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ABSTRAKT

Vyuziti vyhod kompozitnich material majicich laminatni strukturu bylo a je cilem pfi navrhu
rozlicnych komponent. Keramické laminaty nachazeji uplatnéni tam, kde jsou pozadovany
specidlni vlastnosti, jako je nizka hustota, teplotni a chemicka odolnost. Hlavni prekazkou
vétsiho rozsifeni keramickych materidlu je jejich inherentni kifehkost. Proto je v predkladané
praci feSena zejména problematika Sifeni trhlin v keramickych lamindtech. Laminaty na bazi
korundu a zirkonu majici rGzné objemové podily jednotlivych slozek byly ptipraveny
technikou elektroforetické depozice. Na zakladé dukladné literarni reserSe byly navrzeny
postupy hodnoceni Sifeni trhlin pres rozhrani a ddle pak metody stanoveni zakladnich
mechanickych vlastnosti. Diky pfitomnosti vnitfnich napéti a rozdilného modulu pruznosti
byl sledovan odklon trhliny prochazejici pres rozhrani. Pro sledovani tohoto fenoménu byla
navrzena nestandardni zkuSebni télesa umozZnujici Sifeni trhliny pod zvolenym uhlem
smérem k rozhrani. Na zdkladé experimentalnich praci bylo zjisténo, Zze mira odklonu trhliny
je zavisla na vstupnim uhlu a ddle pak na objemovém podilu jednotlivych slozek laminatniho
systému. DlleZitym poznatkem je také fakt, Ze uvnitf materialu dochazelo k vétsimu odklonu
trhliny, nez bylo pozorovano na povrchu. Studium tohoto jevu vyznamné podpofily vysledky
ziskané z 3D rekonstrukce lomovych ploch s vyuzitim konfokalni mikroskopie. Dale byly
stanoveny zdkladni elastické a pevnostni charakteristiky laminat(, které byly srovnany
s parametry stanovenymi pro jednotlivé slozky. Z porovnani modulu pruznosti byla ovérena
platnost smésovaciho pravidla. Jako nejvérohodnéjSi metoda stanoveni modulu pruznosti
laminatu se jevi dynamicka rezonancni metoda, ktera vykazovala velmi maly rozptyl hodnot.
Pevnostni charakteristiky laminatd vykazovaly tendenci bliZit se hodnoté pevnosti nejméné
pevné slozky systému a nelze tedy vyuzit sméSovaci pravidlo, jak tomu bylo u modulu
pruznosti. Zména objemového podilu jednotlivych sloZzek laminatu vede pouze ke zméné
velikosti rozptylu ohybové pevnosti. Diky poznatkiim ziskanym v této praci o Sifeni trhlin
a stanoveni zakladnich mechanickych charakteristik bude jednodussi navrhnout vhodny
laminat dle potieb aplikace.
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ABSTRACT

Composite materials with laminated structure provide advantages which are utilised during
component design. Low density, temperature and chemical stability are the profitable
properties predetermining application of ceramic laminates. The main obstacle for wide
spread of ceramic materials is their inherent brittleness. Therefore, in this thesis, the crack
propagation in ceramics laminates is extensively studied. Laminated structures with various
volume fractions of components (alumina and zirconia) were prepared by electrophoretic
deposition. Evaluation of crack propagation through the interface and determination of basic
mechanical properties was conducted on the basis of extensive literature search. Crack



deflection originated in both presence of internal stresses and differences in elastic modulus
during the crack interface passing was monitored. A special type of specimen geometry was
employed with the aim to set arbitrary angle between crack and interface. It was
experimentally found that the degree of crack deflection is dependent on entering angle and
volume fraction of components. Higher crack deflection was already found in the bulk of the
test piece comparing to the test piece surface. The 3D fracture surface reconstruction
generated using laser confocal microscopy was used in this detailed crack propagation study.
Further basic elastic and strength characteristics of laminates were determined and
compared to those obtained from monolithic materials. The validity of the mix rule for
elastic characteristics was confirmed by comparing of elastics modulus. The most reliable
method for elastic modulus determination was marked the dynamic resonance method due
to low scatter and consistency in measurement. The flexural strength of all laminates tends
to be close to the flexural strength of the weaker component. Therefore the mix rule is not
applicable for flexural strength estimation on the contrary of elastic characteristics. The
change of component volume fraction leads only to change of flexural strength scatter.
Thanks to gained knowledge about crack propagation and basic characteristic determination
it will be possible to design ceramic laminates more efficiently for given needs of application.
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1 UvoD

Jiz pravéky Clovék pouzival hlinu pfi stavbé svého obydli. Podle nékterych autort [1]
je nejstarsim dochovanym keramickym predmétem Véstonickd VenuSe, jejiz stafi
se odhaduje priblizné na 26 000 let. Prvni keramicka nadoba vznikla pravdépodobné omylem
pfi vypaleni hlinou vymazaného prouténého kosiku. Tato udalost se datuje do obdobi stfedni
doby kamenné. Nejstar$i keramické nadoby byly nalezeny vlJaponsku [1] a jizni Ciné
a predpoklada se, Ze vznikly mezi léty 11 000 az 9 500 pft. n. |. [2]. Od patého tisicileti pf. n. |.
se v Uruku zacalo stavét z palenych cihel. Keramika je tedy velmi stary material, ktery se
pouziva jiz pres 13 000 let. Skoro veskerou dobu své existence se pouziva zejména na vyrobu
nadob ¢i cihel. Teprve v 19. stoleti nalézd uplatnéni i vprimyslu — napf. porcelan
v elektrotechnice. Stale se vSak jedna o tzv. tradi¢ni keramiku, tj. keramiku, ktera se vyrabi
ze surovin, jako je jil, Zivec ¢i kiemen, které se volné nalézaji v pfirodé.

Druhou a pro materidlové inzenyry vyznamnéjsi skupinou jsou tzv. pokrocilé keramické
materidly, které se vyrabéji zuméle pripravenych sloucenin oxidu, karbidd ¢i nitridG. Tyto
materidly nachazeji Siroké uplatnéni zejména tam, kde je pozadovana vysoka tvrdost
a pevnost, vysoka chemicka odolnost a nizkd hustota. Keramické materidly se
v konstrukénich aplikacich pouzivaji jiz fadu let, ale vidy za nizSich nez efektivnich podminek
namahani v tlaku. Jiz vice nez 30 let je cilem vyvinout takové konstrukéni keramické
materialy, které prekonaji svou inherentni kfehkost, budou houzevnatéjsi a budou lépe
odoldvat tahovému zatizeni. [3]

V dnesdni dobé se materidly nevoli pouze podle svych vlastnosti, snahou je pfizplsobit
vlastnosti material podle konkrétnich poZadavkl konstruktér(i. Hovofime o materidlech
Sitych na miru (Taylored materials) ¢i o funkéné gradientnich materidlech (FGM). Funkéné
gradientni materidly jsou heterogenni materidly se zameérné nerovhomérné rozlozenymi
strukturnimi slozkami, jejichz vysledkem je zména fyzikdlnich a chemickych vlastnosti
v urcitém smeéru. Jednou skupinou FGM jsou materidly se skokovou zménou vlastnosti,
ke které dochazi napf. na rozhrani 2 materiald s rdznymi fyzikalnimi vlastnostmi. Do této
skupiny patfi jak povlaky, tak slozitéjsi vrstevnaté struktury. [4] Nasledujici prace se zabyva
keramickymi vrstevnatymi kompozity a Sitenim trhliny pres jejich jednotlivé vrstvy.



2 LITERARNI STUDIE

Pozadavky kladené na konstrukéni materidly se neustale zvysuji. Pokrocilé keramické
materialy diky svym vybornym vlastnostem, mezi které patfi vysokd mérna pevnost, tvrdost
a otéruvzdornost, splnuji mnohé z nich. Jejich masivnimu rozsifeni v technické praxi vsak
brani predevsim jejich inherentni krehkost, kterd souvisi i snizsi spolehlivosti soucasti
vyrobenych z téchto materiald.

Inherentni krfehkost lze c¢astecné prekonat nasledujicimi pristupy: 1. dokonalejSim
porozuménim makro i mikro mechanismu porusovani kfehkych materidlt; 2. kvalitnéjsi
(bezdefektni) pripravou téchto materiald a 3. vyzkumem novych materiald a struktur s vétsi
odolnosti proti poruseni. [5] Vyvoj keramickych kompozitnich materiald zahrnuje vsechny
vySe uvedené pristupy, a proto se jevi byt spravnou cestou. Ostatné priroda se touto cestou
vydala jiz davno, bambus, kosti ¢i perly [6] maji kompozitni strukturu.

2.1 Monoliticka keramika

Jak jiz nazev napovida, monolitickd keramika obsahuje ve své strukture pouze atomy
jednoho keramického materialu.

2.1.1 Podstata krehkosti

Keramické materialy se do lomu vétSinou deformuji pouze elasticky. Témér nulova
plastickd deformace je pficinou jejich kfehkého chovani. Jednim z hlavnich divodd jsou
vazby mezi atomy. V keramickych materidlech se vyskytuje kovalentni, iontovy, ¢i smiSeny
typ vazby. Kovalentni vazba je pevna a vysoce smérova. Piersovo-Nabarrovo napéti potirebné
pro pohyb dislokaci je v keramickych materidlech s kovalentnimi vazbami pfilis vysoké
a tudiz, na rozdil od kovl, nedochazi k deformacim pomoci pohybu dislokaci.

Obr. 2.1: Schéma pokluzu v iontové keramice [1]

Ddvodem krehkosti iontovych keramik je nesplnéni von Misesova kritéria,
tj. existence 5 nezdvislych aktivnich skluzovych systému. K pokluzu mlze dojit pouze na téch
rovinach, u kterych nedochazi ke kontaktu iont( se stejnym nabojem, musi byt zachovana



elektroneutralita a pomér kationtll a aniontl v mfiZzce (viz Obr. 2.1:). Pocet pfiznivych
skluzovych rovin sice neni velky, ale monokrystaly s jednoduchou mtizkou mohou v urcitych
smérech vykazovat vysokou plasticitu. U polykrystalickych keramik neni pocet skluzovych
systémU dostatecny a zhorSena manévrovatelnost dislokaci vede k tvorbé trhlin na hranici
zrn. Vétsina keramickych materidld ma smiseny typ vazby, a proto je pfi¢inou krehkosti
kombinace jak nizké pohyblivosti, tak nizké manévrovatelnosti dislokaci. [1, 7]

Keramické materialy jsou velice citlivé na pritomnosti defektld. Velkym nebezpedim
je, ze ke katastrofalnimu poruseni dochazi rychle a bez varovani. Z tohoto ddvodu je pouZiti
keramickych materiall pro konstrukéni aplikace znacné problematické.

2.1.2 Typy keramik

Pokrocilé keramické materialy se rozdéluji podle pouziti, chemické vazby &i slozeni.
Podle sloZeni se vétsSinou déli na oxidové a neoxidové keramické materialy.

Oxidové keramiky

Oxidové keramiky zahrnuji jedno ¢i vicefazové keramické materidly
s mikrostrukturou tvorenou jednim oxidem. Keramiky tvorené komplexnimi oxidy
(napt. titanicitany) se obvykle do této skupiny neradi [8]. Mezi oxidové keramiky patfi oxid
hlinity a zirkonicity, o nichZz bude podrobnéji pojednano nize, oxid horecnaty ¢i titanicity.
Pfi vysoké slinovaci teploté je vétSinou dosazeno homogenni struktury, ktera zarucuje
zlepseni vlastnosti. Kromé funkcénich aplikaci (elektrotechnika) nachazeji Siroké uplatnéni
také jako konstrukéni material. A to zejména diky korozni a vysokoteplotni odolnosti, tlakové
pevnosti a otéruvzdornosti.

e Silikatové keramiky

Silikaty nékdy tvofi samostatnou skupinu [9], ale vzhledem k chemickému sloZeni
patfi mezi oxidové keramiky. Radi se mezi nejdéle pouZivanou skupinu keramik. Zakladem
jsou pfirodni suroviny (jil, kaolin), které mohou byt pro dosaZzeni lepSich vlastnosti
modifikovany syntetickymi oxidy. Pfi slinovani se vzdy kromé krystalické faze tvofi i skelna
faze (>20%). KvUli pouZiti pfirodnich surovin a nizsi slinovaci teploté jsou oproti neoxidovym
a dalSim oxidovym keramikam vyrazné levnéjsi.

Silikatové keramiky jsou zaloZeny bud na hlinito-kfemicitanech (napf. technicky
porcelan), nebo na bdazi Mg0-Al,0s-Si0,, kam patti steatitova, cordieritova ¢i forsteritova
keramika. Dalsim typem je polykomponentni keramika LAS (Li,0-Al,03-Si0,), kterda ma velmi
nizkou tepelnou roztaznost a tedy vybornou odolnost proti teplotnim Sokdm.

Silikaty nejcastéji nalézaji uplatnéni v nizko- a vysokonapétovych zafizenich, a to
zejména jako isolatory. Dale se pouzivaji jako Zaruvzdorné materialy. Pro konstrukcni
aplikace se silikatové keramiky pfrilis nehodi z dlvodu nizkych hodnot mechanickych
vlastnosti (napt. ohybova pevnost (3 b.o.) se pohybuje pouze od 15 do 150 MPa) [9, 10].



° AIgOé — oxid h/lnltv

Jeden z nejrozsifené;jSich keramickych material(, ktery ma Siroké uplatnéni v mnoha
oborech (elektronika, elektrotechnika, chemicky primysl, medicina, strojirenstvi,
vysokoteplotni aplikace). V zemské kire je obsazeno velké mnoZstvi oxidu hlinitého, vétsina
je ulozena v rudé bauxitu. Bayerovym procesem je mozné odstranit necistoty SiO,, Fe,0s3,
TiO, a Na,O a ziskat 99,5% Cisty Al,03. Bézné se prodava oxid hlinity o Cistoté 85 — 99,9%
a pozadované velikosti zrn.

