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	TECHNICAL DATA SHEET
	ТЕХНОЛОГИЧЕСКАЯ ИНСТРУКЦИЯ


J-Plate Cu 400

_______________________________________




Процесс электрохимического меднения 

J-Plate Cu 400
J-Plate Cu 400 – это высокоскоростной, кислый, электрохимический процесс осаждения блестящего плотного медного покрытия.

J-Plate Cu 400 – процесс работает как при низких, так и высоких плотностях тока. Электролит имеет высокую выравнивающую и рассеивающую способность. 

Условия эксплуатации

Диапазон


Оптимум

Медь





20-25 г/л


22,5 г/л

Сульфат меди (CuSO4х5H2O)

80-100 г/л


90 г/л

Серная кислота



180-210 г/л


200 г/л

Хлориды (Сl-)



50-80 мг/л


70 мг/л

Добавка J-Plate Cu 400


4-8мл



6мл

Температура



20-30 0С


27 0С

Плотность тока



0,1-8 А/дм2


2-3 А/дм2
Перемешивание



воздушное или механическое

Скорость покрытия
0,66 мкм/мин при 3 А/дм2 с воздушным перемешиванием

Корректирование



1 л добавки J-Plate Cu 400 на каждые 8000
                                                                 А*час.
Оборудование

Аноды




медь с содержанием фосфора не менее
                                                                0,02%
Корзины для анодов


полипропилен

Нагреватели


           тефлон или титан

Фильтрация
непрерывная с использованием полипропиленовых фильтров

ЭКСПЛУАТАЦИЯ РАСТВОРА
ХЛОРИДЫ

Чтобы обеспечить получение ровного покрытия и увеличить устойчивость J-PLATE Cu 400 к примесям, концентрация хлоридов должна поддерживаться выше 60 мг/л. 

Нарушение уровня хлоридов приводит к появлению подгаров и осаждению покрытия, не соответствующего указанным плотностям тока.

ПЕРЕМЕШИВАНИЕ

 Раствор J-PLATE Cu 400 должен перемешиваться с помощью воздуха или механически. Полипропилен или ПВХ рекомендуются для воздухопроводов. Рекомендуется один воздухопровод для каждой вертикальной плоскости подвесок. Воздухопроводы должны быть расположены прямо под подвесками и, по крайней мере, на 2,5см выше дна ванны. Воздух низкого давления должен проходить через сухой воздушный фильтр, чтобы гарантировать чистоту воздуха, проходящего через раствор.

ТЕМПЕРАТУРА
Рекомендуется, чтобы температура раствора J-PLATE Cu 400 поддерживалась в интервале между 20-300C. При температуре раствора выше 300C происходит снижение блеска  покрытия и уровня выравнивания. В случае необходимости охлаждения раствора рекомендуются применять охлаждающие змеевики или теплообменники из титана или тефлона.

ФИЛЬТРАЦИЯ
Строго рекомендуется непрерывная фильтрация; однако, постоянная фильтрация через активированный уголь не рекомендуется, поскольку из раствора J-PLATE Cu 400 будет удаляться блескообразующая добавка. Насос и фильтры должны иметь  производительность, обеспечивающую, по крайней мере, один оборот раствора каждый час. Рекомендуется использовать пластмассовый магнитный насос и полипропиленовый фильтр. 

ПОДВЕСКИ
Подвески должны быть покрыты материалами, которые не будут загрязнять раствор. Подходят  покрытия, обычно используемые для кислых медных растворов.

АНОДЫ

В растворе J-PLATE Cu 400 должны применяться аноды с содержанием   фосфора  минимум 0,02 %. Применять плоские аноды или из шариков/кусков в титановых корзинах. Применение других типов  анодов могут вызвать чрезмерный расход блескообразователя, недостаточное выравнивание и шероховатость покрытия. Соотношение площади анода  к площади катода должно составлять 2:1. При работе использовать тканевые полипропиленовые мешки.
ПРИГОТОВЛЕНИЕ  РАСТВОРА (1000л)

1. В чистую ванну налить 400 л дистиллированной воды.

2. Медленно добавить с перемешиванием 113 л химически чистой концентрированной серной кислоты.

3. Охладить раствор.

4. Добавить 360 л концентрата меди (250г/л CuSO4х5H2O).

5. Добавить 125 г NaCl, если он не содержится в концентрате меди.

6. Долить дистиллированной воды до нужного объема.

7. Измерить температуру – 20-250С.

8. Для получения максимальной чистоты раствора, электролит необходимо проработать в течение 4-5 часов с гофрированными катодами при плотности  тока 0,2А/дм2 .

