wytrzyma-
tosciowych okreslono maksymalne naprezenie $cinajg-
ce T, ktérego wartos¢ dla wytworzonego potgczenia
SAC305/Ni wynosita 77 MPa, tj. byta ponad trzykrotnie
wyzsza w poréwnaniu do z,,,, okoto 20 MPa dla uktadu
Sn/Ni [3].

W tabeli 4 podano poréwnanie wartosci maksymal-
nego naprezenia $cinajgcego 7, dla potgczen Sn/Ni
i SAC305/Ni wytworzonych w réznych temperaturach
i czasach kontaktu lutowia z podtozem wedtug réznych
procedur badawczych. Sugerujg one, ze wieksza war-
tosc¢ t,,,, dla uktadu SAC305/Ni stwierdzona w niniejszej

For the SAC305/Ni couple, the maximum shear stress
7. Was 77 MPa, i.e., over three times higher, compared
to that of Sn/Ni system (z,,,, ~20 MPa) [3].

Table 4 provides the comparison of the values
for the maximum shear stress 7, for Sn/Ni and
SAC305/Ni sessile drop couples produced at different
temperatures and time of interaction using various re-
search techniques. They suggest that the higher value
T,..x for the SAC305/Ni system stated in this study in
comparison with the earlier data reported in the study
[3] is not related with the size effect of the solder drop
because the dominating role is played by the duration
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pracy w poréwnaniu do wczesniejszych badan w pracy
[3] nie jest zwigzana z efektem wymiarowym kropli
lutowia, a dominujgca role w tym przypadku odgrywa
czas kontaktu ciektego lutowia z podtozem oraz zasto-
sowana procedura badawcza (wptyw powtoki tlenkowej
kropli lutowia). Dla lutowia SAC305 jego wydtuzenie
z 5 min do 20 min powoduje wzrost 7,.,, Z 27,95 MPa
do 77 MPa.

5. WniosKki

Na podstawie przeprowadzonych badan kinety-
ki zwilzania podtoza Ni przez ciekte lutowie SAC305
w temperaturze 260°C metoda kropli lezgcej w potgcze-
niu z osobnym nagrzewaniem badanej pary materia-
téw i oczyszczaniem kropli metalu z powtoki tlenkowej
stwierdzono, Ze:

1. Dla objetosci kropli w zakresie od 0,016 cm?® do
0,16 cm® wielko$¢ kropli nie wptywa istotnie na kine-
tyke zwilzania podtoza niklowego ciektym lutowiem
SAC305.

2. Wartosci kata zwilzania mierzone w 30. sekundzie
kontaktu stopu SAC305 z podtozem Ni po kazdo-
razowym dokraplaniu nie zalezg od ilosci kolejno
dodawanych kropli i wynoszg 6 = 35 £2°.

3. Wysoka powtarzalno$¢ pomiaréw 6 $wiadczy
o braku wystepowania efektu wymiarowego
w badanym zakresie objetosci kropli SAC305 oraz
o chemicznej i fizycznej jednorodnosci powierzchni
podtoza.

4. Uzyskane wyniki wskazujg na przydatnos¢ me-
tody kropli lezacej do oceny jakosci powierzchni,
co znajdzie szczegdlne zastosowanie do badan
jakosci cienkich warstw i pokry¢ technologicznych
stosowanych w procesach tgczenia réznorodnych
materiatow.

Podziekowania

Prace wykonano w ramach projektu strukturalne-
go Nr WND-POIG.01.03.01-00-103/09 pt.: ,Poprawa
niezawodnosci bezotowiowych potgczen lutowanych
w pakietach elektronicznych”, wspoffinansowanego ze
srodkéw Europejskiego Funduszu Rozwoju Regional-
nego w Ramach Programu Operacyjnego Innowacyj-
na Gospodarka 2007-2013 oraz Ministerstwa Nauki
i Szkolnictwa Wyzszego.

of contact of the liquid solder with the substrate and by
the testing procedure applied. For the SAC305 solder,
the extension of interaction time from 5 min to 20 min
coupled with the application of the capillary purification
technique (allowing the removal of native oxide film from
the solder drop) instead of conventional contact heating
procedure causes the increase of 7, ,, from 27.95 MPa
to 77 MPa.

5. Conclusions

On the basis of the wettability tests on the Ni substrate
by liquid solder SAC305 at a temperature of 260°C us-
ing the sessile drop method combined with separate
heating of the tested couple of materials and in-situ
cleaning of a metal drop from the native oxide film, it
was found as follows:

1. For the drop volume within the range from
0.016 cm®to 0.16 cm?, the influence of the drop size
on the wetting kinetics of liquid solder SAC305 on
the Ni substrate is negligible.

2. The values of the contact angle measured in the
30" second of contact of SAC305 alloy with the Ni
substrate are the same independently on the drop
size showing 6 = 35 +2° for the first drop and after
each metal adding to increase finally the drop vol-
ume ten times, compared to the first drop.

3. High repeatability of the measured contact angle
values presents experimental evidence of a lack of
the drop-size effect over a range of SAC305 drop
volume and indicates the chemical and physical
homogeneity of the substrate surface used in this
study.

4. The results obtained indicate suitability of the ses-
sile drop method for the evaluation of materials’
surface quality, which may find particular application
in testing of technological coatings used in liquid-
assisted processes related to jointing dissimilar
materials.
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