Oxid hlinity je védecky nejcastéji zkoumanym keramickym materidlem a je také
materidlem, na kterém se nejcastéji demonstruje chovani keramik. Ma vybornou chemickou
odolnost a stabilitu az do teploty taveni (2050°C), tvrdost za zvySenych teplot, a nizkou
tepelnou vodivost. Mechanické vlastnosti jsou téz vytecné (viz tab. 2.1). Oxid hlinity
je polymorfni, rGznych struktur Ize dosahnout odliSnou chemickou syntézou. Pro konstrukéni
aplikace se nejcastéji pouziva a-Al,0s. y-Al,03 nachazi Siroké uplatnéni jako katalyzator.

V zavislosti na slinovacim procesu lze ziskat rGzné mikrostruktury s rozdilnymi
mechanickymi vlastnostmi. Slinovaci teploty se pohybuji od 1450°C (pro nanometrickou
velikost prasku) do 1600°C pro komercéné nejcastéji pouZivany prasek o mikrometrické
velikosti zrn.

Ackoliv byly mechanické vlastnosti oxidu hlinitého zlepSeny, houZevnatost je stale
relativné nizkd a materidl je stdle velmi kiehky. Z tohoto dlvodu nabyvaji na vyznamu
kompozity zaloZzené na oxidu hlinitém. Mezi nejvyznamnéjsi patfi oxid hlinity zpevnény
whiskery z karbidu kfemiku a ddle ZTA (oxid hlinity zpevnény oxidem zirkonicitym).

Tab.2.1: Charakteristické hodnoty vlastnosti v zavislosti na obsahu Al,O;
symbol <90% 92 -96% 99% >99%
Hustota p [g/cm3] >3,2 3,4-3,8 3,5-3,9 3,75-3,98
Pevnost (4 —b.o.) o [MPa] > 200 230- 400 280 - 400 300 - 580
WeibullGv modul m [-] 10-15
Modul pruznosti E [GPa] > 200 220-340 220-350 300- 380
Tvrdost HV 1200 - 1500 | 1200 - 1500 | 1200 - 2000 | 1700 -2300
ho:;’g(r:‘a’fost Kc [MPa-m™?] | 3,5-45 4-4, 4-4,2 4-55
Teplotni roztaznost ol [10‘6K'1] 6-8 7-8,5
PoissonGv pomér U] 0,21-0,27.

*  ZrO,— oxid zirkonicity

Byl objeven v roce 1892 jako hlavni slozka baddeleyitu. Ma vynikajici ohnivzdornost
(teplota taveni je 2680°C), dobré optické vlastnosti, excelentni chemickou a korozni
odolnost, odolnost proti opotfebeni a nizkou tepelnou vodivost. Uplatnéni nachazi
pfi vyrobé bioimplantatl, kuchyriskych nozli, tlakovych ventil(, ¢asti loZisek, soucasti
pro chemicky a dudlni primysl apod. [3, 11, 12] V zemské klre se vyskytuje pouze v malém
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mnozstvi (0,02-0,03%), ale nastésti je koncentrovan v jedné oblasti. Oproti Al,0s3 je relativné
drahy (asi 10x). Cisty se vyskytuje ve 3 polymorfnich stavech, v monoklinickém,
tetragonalnim a kubickém. PFi atmosférickém tlaku se nad 2400°C vyskytuje v kubické
mfizce. Mezi 1000°C a 2400°C je mtizka tetragonalni a pod teplotou 1000°C je monoklinicka.
Transformace kubické mfizky na tetragondlni je difuzni. Transformace z tetragonalni
na monoklinickou mtizku je martenziticka se Ctyfprocentnim narlistem objemu.

Zajem o ZrO; narostl, kdyZz bylo zjisténo, Ze dopovanim lze ovlivnit fazovou
transformaci. Tato transformace je zodpovédna za jedinecné mechanické vlastnosti
material( obsahujicich ZrO,. Teplota transformace tetragonalni faze na monoklinickou muze
pfidanim vhodnych aditiv (nejcastéji kovové oxidy: Y,0s, MgO, CeO, a CaO) klesnout
pod pokojovou teplotu. Proto je pfi pokojové teploté tetragonalni faze v metastabilnim
stavu. V pripadé, Ze dojde k zatiZzeni této metastabilni faze, napf. koncentraci napéti na cele
trhliny pfi jejim rdstu, dojde k pretransformovani na stabilni monoklinickou fazi. V dUsledku
narQstu objemu muizZe byt zabranéno rdstu trhliny vznikem tlakovych napéti, ktera se vytvari
v okoli ¢ela trhliny (napétové indukovany transformacni mechanismus). [12]

Tab.2.2: Charakteristické hodnoty vlastnosti ¢astecné stabilizovaného ZrO, [8, 10]

symbol Casteéné stabilizovany ZrO,
Hustota o [g/cm’] 5-6
Pevnost (4 — b.o.) o [MPa] 500 - 1000
Modul pruznosti E [GPa] 200-210
Tvrdost HV 1100 - 1250
Lomova houZevnatost Kic [MPa-ml/z] 5,8-10,5
Teplotni roztaznost ol [10‘6K'1] 10-12,5

Neoxidové keramiky

YT

syntetizovan karbid kfemiku. Mezi neoxidovou keramiku se fadi predevsim karbidy, nitridy,
oxynitridy, boridy a silicidy. Uplatnéni nachazeji jako fezné nastroje (WC), tvrdd abraziva
(SisNg4, B4C, BN, SiC), raketové trysky (TiB,), horaky (SisNs) elektrody pro taveni kovu (ZrB2)
Ci jako topné ¢lanky (MoSi,). [10]

Mezi nejdllezitéjsi konstrukéni neoxidové keramiky patfi karbid a nitrid kifemiku
(SiC, Si3Ng) a sialony (systém Si-Al-O-N). Neoxidové keramiky maji oproti ostatnim mnoho
vynikajicich vlastnosti, mezi které se radi vysoka houZevnatost (SizsN4), vysoka pevnost (i za
vysokych teplot — SisN4), vynikajici odolnost proti teplotnim Soklm (SisNs), mimoradna
otéruvzdornost SisNg, SiC), mala tepelna roztaznost (SisN4, SiC), korozni odolnost za vysokych
teplot (SiC) a vysoka tvrdost (SiC). Nejvétsi nevyhodou je pfiliS nakladna vyroba, ktera je
oproti oxidovym keramikdm narocnéjsi, zejména proto, Ze neoxidové keramiky s prevladajici
kovalentni vazbou se musi pripravovat vysokoteplotnimi procesy v redukéni nebo inertni
atmosfére. [13]



Tab.2.3: Vlastnosti vybranych neoxidovych keramik [13]

symbol SisNg B- sialony SiC
Hustota p [g/cm3] 3,2 3,25 3,2
Pevnost (4 — b.o.) o [MPa] 400 - 1000 do 1000 450 - 650
Modul pruznosti E [GPa] 280-320 420
Tvrdost HV 1400 - 1800 1500-2400 2100 - 2500
Lomova houZevnatost Kic [MPa-ml/z] 2-8 4-8 3-6
Teplotni roztaznost o [10°K™] 2-3 3 4-5

2.2 Kompozitni keramiky

Kompozitni je takovy materidl, ve kterém jsou specifickym zplsobem kombinovany
dvé nebo vice komponent o znacné odlisnych fyzikalnich a chemickych vlastnostech.
Od slitiny, ktera je téz heterogenni, se liSi tim, Ze je vyrabén mechanickym misenim
jednotlivych slozek. Pro kompozitni materidly je charakteristicky tzv. synergismus, tedy,
Ze nékteré vlastnosti kompozitu jsou vyssi, nez by odpovidalo pouhému pomérnému secteni
vlastnosti jednotlivych sloZzek dle objemového podilu. [14]

Kompozit muze byt tvofen kombinacemi rdznych materidlovych skupin, ale tato prace
se zameéruje pouze na kompozity skladajici se z keramické vyztuze a keramické matrice.
Kvalita rozhrani mezi matrici a vyztuzi ma zdsadni vliv na vlastnosti vysledného kompozitu.

Jak jiz bylo dfive uvedeno, keramika je materiadl nachylny k nahlému krehkému
poruseni. Problémem je jak snadna iniciace trhliny, tak jeji nasledné siteni. Iniciace trhliny je
disledkem velké koncentrace napéti na vnitfni nebo povrchové vadé materidlu. Snadné
Sifeni trhliny souvisi s nizkou lomovou houZevnatosti. Citlivost vic¢i vadam a nizka lomova
houZevnatost jsou zodpovédné za nizkou spolehlivost keramik v konstrukénich aplikacich.

Prvnim pfistupem, jak prekonat malou spolehlivost, je omezit pocet a velikost vad
pritomnych v keramice (ultrajemné vychozi suroviny, lepsi usporadani, mensi porozita.
0Od 70. let 20. st. prevlada snaha o zvyseni lomové houzZevnatosti. Cilem je snizit citlivost
materialu vic¢i obsazenym vadam a vyvarovat se nahlému lomu zvySenim odolnosti proti
Siteni trhliny. Tim je dosaZzeno spolehlivéjsSiho materialu pro konstrukéni a teplotni aplikace.
(3, 5]

2.2.1 ZhouZevnatujici mechanismy

Polykrystalickad keramika obsahuje ve své strukture mnoho rGzné velkych vad. Pokud
je zatéZovana napétim mensim nez kritickym, dochazi k elastickému ukladani energie uvnitt
materidlu. Pfi dosaZzeni kritického napéti zacne trhlina iniciovat na nejvétSim vhodné
orientovaném defektu a na cele trhliny se koncentruje nashromazidéna energie. Béind
keramika se tomu nemUzZe ucinné branit, a proto se trhlina Sifi rychle skrz material, coz vede
k nahlému kifehkému poruseni. Cilem je vyrobit houZevnatou keramiku, ktera bude odolnd
vici koncentraci energie na Cele trhliny, nebo ktera dokaze tuto nashromazdénou energii



rozptylit. Rozptyleni (disipace) energie lze dosdhnout nékterym zdale uvedenych
zhouzevnatujicich mechanisma.

Prenos modulu pruznosti

Plsobici napéti na kompozit je ,, pfeneseno” z matrice na vlakna tak, Zze pevna vldkna
nesou tahové zatizeni. VlIdkna by méla mit optimalné alespon 2x tak velky modul pruznosti
nez okolni matrice. Stejnosmérné poloZzend vlakna (1D) poskytuji zhouZevnaténi a zpevnéni
pouze ve sméru kolmém na vldakna. Vldakna mohou byt kontinudlni nebo kratka. Aby bylo
mozno prenést napéti z matrice na vldkna, musi byt vazba (resp. tfeni) mezi vldkny a matrici
dostateéné silnd. [15]

Predpéti

Poruseni keramickych materidld nastdva obvykle vtahu, kdy dochazi k otvirdni
trhliny. Z tohoto pohledu se jevi jako vhodny koncept vystavit ¢ast keramiky zbytkovému
tlakovému napéti, tj. prfedepnout ji. Pokud je keramika tlakové predpjatda, nemUlze dojit
ke vzniku, ¢i rozsifeni trhliny. Lom vznikne pouze za predpokladu, Ze je napéti dostatecné
vysoké k prekonani tlakového predpéti a k vytvoreni dostatecné velkého tahového napéti
na defektu kritické velikosti.

Predpéti vznikd diky rychlému ochlazeni povrchu, iontové vymeéné ¢i vrstveni. Ddle
u vldknového kompozitu, kde jsou vldkna pfi vyrobé predepnutd, aby dosSlo k ndsledné
kompresi matrice po odlehceni. Vldkna musi byt dostatecné pevna a musi existovat pevna
vazba mezi vlakny a matrici. Prikladem muzZe byt beton s kovovymi tycemi.

Cast&j$im pripadem je predpéti povrchu. Toho Ize dosahnout ohiatim materiélu
na teplotu creepu s naslednym prudkym ochlazenim povrchu. ProtoZe je materidl uvnitf
stale teply, dojde pfi chladnuti ke tvorbé tlakového napéti na povrchu. Prikladem mohou byt
bezpecnostni skla.

Dale zbytkové napéti vznika kvlli rozdilné teplotni roztaznosti vldken a matrice.
Matrice je formovana kolem vldken za zvysené teploty. Po zchladnuti dojde kvali vyssi
teplotni roztaznosti vlaken k jejich vétsimu zkraceni oproti matrici, ve které se proto utvori
tlakové napéti. Rozdilny koeficient teplotni roztaznosti je také ddleZity u vrstevnatych
materialQ, kde je cilem ziskat tlakové pole na povrchu (viz kapitola 2.2.4). [15]

Odklon trhliny

Lomova houZevnatost Uzce souvisi s mikrostukturou dané keramiky. Pokud se
trhlina Sifi pfimo a nové utvofeny povrch je minimalni, byla spotfebovana mala energie.
S takovym lomem se muZeme setkat u skel ¢i monokrystall - lomova plocha je hladka, bez
viditelnych prekazek, tyto materidly vykazuji nizkou lomovou houzevnatost.

V polykrystalech je kazdé zrno jinak orientované, a proto se trhlina nemuze Sifit
rovné, ale odklani se na prekazkach. Nové vznikly povrch proto zabird vétsi plochu nez
u monokrystald. K poruseni je potfebnd vétsi lomova energie. Lomova houZevnatost narlsta
vice neZz dvojndsobné. ZvysSe uvedeného vyplyvd, Ze houZevnatost Ize zvySit vhodnou
modifikaci mikrostruktury, napf. prodlouzenymi zrny, disperzi cizich castic, whiskery,
kratkymi vlakny i pfidanim dalsi faze. Narlst houZevnatosti zavisi na objemu a tvaru ¢astic
(kulaté ¢astice — asi dvojndsobny, vldkna az ¢tyfnasobny narust). [15]



Premosténi trhliny

Pfemosténi, které brani otvirani trhliny, je hlavnim zhouZevnatujicim mechanismem
u kompozitl s dlouhymi vlakny. Pod zatizenim se trhlina zacne Sifit pres matrici, ale vlakna
pobliz Cela trhliny maji dostatecnou tuhost a pevnost, aby se neporusila, takze dojde ke
zmenseni koncentrace napéti na cele trhliny a zpomali ¢i zastavi se jeji Sifeni. K prodlouzeni,
vytaZeni Ci poruSeni vlaken musi byt doddna dalsi energie. Po prekonani této energie se
mulzZe trhlina teprve dale Sifit. Tento mechanismus se uplatiuje nejen u vlaknovych
kompozitl, ale také u keramik zpevnénych ¢asticemi ¢i whiskery. K pfemosténi trhliny dojde
i v pfipadé, Ze se prodlouzi tvarna faze, ktera tim zabrani otevreni trhliny.