9. Добавить 4 л блескообразующей добавки J-Plate Cu 400.
10.  Увеличить плотность тока до 1 А/дм2 и проработать ванну в течение ещё 1 часа. После чего раствор готов к работе.

Внимание: в свежеприготовленном электролите может наблюдаться повышенный расход блескообразующей добавки. Это явление проходит примерно через 10 А.ч/л.

Расход добавки может стабилизироваться в 1 литр на 6000 – 10000 Ач.  

КОНТРОЛЬ

Cu2+:

1. Поместить с помощью пипетки 2,0 мл рабочего раствора в коническую колбу объемом 250мл.
2. Добавить 80 мл дистиллированной воды.
3. Добавить 1-2 мл буферного раствора с  рН 10.
4. Добавить немного мурексид-индикатора.
5. Титровать 0,1М ЭДТА до точки перехода от зеленого цвета к пурпурному.
РАСЧЕТЫ

г/л Cu2+ = 3,177 х мл 0.1 М ЭДТА

Приготовление буферного раствора рН 10:

1. Растворить 70 г NH4Cl в 570 мл NH4OH (пл.=0,90).
2. Добавить дистиллированной воды до 1000 мл.
H2SO4:

1. 5,0 мл рабочего раствора поместить с помощью пипетки в коническую колбу

2. Добавить 100 мл дистиллированной воды

3. Добавить 5-6 капель метил-оранжа

4. Титровать 1,0 М NaOH до точки перехода к зеленому цвету

РАСЧЕТЫ

г/л H2SO4 = 9,81 х мл NaOH
Хлориды:

Рекомендуется потенциометрический метод:

1. Поместить точно 50 мл рабочего раствора в 100 мл стакан

2. Поместить один серебряный –( Ag) и один  –(Hg SO4) электроды в стакан присоединить их потенциометру

3. Титровать 0, 02 М раствором  AgNO3
4. Добавить AgNO3 небольшими дозами, например по 0,2 мл.

Записывать потенциал после каждого добавления. Суммарное количество добавленного AgNO3, которое  даст наибольшее снижение потенциала, используется в расчетах.

РАСЧЕТЫ

14,18 х мл 0,02 М AgNO3 максимальное

Визуальный метод анализа содержания хлор-ионов в электролите меднения.

1. Отобрать 10 мл пробы в 100 мл колбу.

2. Добавить точно 5 мл раствора реагента. Если раствор становится прозрачным, это говорит о том, что в растворе менее 15 мг Cl-/л. Если раствор остается мутным, то добавить ещё 5 мл раствора реагента. Каждые 5 мл раствора реагента означают 15 мг Cl-/л.

Раствор реагента: 0,170 г нитрата ртути (Hg(NO3)2) растворенные в азотной кислоте, разбавленной водой в пропорции 1:1. Добавить 0,10 г нитрата серебра (AgNO3) и разбавить до 1000 мл.

	Раствор реагента, мл
	Концентрация хлор-ионов Cl-/л

	5
	<10


	10
	15-30

	15
	30-45

	20
	45-60

	25
	60-75


Определение содержания Cl- ионов в электролите меднения.

1. Налить в колбу 100 мл дистиллированной воды.

2. Добавить точно 25 мл анализируемого раствора.

3. Добавить 20 мл конц. азотной кислоты.

4. Добавить 2-3 капли 0,1 М раствора AgNO3.

5. Титровать 0,1 н. раствором HgNO3 до исчезновения помутнения раствора.

Расчет:

Мл 0,1 н. HgNO3 x 14,2 = мг/л Cl-.

Содержание хлор-ионов можно анализировать иономером (например Аквилон И-500 или Экотест-2000) с применением хлор-селективного электрода (проводились испытания только электрода ЭЛИТ-261). 

Реактивы:

- Хлорид натрия или калия, 0,1 н;

Приготовление 0,1 н раствора хлорида натрия (калия): 5,85 г (7,45 г) соли натрия (калия) растворить в дистиллированной воде и довести объем до 1 л;

- Буферный раствор NaNO3, 1 М;

Приготовление: 85 г соли растворить в дистиллированной воде и довести объем до 1 л.

0,585 г/л = 585 мг/л = 5,85*102 по NaCl. c(Cl-) = 355 мг/л.

0,0585 г/л = 58,5 мг/л = 5,85*101 по NaCl. c(Cl-) = 35,5 мг/л.

Подготовка к работе.

1. Снять с хлорселективного электрода защитный колпачок. Зачистить поверхность мембраны наждачной бумагой, после чего выдержать электрод в дистиллированной воде в течении 10-20 минут. 