Obr. 2.2: Ukazky premosténi trhliny kratkymi vlidkny [15] (1, a- lom vldkna,
b- trhlina obchazejici vlakno, c — pull-out, D — odtrhavani, 2, premosténi tvarnymi vliakny)

Pull-out

Pull-out znamena vytahovani vladken, castic ¢i zrn z okolni matrice béhem otevirani
trhliny. Energie, kterd jindy vede kSiteni trhliny, je ¢astecné spotifebovana na preruseni
vazeb a na treni mezi vlakny (¢asticemi, zrny) a okolni mikrostrukturou (matrici). Diky tomu
dochazi k narlstu lomové houzZevnatosti. Stejné jako premosténi, které casto doprovazi, je
nejCastéji pozorovan u vldknovych kompozitl. Hlavni charakteristikou je povaha rozhrani
vlakno/matrice, které nesmi byt pfiliS pevné, aby nedoslo k poruseni vldken v trajektorii
trhliny pred jejich vytazenim. [15]

Stinéni trhliny

Stinéni trhliny je napétim indukovana mikrostrukturni zména, kterd ma za nasledek
snizeni napéti na Cele trhliny. Ke stinéni dochazi v okoli ¢ela trhliny a rozSitfuje se podél
trhliny. Ke stinéni dochazi kvali mikropraskani a vzniku tvarné ¢i transformacni zony.

PFi mikropraskani dochazi kvuli lokdlnimu sniZzeni modulu pruznosti k rozprostieni
pusobiciho napéti na mnoho malych trhlinek (napéti se nekoncentruje do jedné primdarni
trhliny). Stinici efekt mdze byt také vyvolan plastickou deformaci kolem ¢ela trhliny.

NejdllezitéjsSim stinicim mechanismem je fdzovd transformace, kterd byla
pozorovana predevsim u ZrO,. Pfi chladnuti transformuje tetragonalni ZrO, na monoklinicky
(pfi 1150°C). Tetragonalni faze neni za pokojové teploty v rovnovazném stavu, a proto
se snazi transformovat na stabilni monoklinickou fazi. Tato transformace je spojena
s narGstem objemu. Pokud jsou zrna (Ci precipitaty) dostate¢né mald (mensi nez 0,5um),
tak sousedni zrna kvali ndrlGstu objemu zabrani transformaci. V pfipadé, Ze se pfi zatizeni
zaCne v ZrO, Sifit trhlina, tak metastabilni tetragonalni zrna pfilehla k ¢elu trhliny mohou



konec¢né transformovat na stabilni monoklinickou fazi. NarGst objemu zpUsobi stlaceni
trhliny, takZze nemUze dale rist. Pro opétovné sifeni je nutné dalsi, vyssi tahové napéti.

Aby transformacni mechanismus dobre fungoval, je nutna ¢astecna stabilizace ZrO,
jednou z nasledujicich sloucenin: CaO, Mg0O, Y,03; ¢i CeO,. Mnoizstvi stabilizatoru musi byt
presné, jinak by doslo k stabilizaci kubické faze, ktera nema stinici efekt. ZrO, se diky této
mimoradné transformaci pridava jako vytvrzujici faze do mnoha keramik (napt. Al,Os, mullit,
SisNg) [15].

Prikladem muze byt ZTA (Al,Os vytvrzeny ZrO,). Tyto 2 faze jsou vzajemné zcela
nerozpustné. Stabilizované castice oxidu zirkonicitého jsou rozmistény v matrici oxidu
hlinitého a vzdjemné jsou slinuty do ZTA. Céstice oxidu zirkoni¢itého jsou pfi pokojové
teploté v metastabilni tetragonalni fazi. V pripadé, Ze je metastabilni faze oxidu zirkonicitého
vystavena tahovému napéti (napf. Sifeni trhliny), dojde k martenzitické transformaci
na monoklinickou fazi. Narlst objemu spojeny s fazovou transformaci stlaci trhlinu (stinéni
trhliny). Takto je zabranéno dalSimu Sifeni trhliny pod stejnym napétim. Pevnost,
houZevnatost a odolnost vicéi teplotnim razdm a otéru je vyssi vzhledem k Cistému oxidu
hlinitému. [8]

2.2.2 Kompozity s diskontinualni vyztuzi

Césticové kompozity jsou materidly, u kterych je diskontinudini vyztui tvorena
vétSinou casticemi nevldkenného tvaru. Nékdy se do této skupiny radi také whiskery
¢i kompozity s kratkymi vldkny. Objemovy podil casticové vyztuze, kterd je obvykle
orientovana nahodile, je oproti vldknovym kompozitiim mensi (max. desitky procent).

Na cizich ¢asticich, které nereaguji s matrici, dochazi k vychyleni trhliny, ¢imz narlsta
houZevnatost. V pfipadé, Ze Castice maji nepravidelny tvar, nebo jsou mnohem vétsi
v porovnani s matrici, tak se navic muiZe aktivovat mechanismus pfemosténi. Pokud maji
Castice velmi odliSnou teplotni roztaznost, mlZe zhouZevnaténi probihat také diky
mikropraskani. Prikladem mulzZe byt kompozit skladajici se z matrice Al,0; vyztuzené
Casticemi TiC, nebo matrice SisNs s 20 obj. % SiC (40um). Ve druhém pripadé narlsta
houZevnatost z5 MPam*? (matrice) az na 8 MPam*2, Kromé zvysené pevnosti
a houZevnatosti narlsta také spolehlivost a snasenlivost vici defektim. Avsak deformace
dolomu je poradd pfriblizné stejnd jako u monolitickych keramik, takZze stale dochazi
ke kfehkému lomu. Vyroba ¢asticovych kompozitl probiha stejnymi keramickymi procesy,
které jsou uzivany pro vyrobu vicefazovych keramik. [15, 16]

Keramika vyztuZend whiskery:

Whiskery patfi do skupiny diskontinudlnich vyztuzi. Od polykrystalickych vldken
se odliSuji zejména tim, Ze to jsou monokrystaly, které rostou podél jedné své osy. Obvykle
dosahuji prméru 0,01-10 um a délky od nékolika mikrometrl az po desitky milimetrQ.
Ve srovnani s ¢asticemi vykazuji lepsi mechanické vlastnosti, napf. malou defektnost,
pevnost se blizi teoretické pevnosti.

Whiskery mohou v kompozitu existovat jako samostatnd vyztuz nebo se pouzivaji
v kombinaci s vlakny, pro vétsi nartst houzevnatosti. Kompozit se vétsSinou vyrabi lisovanim
za tepla. Vyroba whiskerl se bohuzZel stale potyka s potizemi (napf. dosazeni rovhomérné
distribuce).



Do keramickych matrici se nejcastéji pridavaji whiskery SiC nebo SisNs. Napf.
pridanim 30 obj. % whisker( SiC do matrice Al,05 vzroste lomova houZevnatost za pokojové
teploty dvakrat a pevnost asi o0 50%. [15]

Kvali nespojitosti vyztuze dosahuji Casticové kompozity (véetné whiskerd) nizsich
mechanickych vlastnosti nez kompozity vyztuzené kontinualnimi vlakny. [16]

2.2.3 Kompozity s kontinudlni vyztuzi

VIdknové kompozity jsou vyztuZzeny vldakny, ktera maji délkové rozméry podstatné
vétsi nez prlrezové [14]. Déli se na jednovrstvé a vicevrstvé. Jednovrstvé se ddale déli
na dlouho- a kratkovldknové. Dale bude podrobnéji pojednano o dlouhovldknovych
kontinudlnich vldknech, ktera mohou byt rGzné orientovana (jednosmérné, dvousmérné,
atd). VIdknové kompozity stejné jako predchozi skupiny maji lepsi mechanické vlastnosti
(houZevnatost, pevnost), a navic u nich, na rozdil od c¢asticovych, jiz nedochazi
ke katastrofdlnimu lomu.

VlIdkna jsou obvykle amorfni ¢i polykrystalickd s velmi malymi zrny (nm). Diky tomu
jsou pritomny pouze malé defekty, takZze pevnost mlze byt znacné vysoka. Vlakna se vyrabi
z rliznych keramickych materiald. Nejstarsi jsou skelnd vldkna, ktera se kvili nizkému modulu
pruznosti nehodi do keramickych matrici. DlleZitou skupinu tvofi uhlikova vldkna, kterd maji
vyborné mechanické vlastnosti (modul pruznosti 200-500 GPa, pevnost vtahu
1500 - 5000 MPa), ale horsi odolnost proti oxidaci, takZe se hodi pouze pro pouziti za teplot
mensich nez 300°C. Vyrabéji se napfiklad pyrolyzou polyakrylonitrilu. Velmi kvalitni a hojné
pouZzivana vlakna jsou na bazi karbidu kifemiku — napf. Nicalon (obsahuje SiC, C, SiO,), taktéz
vyrabéna pyrolyzou polymeru. SiO, a C jsou ve vétSi koncentraci na povrchu vldkna,
kde ovliviuji kvalitu rozhrani vlakno/matrice. Pevnost v tahu Nicalonu je az 3000 MPa).
Do dalsi skupiny se radi oxidova vlakna, ktera maji oproti neoxidovym lepsi odolnost vici
oxidaci, ale ¢asto maji tendenci reagovat sokolni matrici. VétSinou jsou do matrice
,zabudovany” sol-gel procesem nebo pomoci CVD. VSechna vldkna maji maly primér
a malokdy jsou tvorena pouze jednim kusem, vétSinou jsou spletena z nékolika mensich
vlasa.

Prikladem vldaknového kompozitu muize byt cement s kontinualnimi uhlikovymi
vlakny, ktery je lehéi nez beton, a v disledku je dokonce levnéjsi. Uhlikova vldkna ¢asto tvofri
kompozit se skelnou matrici. Pokud kompozit obsahuje 30 obj. % vlaken, mize lomova prace
nar(ist z 20 J/m? a% na 460 J/m?. Vldkna i matrice mohou mit podobné slozZeni, jako napfiklad
kompozit sloZzeny z Nicalonu v matrici SiC. VétSinou je mezi vlakny SiC a matrici SiC tenka
vrstvicka uhliku, ktera zajisti nasledny pull-out a premosténi trhliny. Poslednim pfikladem
je kompozit tvoreny vldkny SiC v matrici SizsN4. Konkrétné byl zkouman kompozit s 35 obj. %
vldken v matrici tvofené SisN4 s pfidavkem 5 obj. % mullitu. Z grafu na obr. 2.3 je patrné,
Ze nedoslo k nahlému lomu (pfi napéti 450 MPa, kdy doslo k prvnimu poruseni matrice),
ale diky naslednému vytahovani vldaken a premosténi trhliny vzrostla vysledna ohybova
pevnost aZz na 900 MPa. Mimoto je tento kompozit velice vhodny pro vysokoteplotni
aplikace. [15]
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Obr. 2.3: Zavislost napéti na prihybu [15]

Vyroba vlaknovych kompozitl je vSseobecné narocna a nakladna. Oxidové matrice se
vyrabéji napfiklad sol-gel procesem, po kterém muiZe nasledovat lisovani za tepla
(1250-1700°C). Kompozit s vlakny karbidu kifemiku se vyrabi pomoci CVD metody.

2.2.4 Keramické laminaty

Keramické laminaty jsou sloZzeny zvrstev o rozdilném chemickém sloZeni
a mikrostrukture. Nejvétsi vyhodou kompozitnich struktur, kam se radi také keramické
laminaty, je fakt, Ze jako celek maji lepsi vlastnosti nez monolity materidl(, ze kterych jsou
tvoreny. Jejich vyuZitelnost a poptdvka po nich vdnesni dobé diky pramyslovym

pozadavkim roste. Vyroba vrstevnatych struktur je nejjednodussi a nejlevnéjsi cestou, jak
efektivné kombinovat rlizné materialy.

Kompozitni materidly laminarniho typu jsou v pfirodé pouZivany uZ odpraddvna.
Jednim z priklad( vrstevnaté struktury muze byt skorapka usné motrské. [3] (obr. 2.4)

Obr. 2.4: Fotografie a mikrofotografie skorapky usné morské [17]
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Skorapka tohoto meékkyse je tvorena pevnymi nanostrukturnimi bloky uhlicitanu
vapenatého, které jsou spojeny organickou fazi (pruznym slizem). Trhliny, iniciované
na povrchu skofdpky jen obtizné pronikaji dovnitf. Struktura skotrapky ztézuje Sireni trhliny,
jejiz draha je pri prekonavani jemnych blokd klikata, ¢imZz dochazi k rozptyleni energie
potfebné k lomu. DlleZitou roli hraje i pruzna slozka, ktera vytvari houzevnaté nanostruny,
které brani vzajemnému oddaleni nanoblok( pfi Sifeni trhliny. Vysledkem je struktura, ktera
je schopna odolat ostrym zobakim, zublm, pfipadné i uderim kladiva [17]. VétSina
prirodnich vrstevnatych struktur se sklada z blok( propojenych polymery. [6]

Oproti vldknovym kompozitdm maji vrstevnaté kompozity nékolik vyhod. Hlavni
vyhodou jsou mnohem nizsi naroky na rozhrani, a proto je snadnéjsi spojit témér jakékoliv
materidly. [3]

Typ rozhrani mezi vrstvami urCuje celkové chovani vrstevnatého materidlu. Existuji
dva zakladni typy rozhrani, slabé a silné. Keramické laminaty mohou vykazovat nizkou mez
pevnosti a (nebo) houZevnatosti ¢i dosahovat témér teoretické pevnosti s dokonalou
pfilnavosti. V prvnim pripadé je nekrehkého poruseni dosazeno diky znaénému odchyleni
trhliny, ve 2. pfipadé dochazi k narGstu houzevnatosti diky zbytkovym napétim.

Lamindty se slabé vazanymi vrstvami

Skorapku vyse uvedeného mékkyse by bylo mozno zaradit do skupiny vrstevnatych
kompozitd se slabé vazanymi vrstvami. Diky stupfiovitému Sifeni trhliny nedochazi u takové
struktury k ndhlému katastrofickému lomu, ale k postupnému. Tento typ lamelarni struktury
je levnou a snadnou cestu k houZevnaté keramice [18].

Slabého rozhrani mezi vrstvami mulze byt docileno nékolika zpUlsoby. Jednak
pfidanim vhodného materidalu mezi vrstvy pred slinutim nebo tvorbou porézniho rozhrani
[19]. Nejcastéji zkoumanym zastupcem prvni podskupiny je kompozit slozeny z vrstev
karbidu kifemiku povlakovanych grafitem, ktery po slinuti vytvofi slabou vrstvicku mezi
vrstvami karbidu [20]. | pres odlisny koeficient tepelné roztaznosti by se v takovém materialu
teoreticky nemély vytvorit zbytkova napéti. Jak ukazuje druhd podskupina, jednotlivé vrstvy
nemusi byt zrGznych materidll. Slabého rozhrani lze dosahnout také stridanim rlzné
poréznich vrstev stejného slozeni. Vzhledem k jednotnému sloZzeni nedojde ke vzniku
zbytkovych napéti (porézni vrstva se smrsti stejné jako okolni hutna matrice). [19]

Pfinos slabych mezivrstev se uplatiuje zejména u téch laminatli, ve kterych
se trhlina Sifi kolmo k rozhrani. Rostouci trhlina se sto¢i do slabé vrstvy, kde zpUsobi
delaminaci mezi dvéma tlustymi prilehlymi keramickymi vrstvami.

Na obr. 2.5 je znazornéna krivka sila-prihyb po ohybové zkousce téles s V vrubem.
Zkoumany byly 2 materidly se stejnym sloZzenim, jeden monoliticky a druhy se slabé
vazanymi vrstvami. V prvni ¢asti grafu se oba materidly pod zatizenim chovaji totozné.
V misté oznaceném hvézdickou praska monolit a zaroven prvni vrstva laminatu. Pfi narGstu
sily se trhlina staci do rozhrani, kde dochazi k delaminaci. Sklon kfivky je mensi z divodu
mensiho zbyvajiciho prarezu. V dalsi vrstvé dochazi k nové iniciaci trhliny; pfi dosazeni
maximalniho lomového napéti vrstva praska a trhlina se opét odklani do rozhrani. Lom dale
pokraCuje timto mechanismem. Kfivka sila-prdhyb ma pilovity tvar, ktery je typicky
pro stupriovity lom laminatd se slabym rozhranim. [19]

Jak bylo uvedeno v pfikladu, trhlina po delaminaci neiniciuje na cele trhliny, ale
na vadé uvnitf vrstvy, nej¢astéji v blizkosti stfedu, kde je vysoké napéti. Pevnost tohoto typu
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laminatu je tak dana pevnosti jednotlivych keramickych vrstev. HouZevnatost laminatu
ve srovnani s monolity miZe narlst aZ 4 krat, narazova prace dokonce vice nez 100 krat. [19]

sila

priihyb
Obr. 2.5: Pribéh zatizeni monolitu a laminatu se slabé vazanymi vrstvami a nakres
laminatu po provedené zkousce [19]

K podobnym vysledkiim dospéli také Clegg a spol., ktefi zkoumali laminat sloZzeny
z vrstev SiC/C v poméru 19:1. Lomova houZevnatost laminatu narostla 4 krét (z 3,6 MPa-m”
(SiC) na 15 MPa-m” (laminat)), lomové prace vzrostla 165 krat (z 28 J-m™ na 4,6 kl-m™). [18]

Soucasné se zvySenim lomové houzevnatosti bohuzel klesa pevnost a soudrznost
materialu. Proto neni tento typ keramiky pro vsechny aplikace vhodny. [4]

Masivnéjsimu rozsiteni laminatQ s vrstevnatou strukturou brani predevsim fakt, Ze
u nich dochazi k delaminaci ve dvou smérech, co? mize vést ke ztraté integrity. Redeni je
mozné hledat v prirodé a deskovou strukturu nahradit soustfednou vdlcovou jako je tomu
napfiklad u kmenu stromu. Pfi zméné deskové struktury na samotésnici prstencovou dojde
k redukci smér delaminace ze dvou az na zadny. [20]

BOdpm

Obr. 2.6: Fotografie laminatu SiC/C — Sedé jsou vrstvy SiC o vysoké hustoté, ¢erné jsou
porézni vrstvy SiC (vzniklé z grafitu) [20]

Oproti monolitim a deskovym laminatim je hlavni vyhodou prstencové struktury
fakt, ze pfi Siteni trhliny drzi materidl pohromadé. V porovnani s monolitem SiC klesla
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pevnost jenom asi jeden a pulkrat, zatimco lomova houZevnatost narostla 2-4x, hlavné vsak
nedochdzelo k ndhlému lomu. [20]

Obr. 2.7: Lomova plocha SiC/C (30:1), odklonéna trhlina mezi vrstvami [20]

Na obrdazku 2.7 je vidét, Ze i pres postupujici delaminaci téleso stale drizi
pohromadé. Postupny lom je podobny jako u kompozitl zpevnénych jednosmérné
orientovanymi kontinudlnimi vlakny. Vyroba je vSak vyrazné snadnéjsi a levnéjsi.

Lamindty se silné vazanymi vrstvami

Druhou skupinu tvofi vrstevnaté kompozity se silnym rozhranim, resp. silné
vazanymi vrstvami. Tato skupina vykazuje ostrou zménu mechanickych a fyzikalnich
vlastnosti na rozhrani, které je vétSinou velmi tenké [21]. Oproti vySe uvedenym laminatim
se slabym rozhranim maji nesmirnou vyhodu vtom, Ze u nich nedochazi k poklesu
pevnostnich charakteristik [3, 4]. Vyvoj vrstevnatych struktur se silnym rozhranim byl
postaven na predpokladu, Ze lze navrhnout material, ktery obsahuje zbytkova napéti, ktera
zvySuji mechanické a tribologické vlastnosti soustavy [5]. Zbytkova napéti vznikaji
ve vrstevnatém materidlu v dlsledku rozdilného technologického a fyzikdlniho chovani
jednotlivych sloZek.

Al

Ah/2

—> TIAK <—
€— TAH —> ¢
—> TIAK <—
<« TAH —>
—> TLAK €—

| T

Obr. 2.8: Vznik zbytkovych tepelnych napéti (a, slinovaci teplota, bez napéti;
b, smrsténi nespojenych vrstev pti chladnuti; c, vznik zbytkovych napéti v dlisledku
ochlazeni pevné spojenych vrstev)
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Relativné vysokych hodnot zbytkovych napéti je moiné dosdahnout u materialQ
s pevné spojenymi vrstvami diky rozdilnému koeficientu tepelné roztaznosti a modulu
pruznosti. [3, 4, 5, 22]. Konkrétné se zbytkova napéti tvori béhem ochlazovani ze slinovaci
teploty (viz obr. 2.8).

Rizikem tohoto zhouZevnatujiciho mechanismu muize byt vznik trhlin ve vrstvach
s kladnym napétim, deformace tvaru a delaminace [21], proto je nesmirné dilezita presna
kontrola jak velikosti, tak rozdéleni residudlnich napéti [5].

Materidly se zbytkovym napétim vykazuji vysSSi pevnost, houZevnatost a lepsi
odolnost proti otéru nez monolitické materialy (ze kterych je laminat sloZzen). Mezi nejcastéji
zkoumané keramické materidly se silné vazanymi vrstvami patfi kompozit na bazi oxidu
hlinitého a zirkonicitého. A to z nékolika davod(. M4 vynikajici spojeni vrstev bez pfilisSné
difuze mezi slozkami, ma dobré termo-mechanické vlastnosti a celkem snadno se vyrabi.
Rozdil v koeficientu tepelné roztaznosti mezi oxidem hlinitym a zirkonicitym je 1x10°, co? je
dostacujici pro vytvoreni silného pole residudlnich napéti nutnych ke zlepSeni mechanickych
vlastnosti, ale zaroven jesté nedochdzi ke zhorseni spolehlivosti celé struktury. [5]

Velikost tahového napéti ve vrstvé oxidu zirkoni¢itého lze popsat nasledujicim
vztahem: [4]

Ezro,
_ (aZroz—aA1203)'AT'EZr02 A1 tzro,  17Vzro, 1
Orzro, = + “Eal,0, | ' (1)
1=vzro, Ta0; _Al203

1=v41,04

kde zr0, @ tai,o0,[um] je primérna tloustka vrstvy, vz,.0,, Va0, [-] je Poissonlv
pomeér, aZrOZIaA1203[K'1] je soucinitel delkove teplotni roztaznosti a Ez.,, E41,0, [MPa] je

modul pruznosti.

Pozn. Tlakové napéti ve vrstvé Al203 ziskame zaménou indexd, tj:

ATE Ealy04 -1

Carm —a VAT o _Ah03

_ \TR093™ %750, Ala03 1 tal05  17VaL,04 )

Oraty05 = — t="g = (2)
A1203 ZTOZ U2

1_VZT’02

Z vyse uvedenych vztahU je zifejmé, Ze residudlni napéti jsou zavisla na poméru
tlousték jednotlivych vrstev, takZe jejich pouhou zménou lze vyrobit kompozit srizné
velkym napétim ve vrstvach.

v

Na rozhrani dvou material( dochazi vlivem zbytkovych napéti ke zméné sméru Sifici
se trhliny, coZz ma za nasledek zvySeni lomové houzevnatosti pfi zachovani vysoké pevnosti
a ostatnich mechanickych vlastnosti [3]. Je znamo, Ze apriorni trhlina, ktera je orientovana
kolmo ke sméru tahového namahani, se Sifi k nému kolmo (viz obr. 2.9a). Plsobi-li tahové
napéti Sikmo k roviné trhliny, snazi se trhlina stocit opét kolmo k tomuto napéti. Naopak,
trhlina rovnobézna se smérem tlakového napéti se Siti k nému rovnobézné (viz obr. 2.9b).

Z tohoto konceptu vychazi i mechanismus Siteni trhliny ve vrstevnatém materialu.
Jak je vidét z obrObr. 2.8:8, smér plsobeni residualnich napéti je rovnobézny s vrstvami.
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Trhlina se ve vrstvé s tlakovym napétim sto¢i smérem k rozhrani, a naopak pry¢ od rozhrani
ve vrstvé, ktera obsahuje tahova napéti.

Obr. 2.9: Sifenim trhliny v tahovém a tlakovém poli

Pro lepsi pochopeni bude uvedeno vysvétleni na konkrétnim prikladé. Jak je patrné
z mikrofotografie na obr. 2.10, trhlina se v tahovém napétovém poli ZrO, odklani od rozhrani
vrstev (,otevira se“). Pfi prechodu pres rozhrani do vrstvy Al,O3 se naopak staci k rozhrani,
aby se pfiblizila sméru rovnobéznému s tlakovym napétim v této vrstveé.

Z obr. 2.9 Ize ddle vycist, Ze smér Sifeni trhlin se opakuje a v jednotlivych vrstvach
stejného materidlu je rovnobéiny — viz Aoza = Adaz

Obr. 2.10: Siteni trhliny v kompozitu Al,0,/ZrO, [21]

Sifeni trhliny, iniciované z vtisku, bylo zkoumdno v zavislosti na odli¥nych vstupnich
Uhlech. Bylo zjisténo, Ze ve sméru kolmém k rozhranim nedochazi k Zadné vychylce ve sméru
Siteni trhliny. Naopak v pfipadé, kdy se trhlina Sifi pod vstupnim uhlem 45°, dochazi
na rozhrani k nejvétsimu odklonu, ktery v daném pfipadé Cinil 15°. [21]

Vzorky s rznym pomérem tlousték vrstev, a tedy s vyrazné rozdilnymi hodnotami
zbytkovych napéti, vykazovaly pfi indentacni metodé priblizné stejné velké odklonéni trhliny.
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Proto by se mohlo zdat, Ze kodklonu trhliny nedochazi kvali zbytkovym napétim,
ale zejména v dusledku zmény modulu pruznosti mezi vrstvami a kvali prfitomnosti silné
vazaného rozhrani [21]. Tato hypotéza se potvrdila pouze v blizkosti povrchu, ktery tato
napéti ovliviiuje. Ve vnitrnich vrstvach byl pozorovan vétsi odklon trhliny v disledku pravé
zbytkovych napéti.

Hatton a Nicholson [22] zkoumali chovani vrstevnaté keramiky na bazi Al,03/Zr0O,
zarGznych teplot. Bylo zjisténo, Ze se vzrlstajici teplotou se lomové chovani méni
od spontanni delaminace pres lomové chovani s odklonem trhliny az k nahlym lom0{m s i bez
odklonu trhliny (viz obr. 2.11.). Tento priklad by mohl byt dikazem vlivu zbytkovych napéti
na Sifeni trhliny. Se vzristajici teplotou se totiz material vraci k podminkam pfi slinovani, kdy
v materialu Zadna napéti nebyla.