2. Подсоединить к иономеру вспомогательный хлорсеребряный электрод, термокомпенсатор и хлорселективный электрод.

Ход анализа.

1. Откалибровать хлорселективный  электрод по стандартным растворам в единицах концентрации.

Калибровку в единицах концентрации проводят по стандартным растворам хлорида натрия (калия), приготовленным путем последовательного десятикратного разведения основного 0,1 н стандартного раствора дистиллированной водой с добавлением буферного раствора для регулирования общей ионной силы. Соотношение стандартного раствора и буферного раствора 10:1. Калибровку проводят в порядке возрастания концентрации стандартных растворов.

Нужно приготовить два раствора хлорида натрия разбавлением 0,1 н раствора.

Первый – 0,01 н. 

Второй – 0,001 н.

Готовить растворы в мерных колбах на 100 мл.

Приготовленные растворы вылить в стаканы емкостью ~120 мл. Добавить 10 мл буферного раствора. Перемешать.

2. Перед измерениями в анализируемом растворе электроды тщательно промывают дистиллированной водой и просушивают фильтровальной бумагой. В анализируемый раствор добавляют буферный раствор в том же соотношении, что и в стандартные растворы при калибровке.

Отобрать точно 100 мл анализируемого раствора в стакан емкостью ~120 мл. Добавить 10 мл буферного раствора. Перемешать. Провести измерения при помощи иономера.

Расчет.

мг/л Сl- = показание прибора

мг/л NaCl = мг/л Сl-*1,6479

Хранение хлорсеребряного электрода.

Для того чтобы хлорсеребряный электрод всегда был в рабочем состоянии, хранить его надо в насыщенном растворе KCl. 

Необходимо следить и за тем, чтобы стержень электрода постоянно находился в насыщенном растворе KCl.

   Приготовление насыщенного раствора KCl.

200 мл H2O нагреть до 600С. Всыпать KCl по ложке, перемешивая, до тех пор, пока KCl не перестанет растворяться. Оставить отстаиваться.

Анализ электролита на ячейке Хулла.

Перед исследованием с помощью ячейки Хулла необходимо проанализировать и откорректировать электролит по всем параметрам: серная кислота, медь, хлориды.

500 мл раствора поместить в ячейку Хулла с установленным в ней анодом (+) из меди марки АМФ. Размер анода 65х70 мм. Катод (-): пластинка одностороннего стеклотекстолита, размером 100 Х 80 мм. На сторону катода, обращенную к аноду, наклеить липкую ленту шириной ~ 10 мм параллельно длинной стороне на расстоянии 40 мм от нижнего края пластинки. Катодную пластину перед исследованием электролита подготовить к металлизации (выполнить обычные операции обезжиривания, микротравления и декапирования).
Условия электролиза:

Температура: 20-27 оС.

Сила тока 2 А. (рекомендуется выпрямитель с параметрами 0-15 В, 0-3 А).
Время электролиза - 10 минут.

После осаждения катод необходимо высушить и с помощью схемы определить интервал блескообразующего действия. 

Если покрытие в интервале плотностей тока 2,0-2,5 А/дм2 матовое, то это значит что электролит необходимо корректировать блескообразующей добавкой J-Plate Cu 400.

Ячейка Хулла


Размеры 



113 мм


63 мм





105 мм



195 мм

Высота 73 мм

СХЕМА РАСПРЕДЕЛЕНИЯ ПЛОТНОСТЕЙ ТОКА НА ИССЛЕДУЕМОМ ОБРАЗЦЕ ПРИ ОПРЕДЕЛЕНИИ ИНТЕРВАЛА БЛЕСКООБРАЗУЮЩЕГО ДЕЙСТВИЯ ДОБАВКИ ДЛЯ ЭЛ./ХИМ. МЕДНЕНИЯ КУ 400

Расстояние от края катода, мм
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Плотность тока, А/дм2
ДЕФЕКТЫ ПОКРЫТИИЙ И  ПРИЧИНЫ  ИХ ВОЗНИКНОВЕНИЯ.

УСТРАНЕНИЕ ДЕФЕКТОВ.
	Проблема
	Возможные причины
	Путь решения

	Шероховатость и подгары
	Низкая концентрация CuSO4 (шероховатость).
	Отрегулировать уровень CuSO4.

	
	Высокая концентрация Н2SO4.
	Разбавить электролит водой.

	
	Высокая температура.
	Охладить раствор.

	
	Загрязнены анодные мешки.
	Промыть или заменить мешки.

	
	Слабое перемешивание.
	Увеличить давление воздуха.