120

stupnovité
lomové chovani

100
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E - Nahly lom s
& o § odklanénim
=3 1 trhliny
b 1
40
- Nahly lom bez odklanéni trhliny
20
0 § — i : 3
0 200 400 600 200 1000 1200 1400
T[°C]
Obr. 2.11: Siteni trhliny v zavislosti na teploté [22, 4]

2.2.5 Pouziti vrstevnatych keramik

Keramické materialy s vrstevnatou strukturou mohou pfizpUsobit své mechanické
vlastnosti  podle  konkrétnich  konstrukénich  poZadavkd. Proto se  pouZivaji
napr. v kondenzatorech [23], palivovych ¢lancich, optickych pfistrojich, kyslikovych
membrandch [11], senzorech [23], v mikroelektronickych zafizenich [21, 23],
v automobilovém pramyslu, ¢i pfi vyrobé elektfiny [21].

Dal$im z moZnych wvyuZiti je vyroba implantatl. V dnesni dobé jsou uz celkem
rozsirené keramické klouby (z Al,05 a ZrO;) jako ndhrada za kovové (s plastovou jamkou).

Vybornd biokompatibilita a otéruvzdornost soucasnych keramickych implantatl je vsak
vyvazena nepfijemnou krfehkosti. Cilem vyzkumu je tedy zvysit odolnost proti Sifeni trhlin,
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a tim dosahnout zvyseni celkové spolehlivosti téchto komponent. Dobrym fesenim se jevi
pravé vrstevnaté keramiky, které kombinuji dobrou otéruvzdornost povrchu spolu s vysokou
provozni spolehlivosti. [3]

Keramické kompozity maji také Sanci uplatnit se ve vysokoteplotnich aplikacich.
Cilem je vyrobit material, ktery by odolaval tepelnym cyklim bez zhorSeni mechanickych
vlastnosti. Vrstevnaté keramiky jsou, na rozdil od monolitickych, schopny absorbovat vétsi
deformace v pripadé, Ze je materidl vystaven prudkym teplotnim zméndm. Keramické
laminaty jsou tolerantni vici rGznym vyrobnim defektlm, proto se daji vyuZit i na vyrobu
soucasti, které jsou vystaveny cyklickému zatéZzovani. [3]

Oxidické vrstevnaté keramiky s vysokou optickou prihlednosti a vysokym indexem
lomu mohou byt dobrymi dielektrickymi zrcadly v dalsi generaci bezdratovych systém, ktera
bude pracovat v THz frekven¢nim rozsahu. [5]

2.3 Vyroba

Keramické vrstevnaté materidly se obvykle pfipravuji pravidelnym stfidanim
minimalné dvou materidld. Laminarni struktury umoznuji kombinovat rliznorodé materialy,
vrstvy mohou byt orientovany rlizné a tak tvofit komplikované makrostruktury. Dalsi
zpracovani vrstevnatych materiald Ize omezit pouze na nékolik krokud. Soucast je formovana
do pozadovaného tvaru a dalSi opracovani, jako vyvrtani dér apod. je mozné provést jesté
pred slinutim.

Témeér vSechny metody maji spolecné, ze kompozit se zjednotlivych vrstev utvari
v tzv. ,syrovém” stavu (green body, pred slinutim). Laminat vznikd po nasledném vyzihani
a slinuti. Pfi vyrobé musi byt pocitdno s moznymi problémy. Nezddouci je napftiklad, pokud
dochazi k vzajemnym interakcim materiald na rozhrani. Tomu lze zamezit pouZitim systémd,
u nichZ je omezena vzdjemnd rozpustnost a nevznikd zadna intermediarni faze — napf.
Al,03/ZrO, nebo Al,03/Y3Als01,(YAG) [24]. Dalsim problémem je odlisSné chovani rGznych
material( pfi slinovani. Pokud se jeden material tvorici laminat slinuje pomaleji, bude druhy
materidl omezovat. Ve dvouvrstvém kompozitu muize dojit ke znacnému zakfiveni,
Ci dokonce k prasknuti. V pripadé vicevrstvového kompozitu uz k zakfiveni nedochazi i pres
pfipadna znacna zbytkova napéti.

V podstaté pomoci témér vSech metod zpracovani keramiky lze vyrobit ,,syrové” vrstvy
odlisného sloZeni. V zavislosti na tvaru vzorku a jeho tloustce jsou nékteré metody vhodné;jsi
nez jiné. Mezi nejpouzivanéjsi metody patfi tape casting, sekvencni suspenzni liti, odstredivé
liti a elektroforetickd depozice. [24]

2.3.1 Tape casting (Liti pask)

Znacné rozsifrena technika, jejiz vznik se datuje jiz do 60. let minulého stoleti.
Laminaty vyrobené metodou tape casting se pouzivaly pri vyrobé polovodicu
v mikroelektronice. V roce 1973 [3] byla takto vyrobena prvni trivrstva konstrukéni keramika
(AI203/A|203-MgO).

Metodou tape casting se vyrobi pasky neslinuté keramiky (viz schéma na obr. 2.12).
Ty se na sebe pravidelnym stfidanim navrstvi (viz obr. 2.13) a nédsledné za zvySené teploty
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a tlaku utvofi ,green body“. Vyzihanim a slinutim dojde k pevnému spojeni vrstev. Vzorky
pfipravené tape castingem maji velmi ostré a rovné rozhrani [5]. Tato technika nachazi
Siroké uplatnéni v komercni vyrobé elektronickych substratl a vicevrstvych kondenzatord.
Pomoci tape castingu byly Uspésné vyrobeny lamindty o tomto sloZeni Al,Os/ZTA,
Al,03/Zr0,, Al,03/Al,TiOs, MoSi,:Al,03/MoSi, [5] a Al,03/Ni [25]. Kvali obtizné manipulaci
s tenkymi pdsky je tato metoda vhodna aZ od tlousték vrstev 50-100 um. Naopak tlusté
vrstvy Ize tvofit jednoduse skladanim stejnych paskd na sebe. Pfiprava je ¢asové narocna.
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iy :

] SLSpENZE
rozpoustédio -
navijec
# buben
by o doctar blade
k dlalEinu =g o : .
Tpracovani ﬁ p: Copaiens sudeni kY : zazoknik
( rozpodstedo * L1 na biecku
#'\ = Loy g ohebny i
suchy pasek s n 5
\w k) P T AT S AT R T L RN
et 5
oddElovan ™ .I‘_ 2

©1997 Encyclopaedia Britannica, Inc.

Obr. 2.12: Schéma tape castingu [26]

laminat AAZ po slinutl  laminat AAZ po opracovani
Obr. 2.13: Ptiprava laminatu tape castingem [27]

2.3.2 Sequential slip casting (Sekvencni suspenzni liti)

Vrstevnata struktura vznika stfidavym litim suspenzi o rGzném slozeni do porézni
formy. Odlévani jednotlivych vrstev se fidi kinetickymi krivkami, které byly spocteny
pro jednotlivé materidly. Vztah pro vypocet tloustky vrstvy je nasledujici [3]

el=k-t, (3)
kde e je tloustka vrstvy, k kineticka konstanta a t ¢as

Nejdfive se z keramickych castic o submikrometrické aZz mikrometrické velikosti
amalého mnoiZstvi tenzidd ¢i organickych polyelektrolytd vyrobi vodni suspenze.
Pro dosazeni dobré soudrznosti surového télesa je dobré pouzit suspenze s vysokym podilem
pevné faze (vice nez 60 hm. %) [3, 24] a velmi nizké viskozité (méné nez 40 mPa-s) [24].
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Tésné usporadani ¢astic vede k mensimu smrsténi, takZze nevzniknou napéti, kterd by mohla
ovlivnit vyslednou pevnost. Prvni ze suspenzi se nasledné odlije do poérovité sadrové formy,
kde zlstane po preddefinovanou dobu uréenou z kinetické lici kfivky. Kapalina mizZe pomoci
pora vzlinat ven z formy (kapilarni tlak 0,1-0,2 MPa) [3]. Zbytek suspenze se vylije a na jiZ
usazenou 1. vrstvu se nalije suspenze 2. sloZeni. Postup se opakuje, dokud neni vytvoreny
kompozit o poZzadovaném poctu vrstev. Material zGstane ve formé tak dlouho, nez smrsténi
dovoli jeho vyjmuti. Mimo formu dojde kdosuseni a nakonec je laminat slinut.
Ve skutecnosti neni metoda aZ tak snadna, ¢asy se musi kompenzovat v zavislosti na poctu
vrstev. Cim je kompozit tlustsi, tim jsou potifebné delsi ¢asy na vzlinani vody.

Sekvencnim litim byly vyrobeny napfiklad tyto laminaty MgO:ZrO,/MgO:PSZ;
A|2032r02/A|203PSZ, A|203/A|203m—2r02, A|203/ZrS|O4 d A|203/T|02 [24], ATZ/AMZ [3]
Vyhodou této techniky oproti predchozi je moznost vytvaret slozZité tvary v jediném kroku.

S-LE

Obr. 2.14: Schéma suspenzniho liti [3]

2.3.3 Centrifugal Casting (Odstredivé liti)

Mladsi technika pribuzna sekvencnimu liti, pomoci niz lze vyrobit kompozity
s vrstvami o tloustkach jiz od 10 um [28, 24]. Prikopnikem této metody byli Lange, Marshall
a spol [28], ktefi zjistili, Ze pfidanim indiferentniho elektrolytu (napf. NH4NO3 nebo NHsCl
[28]) o vysoké koncentraci Ize upravit interakéni potencial. Nejdfive se pfipravi kyseld vodna
suspenze (pH 2 [28] - 4 [29]), ve které mezi ¢asticemi pUsobi odpudivé elektrostatické sily
dlouhého dosahu, takZe jsou ¢astice v suspenzi dobfe separované a dispergované. Po pfidani
indiferentni soli se utvofi odpudivé sily kratkého dosahu a redukuje se velikost
elektrostatickych sil dlouhého dosahu mezi ¢asticemi rozptylenymi v suspenzi. Vznika slaba
pritazliva sit ¢astic, ktera brani velké segregaci béhem odstfed'ovani. Diky dostatecné silnym
odpudivym silam kratkého dosahu dochazi k vysokému zaplnéni.

Podle pozadované tloustky vrstvy se do napt. teflonové [28, 29] valcové nadoby
nalije poZadované mnozstvi koloidni vodné suspenze, kterd obsahuje pfiblizné 15 -20 obj. %
tuhé faze [29]. Nadoba je nasledné v odstredivce roztocena (napf. 800 ot/min — 2 hodiny
a 3000 ot/min — poslednich 5 min [29]). Po odstfedéni je odstranén supernatant (zbyla
tekutina) a do nadoby je umisténa suspenze druhého sloZeni. Postup se opakuje, dokud neni
vyroben laminat o poZzadovaném poctu vrstev. Viz obr 2.14. Nasledné se doporucuje usazeny
material lisovat, pfipadné tvarovat, ususit a nasledné slinout v kompozit.

Rozhrani mezi lamelami jsou ostra, dochazi tedy k prudkému stfidani tahovych
a tlakovych vnitfnich napéti.
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Timto zplUsobem byly pfipraveny napf. laminaty ZrO, (stabilizovany CeQ,)/ Al,0s.
[28], ¢i ZA/AZ (ZrO, (stabilizovany Y,03)) [29]

. Eiry odéerpani
odstredovani supernatant supernatantu odstiedovani
! AR, O \\{.\\\\\
vodna suspenze . i .
usazens vodnd suspenze s inym 5 ) sy ;o
vrstva sloZenim tuhé faze nove usazena  neslinuty lamelam
vrstva kompozit
Obr. 2.15: Vyroba laminatu odstredivym litim [29]

2.3.4 Elektroforeticka depozice (EPD)

Nejmladsi, nenarocna a relativné rychld technika pro pfripravu vrstevnatych
keramickych materidld. UmozZnuje ukladat castice nanometrickych aZz mikrometrickych
velikosti do vrstev rdznych tvard od nékolika nanometr( po nékolik milimetrd [23]. Typicka
tloustka vrstvy je od1 do 3000 um. Rozhrani mezi vrstvami jsou pfimd a dobre
definovatelna.

Elektroforeticka depozice je zaloZzena na pohybu nabitych keramickych ¢&astic
ve stejnosmérném elektrickém poli (= elektroforéza). Hutna vrstva se utvari depozici ¢astic
na opacné nabité elektrodé. EPD se rozdéluje na katodickou a anodickou.

Klicem k dosazeni hutného homogenniho télesa je pfiprava stabilni koloidni suspenze
(nesmi dochazet ke koagulaci ani k sedimentaci). V kapalném systému s elektrostaticky
stabilizovanymi keramickymi Casticemi jsou ¢dastice obalovany volnymi ionty, které zvysuji
svoji hustotu v okoli Castice a vytvareji elektrickou dvojvrstvu. Stabilita ¢astic v suspenzi
je zajisténa v dusledku odpudivych interakci mezi dvojvrstvami. Na elektrodé dochazi
k neutralizaci povrchového ndboje. V dusledku toho poklesne koncentrace iontl u elektrody,
¢imz se zméni lokalni pH suspenze a diky Van der Waalsovym sildm dojde ke koagulaci ¢astic.
[11]

Zhang odvodil vzorec pro hmotnostni pfirGstek depozitu v ¢ase. Za predpokladu, Ze
v suspenzi dochazi pouze k depozici ¢astic, |lze zapsat kinetickou rovnici takto [pfevzato z 30]:

m=m,- (1 - e_(%E)'t), (4)

kde mo [kg] je polate¢ni hmotnost &astic v suspenzi, u [m*V™] elektroforeticka
pohyblivost, E [V-m™] intenzita elektrického pole, t [s] ¢as a d [m] vzdalenost elektrod. Soucin
u-E predstavuje vztah pro ustalenou rychlost ¢astic v v suspenzi.

Kvalita depozitu zavisi na mnoha parametrech, jako jsou intenzita elektrického pole,
typ, mnoiZstvi a velikost prasku; na druhu rozpoustédla a stabilizatoru, ¢asu depozice,
vzdalenosti elektrod, rozmérech cely apod.

Prikopnikem pouziti EPD pro tvorbu vrstevnatych keramik byli Sarkar, Nicholson
a spol. Laminarni struktury je dosazeno presouvanim elektrod mezi dvéma odliSnymi
suspenzemi. Po dosazeni optimalni tloustky prvni vrstvy je elektroda pfesunuta do suspenze
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s rozdilnym keramickym materidlem. Pro spolecnou depozici rozdilnych prask( musi mit zeta
potencial stejnou polaritu. Pro dosaZzeni homogenniho depozitu by méla byt také podobna
elektroforeticka pohyblivost.

EPD je vhodna pro vytvareni struktur se sloZitou geometrii. Byly vyrobeny napf. tyto
laminaty: Al,03/ZrO, (stabilizovany 3 mol% Y,0s3) - (rGzné tvary a tloustky vrstev). [11, 23, 30,
31, 32], Al,05/Ni, Al,03/MoSi,, YSZ/Ni [32]; SiC/C [23]

2.4 Mechanické vlastnosti

Jak jiz bylo vyse uvedeno, keramické materialy maji mnoho atraktivnich vlastnosti, jako
jsou chemicka a tepelna stabilita, nizka hustota, vysoka tvrdost a vysoké moduly pruznosti.

Jejich inherentni kfehkost a nedostatecna schopnost deformovat se bohuzel limituji
jejich pouziti pod zatizenim, které ve vétSiné pripadl vede k jejich neocekdvanému
katastrofickému poruseni. DalSim problémem je proménlivost napéti, ktera souvisi
s vnitfnimi (vyrobnimi) a / nebo vnéjsimi (z opracovani vzniklymi) defekty. Jednim z hlavnich
cili na poli vyzkumu keramickych materialll je proto vytvoreni nekrehkého, defekty
snasejiciho materialu se zvySenou lomovou houZevnatosti.

Mezi klicové vlastnosti keramik patii zejména tvrdost, pevnost, modul pruznosti
alomovd houZevnatost. Unavové chovéni je daleZité v piipadé cyklického namahani,
za vyssich teplot zacina byt podstatny i creep.

2.4.1 Tvrdost

Tvrdost vyjadfuje odpor materidlu proti trvalé deformaci zplUsobené vnikacim
téliskem. Zavisi na krystalové mfizce, typu a hustoté vazeb, velikosti zrn, Cistoté a
samoziejmé i na velikosti defekt(. Tvrdost Uzce souvisi s modulem pruznosti. Tvrdost patfi
mezi jednu z nejéastéji mérenych vlastnosti keramiky. Pomaha charakterizovat odolnost
proti deformaci ¢i lomu. Vysoka tvrdost je duleZitd u feznych ndstrojd a u soucasti, které maji
byt odolné v{ci otéru a abrazi.

U keramickych materiall se vétSinou méri mikrotvrdost pomoci indentacnich metod.
Pouzivaji se diamantové indentory ve tvaru jehlanu, nejcastéji Vickersiv nebo KnoopUv.
Drahy zminény indentor ma vyhodnéjsi geometrii (Uhlopficky v poméru 1:7), proto je
nasledny vtisk mél¢i a nedochazi k tak masivnimu rozvoji trhlinek jako v pripadé Vickersova
indentoru. Z tohoto hlediska se jevi byt nepatrné vhodnéjsi pro méreni tvrdosti kiehkych
materialQ.

Tvrdost se urcuje ze zatézné sily F; (vétSinou mensi nez 10N) a velikosti vtisku

podle Vickerse [33]: HV =0,1891 % (5)
podle Knoopa [33]: KHN = 1,4509 -%, (6)

kde F; [N] je zatézna sila, d [mm] je pramérna délka uhlopricek (Vickers) a h [mm] je
delsi uhlopfricka (Knoop).

Tvrdosti vybranych keramickych materiald jsou uvedeny v tabulkach v kapitole 2.1.2
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Tvrdost izotropniho kompozitu se zpravidla fidi smésSovacim pravidlem
Hkomp = Z?:l H; - v, (7)

kde H je tvrdost a v objemovy podil.

Univerzalni tvrdost

Univerzalni tvrdost je definovana jako podil zkusebni sily F a plochy A (h) vtisku
vypocitané z hloubky vtisku pod zatizenim [33]:
F F

HU = A(h) - 26,43-h? "’

(8)

Vickerslv indentor (pyramida s vrcholovym uhlem 136° mezi protilehlymi sténami)
je vtlacovan do povrchu vzorku. Zkusebni sila je aplikovdana bud’ v rezimu fizeného posuvu,
nebo fizené sily. ZkuSebni sila F a hloubka vtisku h se pribéiné méfi ve fazi zatézovani
i odleh¢ovani, z ¢eho? je ziskana zavislost hloubky vpichu na zatéZzovaci sile [34].

Univerzalni tvrdost se vypocitava z odpovidajicich parG zkusebni sily F a hloubky
vtisku, pfi zvySovani sily. Tato metoda dale umoznuje vyhodnotit podily elastické a plastické
prace, plastickou tvrdost, elasticky tvrdostni modul, plastickou tvrdost, creep, relaxaci
a dalsi.

2.4.2 Modul pruznosti

Kfehké materidly se z makroskopického hlediska az do lomu chovaji Cisté elasticky.
Klomu dojde, jakmile je prekroceno kritické napéti, coz je u vétSiny keramik jeSté pred
vznikem plastické deformace. K poruseni obvykle dochazi asi pfi 0,1% deformaci [3].
Za normalnich teplot a tlakli nastane lom v oblasti linearné elastické lomové mechaniky.
Plasticky se zacinaji keramické materidly deformovat priblizné nad teplotami vyssSimi nez
je polovina teploty taveni.

Modul pruznosti zavisi na pevnosti a hustoté atomovych vazeb v materialu. Keramiky
se slabymi iontovymi vazbami vykazuji nizky modul pruznosti, zatimco kovalentni keramiky
vysoky. Se zvysujici se teplotou klesa pevnost a hustota vazeb v mfiZce, proto klesd taktéz
Youngiv modul.

Méreni modulu pruznosti

Nejcastéji se modul pruznosti zjistuje experimentadlné, a to statickymi nebo
dynamickymi zkouskami. Mezi (kvazi)statické zkousky patti tahova ¢i ohybova zkouska. Mezi
dynamické metody méreni modulu pruznosti se radi resonancni frekvencni techniky nebo
techniky zalozené na méreni rychlosti zvuku v tuhé fazi. Mezi vyhody dynamickych zkousek
patii, Ze jsou na rozdil od statickych, nedestruktivni a navic prinaseji radové presnéjsi
vysledky [3]. Dynamicky ur¢eny modul pruznosti je vyssi oproti statickému.

a) Méreni modulu pruZnosti v tahu pfimou metodou

Zakladni mechanickou rovnici, ktera popisuje elastické chovani, je Hooklv zakon,
ktery pravi, Ze deformace (az po mez Umérnosti) je linearné umérna tahovému napéti. Stejny
vztah plati i pfi jednoosém tlaku
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c=F-¢, (9)
kde o je tahové napéti, E modul pruznosti v tahu a € pomérna deformace.
Mezi smykovym napétim a smykovou deformaci plati analogicky vztah:
T=G"Y, (10)

kde t je smykové napéti, G modul pruznosti ve smyku a y smykova deformace

b) Méreni modulu pruznosti v ohybu pfimou metodou
3-bodovy ohyb (vztah plati pro téleso ve tvaru kvadru) [40]:

E = (F,—Fy)-13

- 4‘b'h3'(dc—ds)’ (11)

kde F; a F; je spodni a horni velikost sily z linedrni ¢asti zaznamu o-¢, | vzdalenost
podpér, b Sitka zkuSebniho télesa, h vyska, d. prlhyb odpovidajici intervalu sil F; az F,,
ds prahyb télesa odpovidajici intervalu sil F; az F,.

4-bodovy ohyb (vztah plati pro téleso ve tvaru kvadru) [40]:

2:(F—Fy)-d3 (d,+3d5)

B = ey

(12)

kde F;a F,je spodni a horni velikost sily vybrand zlinearni ¢asti zaznamu o-¢,
d; vzddlenost mezi vnitfnimi a vnéjsimi valecky pripravku, d,polovi¢ni vzdalenost vnitfnich
valeckl pripravku, b Sitka zkuSebniho télesa, hvyska, d. pruhyb odpovidajici intervalu sil
F, az F,, ds; [m] posunuti tyée odpovidajici intervalu sil F; az F,.

¢) Rezonanéni metoda — moduly pruznosti vtahu a tlaku, ve smyku a Poissonovo
Cislo se urcuji z vlastnich frekvenci kmitani. Metoda je vhodna pro tvarové jednoduché
vzorky. Vibrace je vétSinou vybuzena akusticky nebo mechanicky.

Ohybova rezonance (téleso musi mit tvar kvadru) [prevzato z 40]:

_ mfF\ (1)3
£ =0946-("5)-(3) -4y, (13)

kde f je rezonanc¢ni frekvence, m hmotnost zkouseného télesa, b sitka, h tloustka,

2
I délka vzorku, Astvarovy faktor A = [1 + 6,585 - (?) ]

Longitudindlni rezonance:

E= 4mlff
b-hn?’

(14)

kde f je rezonanc¢ni frekvence, m hmotnost zkouseného télesa, b sitka, h tloustka,
| délka vzorku, n vibracni méd

d) Impulsni ultrazvukovd odrazovd metoda — vychazi z rychlosti Sifeni a dtlumu UZ
impulsu pfi prichodu zkousenym materialem.

Dynamické moduly pruznosti jsou urceny z nasledujicich rovnic:

37 vZ—4p}
Fa=p- (25E2), (15)
— - ..2 _ Eg
Ga =P Vi = 3y (16)

24



kde E; je dynamicky modul pruznosti, G, je dynamicky modul pruznosti ve smyku,
p hustota, v, podélna rychlost vinéni, v; pficna rychlost vinéni a uy Poissonovo Cislo.

Typické moduly pruznosti u vybranych materialll jsou uvedeny v tabulkach
v kapitole 2.1. Modul pruznosti izotropniho kompozitu se zpravidla Fidi smésovacim
pravidlem [15]

Exomp = Eq" Vo + Ep-Vp + -+ Ei -V, (17)
kde E je modul pruznosti jednotlivych fazi a V objemovy podil.

S modulem pruznosti Uzce souvisi také dalSi materidlové charakteristiky. Uz Griffith
[pfevzato z 35] popsal zavislost teoretické pevnosti na 2. odmocniné modulu pruznosti.
Tento vztah vsak plati pouze pro velmi kiehké materialy.

E.
Oy & 7]/, (18)

kde yje povrchova energie lomu a d velikost defektu.

Podobné také lomova houZevnatost, ktera vychazi zlinearné elestické lomové
mechaniky je Umérna modulu pruznosti [35]:

Kic = JE . (19)

Sanditov [pfevzato z 35] popsal vztah pro vypocet tvrdosti skel. Tento vztah
se u keramickych materialQ pfilis nelisi od zmérené tvrdosti podle Vickerse ¢i Knoopa:

H= (1‘2”) ‘E, (20)

6+6Vv

kde v je Poissonovo Cislo. Spolecné stahovym napétim a koeficientem teplotni
roztaznosti popisuje odolnost vici teplotnim Sokdm [35]:
_o@@-v)
- a-E

(21)

Keramické materidly vykazuji vSseobecné vysoky modul pruZnosti. Jesté lepsi se
ve srovnani s ostatnimi materidly (kovy, polymery) jevi specificky modul pruznosti, ktery
zohledniuje i mérnou hmotnost. Napriklad Al,0; ma specificky modul pruznosti témér
4x vétsi nez ocel.

Urcit moduly pruznosti jednotlivych vrstev keramickych laminatd je vi v dnesni
dobé stale znacné obtizné. Vétsina autord urcuje tuhosti bud’ izolovanych material( tvoficich
kompozit, ¢i udava jakousi pridmérnou hodnotu laminatu jako celku. Podle Lauwagieho [36]
se pro méreni tuhosti vrstevnatych materidld nejlépe hodi pristup zaloZeny na vibracni
metodé podloZzené jak numericky, tak experimentalné.

2.4.3 Pevnost

Neexistuje pouze jedna hodnota pevnosti u keramickych materiadld. Hodnoty se lisi
v zavislosti na metodé pomoci niz byly zméfeny. Pevnost je také jina v zavislosti na teploté.
Obecné Ize fici, Ze pevnost vétsiny keramik klesd se vzrustajici teplotou.
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Teoreticka pevnost

Teoretickd, neboli kohezivni pevnost je definovana jako tahové napéti potiebné pro
preruseni atomovych vazeb a rozlomeni soucasti na nékolik ¢asti.

Je dana vztahem [15]:

- |Ev
Oy = . (22)
kde E je modul pruznosti, y energie potfebna pro vznik nového povrchu a

dpmeziatomova vzdalenost

Obvykle se pohybuje mezi desetinou a pétinou modulu pruznosti. Kvali pfitomnosti
defektl neni mozné teoretické pevnosti dosahnout.

Pevnost v tahu

Zkouska tahem se u keramickych materidld pfiliS ¢asto nepouziva a to z nékolika
dlvodd. Jednim znich je sloZitd a draha priprava zkusebnich téles. Dalsi souvisi
se statistickou povahou kfehkého lomu a jednoosym zatéZzovanim. Je velmi obtizné uchytit
vzorek tak, aby bylo preneseno zatizeni. Nesouosost muze vést ke koncentraci napéti na
povrchovém defektu, coz vede k chybnym vysledkiim

Pevnost v tahu Ize vypocitat z nasledujiciho vztahu:

_ Fr
Ry = 5 (23)

kde Fyje sila pfi lomu a So pdvodni priifez zkouseného télesa. [7]

Vzorek

F< >F

Obr. 2.16: Tahové zatézovani zkusebni tyée a napétové pole [12]

Pevnost v tlaku

Zkouska tlakem se obvykle pouZiva k hodnoceni kiehkych materialQ, zfidkakdy se
provadi u kovd. Pevnost vtlaku se testuje zejména u keramickych material(i, které jsou
v provozu vystaveny tlakovému zatizeni — napf. cihly. Pevnost v tlaku je u keramik obvykle
znacné vyssi nez pevnost v tahu. Proto je vhodné navrhovat keramické komponenty tak,
aby byly zatizeny prednostné v tlaku. Jak jiz bylo uvedeno v kapitole 2.2.1, keramické
soucasti jsou Casto tlakové predepjaty, aby mohly |épe snaset tahové napéti.