	
	Плотность тока слишком высокая.
	Уменьшить ток. Оптимальная плотность тока зависит от степени перемешивания и конфигурации платы.

	
	Содержание блескообразователя не сбалансировано.
	Сделать анализ на ячейке Хулла, используя механическое или воздушное перемешивание подвергнуть каждую заготовку электролизу при 3А в течение 5мин в ячейке объёмом 1 л.

	
	Содержание хлоридов слишком низкое.
	Сделать анализ на хлориды и добавить требуемое количество.

	Непрокрытия в отверстиях
	Нарушения режимов эксплуатации раствора электролита меднения и состава раствора химического меднения.
	Сбалансировать рецептуру раствора химического меднения. Увеличить время погружения. Снизить плотность тока на входе электрохимической ванны.

	
	Загрязнение раствора.
	Профильтровать раствор. Тщательно промывать платы с помощью струйной промывки перед электрохимическим меднением. Проверить раствор на содержание взвешенных частиц.

	
	Растворение слоя хим. меди.
	Проверить электролит на загрязнение органическими соединениями. Проверить на загрязнение растворы для подготовки.

	Недостаточный блеск покрытия.
	Анодная поляризация высоким напряжением..
	Увеличить площадь анода. Проверить соотношение меди по металлу и серной кислоты. Проверить на загрязнение металлами: железо, никель, цинк. Проверить содержание хлоридов: низкое содержание хлоридов вызывает  поляризацию анодов. Проверить содержание фосфора в анодах: слишком высокое содержание фосфора также может вызвать поляризацию анодов.

	
	Содержание хлоридов не соответствует рецептуре.
	Поддерживать требуемый уровень хлоридов.

	
	Температура слишком высокая.
	Охладить раствор.

	
	Загрязнение раствора.
	Чистить раствор углём.

	Тонкий слой покрытия
	Воздушное перемешивание слабое или слишком сильное.
	Отрегулировать давление воздуха.

	
	Механическое перемешивание слишком быстрое.
	Снизить скорость.

	
	Температура слишком высокая.
	Охладить раствор.

	
	Содержание фосфора в анодах не соответствует  требованиям.
	Заменить аноды.

	
	Анодная плотность тока слишком высокая.
	Снизить плотность тока.

	
	Слишком малое соотношение площадей анод/катод.
	См. требования.

	
	Слабая  рассеивающая способность.
	Содержание меди слишком высокое: сделать анализ и разбавить электролит. Содержание кислоты слишком низкое: сделать анализ и добавить необходимое количество. Температура слишком высокая: охладить раствор. Загрязнение металлами: никель, олово, железо, и т. д.

	
	Покрытие  на одной стороне  более толстое.
	Сбалансировать соотношение площадей анод/катод.

	
	Слабая выравнивающая способность.
	Увеличить плотность тока. Сделать анализ на хлориды. Увеличить площадь катода. Профильтровать ванну. Проверить растворы для подготовки поверхности перед металлизацией.

	Покрытие матовое.
	Плотность тока ниже 2 А/дм2.
	Увеличить плотность тока.

	
	Температура слишком высокая.
	Охладить раствор.

	
	Концентрация блескообразователя слишком низкая.
	Сделать анализ на ячейке Хулла и добавить блескообразователь.

	
	Воздушное перемешивание слишком слабое.
	Увеличить давление воздуха.

	
	Слишком маленькое соотношение площадей анод/катод.
	См. требования.

	
	Потеря анодного контакта.
	Проверить контакт.


ТЕХНИКА БЕЗОПАСНОСТИ

Оказывает раздражающее воздействие на глаза, кожу и дыхательную систему. Для предотвращения контакта при работе применять защитную одежду, перчатки, очки или маску.

ОЧИСТКА ОТХОДОВ

Повысить РН до 10-12 с помощью КОН или NaOH, разбавленных водой. Осадить всю медь. Слить чистую воду и нейтрализовать.

ХРАНЕНИЕ

Хранить при комнатной температуре в темном месте

Срок  хранения lдобавки J-Plate Cu 400 до 2 лет (с даты изготовления).

КОД: 980323FV

000217FV

020422FV

030605FV
ГАРАНТИЯ

Лаборатории компании J-KEM International AB делают все возможные шаги для уверенности в том, что изложенная информация в точности соответствовала достигнутым знаниям и опыту. Информация соответствует специфическому материалу. Возможно, при работе в комбинации с какими либо другими процессами или материалами информация не будет достоверной. Конечный пользователь вправе решать как использовать данную информацию.












J-Plate Cu 400