Zkouska tlakem se obvykle provadi na valecku o vysce hy a priméru dy. Zkusebni
téleso je umisténo mezi 2 podlozky, z nichZ jedna je uloZena v kulovém sedle (kvali zatiZzeni
v ose). Pti zkousSce je zaznamenavana tlakova sila v zavislosti na stlaceni valecku.
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Obr. 2.17: Tlakové zatiZeni vzorku a napétové pole [12]

Pevnost v tlaku je dana nasledujicim vztahem [prevzato z 37]:

F
RPd = SLOd, (24)

kde Fpy je sila pfi lomu a S plivodni prafez zkouseného télesa. Stejné jako u tahové
zkousky je zkoumdna i zavislost skute¢ného napéti na skuteéné tlakové deformaci [7]

Pevnost v tlaku narUstd se snizujici se velikosti zrn.

Pevnost v ohybu

Ohybova pevnost je definovana jako maximalni tahové napéti pfi poruseni. Zkouska
se provadi ve dvou variantach, a to ve tfi a ¢tyf bodovém usporadani. Ugelem je ziskat
zavislost sila — prahyb [37] Ohybova pevnost je obecné dana [prevzato z: 12,3]:
M-c
W

(25)

kde M je ohybovy moment, ¢ vzddlenost neutralni osy k tahovému povrchu a |/
moment setrvacnosti.

Pro téleso obdélnikového prirezu plati:

, ) _FlL . _ba® _d

3 —bodovy ohyb: M = " I = 5 ¢=3 (26)
, oy _Fa ,_ba® _d

4 — bodovy ohyb: M = - I = - =3 (27)

kde F [N] je maximadlni sila, /| [mm] vzdalenost mezi podporami, b [mm] Sitka
a d [mm] tloustka vzorku, a vzdalenost mezi vnéjsim a vnitfnim valeckem u 4bo (viz obr.2.19)

Télesa pro zkousku v ohybu maji kruhovy nebo obdélnikovy prarez po celé délce,
a proto je jejich vyroba mnohem snadnéjsi a levnéjsi v porovnani s tahovymi ty¢emi [15].

Lom je ovlivnén zejména defekty na tahovém povrchu nebo blizko néj. A to proto,
Ze maximalni tahové napéti plisobi v oblasti podél povrchu vzorku, smérem ke stfedu klesa
a dale nabyva zapornych hodnot (tlakova strana) — viz obr 2.18.

neutralni rovina tah ..5;}

Obr. 2.18: RozloZeni napéti
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Obr. 2.19: a) 3-bodovy ohyb b) 4-bodovy ohyb [12]

V pripadé vicevrstvych materiald, kde maji jednotlivé vrstvy odliSné tuhosti, mize
byt pevnost pfi ¢tyrbodovém ohybu odhadnuta dle nasledujiciho vztahu:
E;M
Oiy = E ' (y - yna)r (28)
kde E; je modul pruZznosti odpovidajici vrstvé, M je moment setrvacnosti
(pfi ¢tyrbodovém ohybu je (M=F-a, kde F je sila a a je vzdalenost mezi vnitinimi a vnéjsimi
opérnymi valecky), yna je poloha neutralni osy

e Porovndni 3- a 4- bodového ohybu

Namérenad velikost pevnosti je zavisld na velikosti vzorku a na geometrii zatéZzovani,
proto je nutné vysledky nasledné statisticky zpracovat.

Jak je patrné z obrazku 2.19 u 3- bodového ohybu, je maximalniho ohybového
momentu a také napéti dosazeno v Usecce. Pravdépodobnost, Ze se bude nejvétsi, vhodné
orientovand vada vyskytovat v oblasti s maximalnim napétim je velmi nizka. Lom nejspis
nastane na mensi vadé nebo v oblasti s niZzSim napétim. [15]

Hodnoty pevnosti ziskané 4 — bodovym ohybem jsou reprezentativnéjsi nez
pevnosti namérfené ve 3 — bodovém usporadani. Dlvodem je odlisSny pribéh napéti
(a momentu) Viz obr. 2.19). U 3 bodového ohybu plsobi maximalni ohybovy moment
v UseCce, zatimco u 4-bodového je moment (a napéti) konstantni v oblasti mezi vnitfnimi
valecky. Proto tedy roste i pravdépodobnost, Ze vada kritické velikosti bude obsazena v této
oblasti.
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2.4.4 Lomova houzevnatost

Lomova houZevnatost je definovana jako odpor materidlu proti iniciaci a rudstu
trhliny. MGZe byt charakterizovana jedinou hodnotou svého parametru (napt. K.), nebo je
dana zavislosti odpovidajiciho parametru na pfirastku délky trhliny (napf. R-Aa).

Koncentrace napéti na Cele trhliny je popsana souciniteli koncentrace napéti K, Ky,
K. PFi zkouSce vtahu a ohybu dochdzi pfi zatizeni k otevirani trhliny. Proto je vhodné
lomovou houZevnatost popisovat pomoci médu I, nékde téz nazyvaného oteviraciho.

Y

Obr. 2.20: Mod |

Keramické materialy za pokojové teploty vykazuji témér nulovou deformaci, a proto
se chovaji podle linearné elastické lomové mechaniky. Odolnost materidlu proti statické
iniciaci kifehkého poruseni pfi rovinné deformaci v oblasti kofene trhliny charakterizuje pfi
platnosti LELM soucinitel intenzity napéti K.. Cim vy33i je lomovd houZevnatost, tim
obtiznéjsi je iniciace a Sitfeni trhliny.

Podle Irwina plati pro trhlinu v nekonecné Siroké desce nasledujici vztah:
K = ovma, (29)

kde K je lomova houZevnatost, o napéti a a délka trhliny

Obecné Ize lomovou houZevnatost pro danou geometrii uréit z nasledujiciho
vztahu:

F a
Ki=——0| — |, (30)
" BR/W (Wj
kde F je lomova sila, B tloustka télesa, W vyska a a délka trhliny

Stabilni a nestabilni lom

K iniciaci trhliny dojde v pfipadé, Ze hnaci sila trhliny G je vétsi nez odpor materialu
proti Siteni trhliny R, nasledovat mizZe stabilni nebo nestabilni Sifeni lomu. V pfipadé
stabilniho lomu trhlina neroste, pokud se nezvysuje sila. U nestabilniho lomu se trhlina Sifi
diky nahromadéné elastické energii. Zavislost parametru R na délce trhliny se nazyva krivka
odporu proti Sifeni trhliny neboli R-kfivka.
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Obr. 2.21: Grafické vyjadreni odolnosti proti Sifeni trhliny. [39]

Uréeni lomové houZevnatosti

Lomovou houZevnatost kifehkych materidld lze uréit mnoha zpUsoby, mezi které
patii jak indentacni, tak vrubové techniky [42]. Jednotlivé techniky se vzajemné lisi obtiznosti
pfipravy a presnosti dosazenych vysledkd.

e SEPB —téleso s pocdatecni trhlinou na jedné strané

Zkouska probiha na télese, na jehoZ napétové strané je kratka prima ostra trhlina
[42] kterd vznika z pocatecniho indentacniho vtisku po predzatiZzeni ve specidlnim pripravku
tzv. mlstkovou metodou.

e SEVNB- Single-Edge-V-Notched beam

Zkusebni téleso je ve tvaru tramecku opatfeného vrubem. Vrub je ve tvaru pismene
V sostrou Spickou, kterd vznikd pomoci diamantové pasty na ostfi Ziletky. V vrub
je pouZitelny pro Siroké spektrum materiald [43]

S 0D g —y

Obr. 2.22: Ukazka V vrubu v karbidu kfemiku, ktery vznikl doostfenim zarezu [38]

e CNB-chevron notch test piece — Chevronovy vrub

Vrub typu chevron vznikd vyfiznutim 2 zarez( ve vzdjemném uhlu v jedné roviné.
Zbyly pritfez ma Spicku ostrého tvaru, ze které se trhlina muze Sitit polofizenym zplsobem.
Celo trhliny se od ostré $picky rozsituje, co? vede k narGstu sily potfebné k udrzeni jejiho
rastu. Tato zkouska vyuZivda pomalu se Sifici trhlinu, a proto m(zZe byt Ciselnd hodnota
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houZevnatosti odliSnd od ostatnich zkousek, pti kterych se trhlina Sifi nestabilné. Metoda je
vhodna pro izotropni materidly. [44]

- L/2 "
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Prednostni rozméry, mm >45 3 4 <0,2 ~0,8 36-4,0
Obr. 2.23: Ukazka chevronova vrubu vcéetné doporuéenych rozméri télesa [44]

e SCF — povrchovd trhlina v ohybu

Zkouska probiha na télese s malou polokruhovou vadou, kterd byla zhotovena
vtiskem na tahové strané a na kterém bylo odstranéno poskozeni povrchu zplsobené
vtiskem. [42]

e |F—lom pri vtisku

Indentacni technika zaloZena na zméreni délky trhlin Sificich se z roh( vtisku po
zkousce tvrdosti podle Vickerse. Metoda je velice rychla, nendro¢na na pfipravu vzorku, ale
neni pfilis presnd diky komplikovanému stavu napjatosti a stim spojeného vzniku trhlin
rdzného typu. [42]

e |S—pevnost pFi vtisku

Zkouska v ohybu probiha na télese, které je na tahové strané opatfeno vtiskem.
Oproti lomu pfi vtisku je tato metoda Casové narocnéjsi, ale poskytuje presnéjsi vysledky.
Stejné jako vyse uvedena metoda se nehodi pro porézni materidly. [42]

Pro hodnoceni lomové houZevnatosti vrstvenych keramickych lamindtd neexistuje
zadna standardizovand metoda. NejcCastéji se k odhadu velikosti odporu proti Sifeni trhliny
pouziva analyza za pouziti vahové funkce (,fracture mechanical weight function analysis“).
Touto metodou byly porovnavany lomové houzevnatosti monolitické a vrstevnaté keramiky
a dle ocekavani bylo potvrzeno, Ze je houZevnatost u laminatld vyssi. [3] Dale bylo u
vrstevnatych keramik vypocteno, Ze zdanlivd houZevnatost narlistd v oblastech, kde
prevazuji tlakova napéti a naopak klesa v tahovych oblastech.
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Obr. 2.24: Ukazky geometrie vrubl a vtiskl na zkuSebnich télesech [42]

2.4.5 Statistické zpracovani dat

Pfi pouziti kiehkého materidlu nelze predpokladat, Ze nedojde k poruseni dilu.
Jestlize pripustime pfrijatelné riziko lomu béhem provozu, pak je mozné keramiku pouzivat
jako konstrukéni material. [39]

Prijatelnd pravdépodobnost poruseni je rlizna podle poufZiti. Jedna-li se napfiklad
o fezny nastroj, jehoZ vyména je bezproblémova, je postacujici Py = 102 (1 ze 100 nastrojd).
V pripadé, Ze jsou na kvalité keramického dilu zavislé Zivoty, jako tfeba v raketoplanu, musi
byt pravdépodobnost poruseni vyrazné mensi - Py = 108,
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Statisticka povaha pevnosti a Weibullovo rozdéleni

Dva nominalné stejné keramické vzorky mohou mit zna¢né odliSnou pevnost —
rozdil mGzZe byt aZ trojnasobny [39]. Jak je patrné z obr. 2.25. vzorek A bude vykazovat mensi
pevnost nez vzorek B, nebot ve struktufe obsahuje vétsi defekt. Teorie nejslabsiho ¢lanku -
pevnost celého systému je dana pevnostni nejslabsiho ¢lanku, coz znamen3, Ze pfi poruseni
nejslabsi ¢asti dojde k selhani celého systému. Typickym prikladem je fetéz, ktery je tak
pevny, jako jeho nejslabsi ¢lanek.

a
! /
¥ P [
i t/ ; ! /!
T A .r
pfami N 2a | mensi vzorek
Ll — L @ w N
T I o B e i
defekt |— | ] "‘i\‘..-’i } | mensidefe y)
[ B )
N A 1=~ gl
L__1._J‘ s )
g y - i 1
Obr. 2.25: Rozlozeni defektl v keramickém materialu [39]

Pevnost ma stochastickou povahu, coZz znamend, Ze nelze urcit presnou hodnotu
pevnosti pro danou keramiku, ale pouze pravdépodobnost, Ze dand soucdst ma danou
pevnost. Velky vzorek se s vétsi pravdépodobnosti porusi pfi nizSim napéti nez maly vzorek.
Existuje vSak také jista mala pravdépodobnost, Zze nejdelsi trhlinu bude obsahovat pravé
nejmensi vzorek. Statistickd povaha lomu vysvétluje i rozdilné hodnoty pevnosti vtahu
a ohybu. V ohybu plsobi maximalni napéti pouze v malé oblasti na povrchu, je tedy mensi
pravdépodobnost, Ze se zde bude vyskytovat nejvétsi defekt, a proto je ohybova pevnost
vétsi ve srovnani s tahovou (kde tahové napéti pusobi na cely vzorek se vsemi defekty).

Weibull definoval pravdépodobnost neporuseni (pfeziti) vzorku jako pomér

ees

identickych vzorkd (oba o objemu V,), které preZiji zatizeni napétim o, k celkovému poctu
vzork(. Pravdépodobnost preziti (nezlomeni) je ddna nasledujicim vztahem [45]

P,(Vy) = exp [— (Jio)m] (33)

kde m je Weibulllv modul a g, —parametr méfritka.

Pravdépodobnost poruseni je dana rozdilem od jedné, tj.
m
P:(Vp) =1—exp [— (aio) ] (34)

Weibulldv modul m charakterizuje rozptyl — (jak moc se méni pevnost v okoli G,).
Cim je modul mensi, tim je vét$i rozptyl. Konstrukéni keramika ma pfriblizné o ¥ad mensi
Weibulldv modul neZ kovy. Charakteristiky m a 0, se urcuji experimentalné.
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Stanoveni Weibullova modulu m a parametru méritka o,

Nejdfive se naméfené hodnoty (pevnosti) sefadi vzestupné a opatfi poradovym
Cislem i, dale se vypocita pravdépodobnost poruseni, napr. ze vztahu [45]

Pr =32 (35)
kde N je pocet vzorka.

Hodnoty se vynesou do soufadného systému, kde je na ose y dvakrat logaritmovana
pravdépodobnost poruseni In (ln L_;Pﬂ ) a na ose x logaritmus napéti Ino.
Diky logaritmickym souradnicim je zavislost témér linearni, smérnice pfimky je hledanym
parametrem m.

Parametr méritka O, je charakteristickd pevnost, pfi které je pravdépodobnost
poruseni 0,6321 [45, 15].

Vliv zatiZzeného objemu

Pravdépodobnost neporuseni (preziti) soucasti o objemu V zatizené napétim o je

dana vztahem [39]:
_ V(o "
PS(V)_eXp{ Vo (O_OJ }l (36)

Pravdépodobnost poruseni

P (V):l—exp{—\f—o(ci]m} (37)

o

V pripadé, Ze napéti neni rozdéleno rovnomérng, ale méni se v zavislosti na misté
v télese (napf. u ohybového namahani), pak je potireba podil integrovat:

Pr=1—exp [—Viofv (aio)m dV] (38)

kde o= 0(x,y,z) vyjadfuje napéti zavislé na misté v télese.
Vyse uvedené vztahy  weibullovy pravdépodobnosti jsou dvouparametrové.
V literature [15] je popsana taktéz 3-parametrova weibullova funkce, kde kromé Weibullova
modulu m a parametru méfitka g, vystupuje také prahové napéti g, (napéti, pfi kterém
je nulova pravdépodobnost poruseni). Vztah pro vypocet pravdépodobnosti je poté dan:
— m
Pr=1—exp [— fV (U U”) dV] (39)

0o

Cim vice je testovanych vzork(, tim presnéji je uréeny parametr m. V pfipadé 10
vzorku je odchylka asi 40%, zatimco pfi 60 vzorcich klesa odchylka na pouhych 10%.

Weibullovo rozdéleni je na rozdil od Gaussova asymetrické.
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3 CiLE PRACE

Zakladnim cilem prace je ziskani informaci o chovani trhliny, ktera neni kolma
k rozhranim keramického laminatu. Bude sledovano, zda dojde k delaminaci, odklonu trhliny
z plvodniho sméru Siteni, popfipadé k jejimu vétveni. V praci budou studovany keramické
laminaty na bazi Al,O; a ZrO,, pfipravené elektroforetickou depozici. Diléim cilem bude
objasnéni vlivu pfitomnosti vnitinich napéti v jednotlivych vrstvach lamindtu na lomové
chovani jak u téles s vrubem, tak i u téles bez vrubu. Stanoveni zakladnich mechanickych
vlastnosti, jakymi jsou modul pruznosti a pevnost v ohybu, bude nezbytné jak pro vrstevnaté
kompozity, tak i pro jednotlivé slozky. Pfesné stanoveni zejména elastickych charakteristik
bude klicové pro stanoveni vnitfnich napéti. RovnéZ seznameni se s metodikami
kvantitativniho popisu struktury, resp. lomovych projevid bude nezbytné k dosazeni hlavnich
cild. K objasnéni zjisténych skutecnosti v ramci experimentalni ¢asti prace bude pfinosné
zvladnuti vybranych pokrocilych technik, jako napfriklad techniky méreni mikrodeformaci
zaloZené na interferencnich obrazcich povrchu (ESPI) zkousenych vzork(, rezonanéni metody
pro stanoveni elastickych charakteristik a 3D rekonstrukce lomovych ploch pomoci laserové
konfokalni mikroskopie. V neposledni radé bude cilem kvalifikované diskutovat o vysledcich
experimentalnich praci na zakladé dikladné literarni reserse.

35



4 EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni ¢ast prace zahrnovala pfipravu zkusebnich vzork(, mechanické zkousky
a naslednou dokumentaci lomového chovani.

4.1 Material

Jako zkuSebni material byl pouzit mikrolaminat slozeny zvrstev oxidu hlinitého
a ytriem stabilizovaného oxidu zirkonicitého, ktery byl pfipraven elektroforetickou depozici
na odboru keramiky a polymer( na Fakulté strojniho inZzenyrstvi v Brné.

Pro pfipravu suspenzi byl pouZit prasek Al,Os; se stfedni velikosti zrn 470 nm (typ
RC-HP-DBM, Malakoff Ind., USA) a ZrO, stabilizovany 3 mol% Y,0s (TZ-3YSE, Tosoh,
Japonsko) o stfedni velikosti zrn 140 nm, isopropanol (p.a., Onex, Ceska republika)
a monochloroctova kyselina (p.a. Penta, Ceska republika ).

SloZeni suspenzi bylo nasledujici: 15 hm. % keramického prasku, 12,75 hm. % kyseliny
monochloroctové a 72,25 hm. % isopropanolu.

Elektroforeticka depozice probihala v elektroforetické cele se dvéma korozivzdornymi
ocelovymi elektrodami o efektivni plose 18,7 cm?, mezi nimiz byla konstantni vzdalenost
26 mm (viz obr. 4.1). Depozit se diky zdpornému naboji ¢astic v obou suspenzich ukladal
na anodé.

stabilizovany
zdroj

.\‘.r :

Obr. 4.1: Schéma elektroforetické cely s elektrodami [30].

Keramicky laminat byl vyroben pfesouvanim elektrod mezi dvéma celami s 80 ml
suspenze o odliSném sloZeni. Depozice probihala pfi konstantnim proudu 5 mA po dobu
pfiblizné 4 hodin. Po vyjmuti ze suspenze byl kompozit pfi pokojové teploté susen asi
24 hodin. Nasledné byl vyzihan pfi teploté 800°C po dobu 1 hodiny (narlst teploty 2°C/min)
a ve vzdusné atmosfére slinut pfi 1500°C (2 hodiny, narGst 2°C/min).

VySe uvedenym postupem byly pfipraveny 3 typy vrstevnatého kompozitu, jejichz
prehled je uveden v tab. 4.1.
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Tab. 4.1: Zkusebni material

. . . tloustka pomér Zbytkova napéti
oznaceni sloZeni pocet vrstev vax
vrstev [um] | tloudték Al,O, Zr0,
H150 a-Al,0; / t-ZrO 150 (75+75) 52,5/53 1:1 -294 +292
(1A/ 12) 2VY3 2 ’ .
1A /27 a-Al,0; / t-ZrO, | 150 (75+75) 26/ 60 1:2 -455 +197
2A /12 a-Al,0; /t-zrO, | 150(75+75) | 52,5/25,5 2:1 -176 +362

Jako referen¢ni materidly byly ddle, taktéz elektroforetickou depozici, pfipraveny
monolity Al,O3 a ZrO,.

lcm

Obr. 4.2: Ukazka slinutého depozitu

4.2 Priprava vzorku

Kvalitni pfiprava vzorkll je nezbytnd pro dosaZeni reprezentativnich vysledkd
mechanickych zkousek. Nejen vzhledem k malym rozmérdm vychoziho materidlu byla
priprava velice naro¢na a zdlouhava.

4.2.1 Rezani

Prvnim krokem bylo nafezani vychoziho materialu na platky o tloustce 1,7 — 2,1 mm.
Rezani probihalo na pfimé kotouéové pile IsoMet 5000 (Buehler, USA) pomoci diamantového
kotouée 15LC (127 mm x 0,381 mm). Rezné podminky byly nasledujici: rychlost
4000 ot./min, rychlost posuvu max 3 mm/min.

Obr. 4.3: Vychozi material s naznacenymi fezy a platky po fezu
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Po narezani platk( nasledovalo prvni rovinné brouseni pro Upravu tvaru. O brouseni
bude podrobnéji pojednano v podkapitole 4.2.2.

Dalsim krokem bylo narezani platk( na tramecky, a to jak rovnobéiné s vrstvami
(obr. 4.5), tak i $§ikmo k nim (obr. 4.4). Uhel y mezi vrstvami a povrchem vzorku se pohyboval
mezi 4 az 20°.

—_ Mmin
. Izmm
f 2m
Y o ,
e """""'tf‘-';f "‘-———)
Obr. 4.4: Schéma fezu Sikmého vzorecku pro zkousku v 4 — bodovém ohybu
|
g —_— ——
Obr. 4.5: Nakres fezu rovného vzorku pro zkousku v 3 — bodovém ohybu

4.2.2 Brouseni

Brouseni probihalo na laboratorni brusce Kompakt 1031 (MTH, CR) na jemném
diamantovém kotouci o zrnitosti 10-20 um. V nékterych pripadech bylo potifeba zbrousit
delaminujici se vrstvy kompozitu jesté pred rezanim, aby bylo mozné vzorek viibec do pily
upnout. Po prvnim fezu byly zbrouseny plochy tak, aby byly vzajemné rovnobéziné a kolmé
k vrstvam. Po dalSim fezani byl trdmecek upraven brousenim do poZzadovaného pravidelného
tvaru. Rozdily vrovinnosti byly vobou pfipadech maximalné 10 um. U téles urcenych
na zkousku pevnosti v3 — bodovém ohybu byly navic zkoseny 2 hrany na tahové strané
vzorku. Kvuli malym rozmérim téles a poZadované presnosti probihalo brouseni vylu¢né
rucné. Otacky brusky se pohybovaly od 150 do 250 ot. / min.

4.2.3 Lesténi

Lesténi bylo uskute¢néno na stejné brusce jako brouseni stim rozdilem, ze byly
vyuzity lestici kotouce. U vSech vzorkd byly nejprve vétsi plochy vylestény na kotouci MD
Dur™ s diamantovou suspenzi DP-Suspension P o velikosti ¢astic 9 um a smacedlem DP —
Lubricant Blue (vSe Struers, Dansko). U téles uréenych pro méreni pevnosti v 3 - bodovém
ohybu byla navic jesté vylesténa tahova strana vzorku véetné zkosenych hran. Toto lesSténi
probihalo na suspenzich o zrnitostech 9, 6, 3 a1 um. Otacky byly vétSinou voleny mensi
nez 200 ot. /min. Pfitlaéna sila byla relativné mald, nebot pfi vétsim zatizeni dochazelo
k vytrhavani zrn. Z tohoto dldvodu byla pfiprava velice ¢asové narocna, lesténi jednoho
vzorku na kotoudi o jedné zrnitosti trvalo pfiblizné 20 minut.
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Obr. 4.6: Ukazka hotovych vzork( pro 3 - bodovy ohyb

4.2.4 Priprava vrubl

Télesa uréend pro méreni lomové houzevnatosti byla opatfena V vrubem (SEVNB).
Vrub byl vyrezan Ziletkou, ktera byla v pravidelnych intervalech natirdna diamantovou
pastou (o zrnitosti 1 um). K pfipravé vrubu byl pouZit jednoduchy stroj, vykonavajici
pfimocary vratny pohyb (Exakt 6010, Némecko). Ziletka byla pevné pfipevnéna k ramu stroje
a drzak se vzorky se vratné pohyboval po pfimce. Hloubka vrubu byla v pribéhu pfipravy
kontrolovana digitalnim dchylkomérem.

Obr. 4.7: Ukazka V vrubu na vzorku 2Z/1A_002

4.3 Zkousky a metodiky

4.3.1 Stanoveni ohybové pevnosti

Pro zkousSku pevnosti v3-bodovém ohybu byly zvoleny tramecky bez vrubu
s vyleSténou tahovou stranou a zkosenymi pfilehlymi stranami (viz obr. 4.6). Méfeni
probihalo na universalnim zkusebnim stroji Zwick / Roell Z050 (Némecko). Béhem zkousky
byly vzorky umistény ve specidlnim ptipravku (viz obr. 4.8 a 4.9), ktery mél vné;si rozestup
opérnych véle¢kld roven 10 mm. Rychlost posuvu pfiniku v, bé&hem méfeni Ccinila
50 um/min. Zkouska byla fizena softwarem pro zaznam a vyhodnoceni dat TestXpert taktéz
od firmy Zwick / Roell. Mikrodeformace télesa v pribéhu zkousky byly snimany pomoci
elektronické laserové interferometrie (ESPI) na zafizeni Q-300 (Dantec Dynamics, Dansko).

Pevnost télesa byla vypoctena z nasledujiciho vztahu [41]:

3-Fpl
O-f - 2-b-h2’ (40)

kde of je lomové napéti, F,, maximalni sila, / vzdalenost podpérnych véleckd, b Sitka
a h vyska télesa.
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Obr. 4.8: Fotografie pfipravku se vzorkem pred zkouskou

Obr. 4.9: Detail pfipravku pro zkousku 3 — bodovym ohybem

4.3.2 Lomova houzevnatost

HouZevnatost byla méfena na télesech opatfenym V-vrubem. Zkouska probihala
na zkusebnim zafizeni Zwick/Roell Z050 v pfipravku pro 4 — bodovy ohyb, jehoZ vnéjsi opory
byly od sebe vzdaleny 10 mm a vnitfni 5 mm. Rychlost posuvu pficniku vp byla 20 um/min.
Na zlomenych télesech byla ze zmérené plochy vrubu vypoétena jeho hloubka a.
HouZevnatost pro 4 - bodovy ohyb byla spoétena podle nasledujiciho vztahu [43]:
F_ $1=S; _ 3va

K¢, sevns TBYW W 2(-a)is

(41)

(3,49-0,68-a+1,35-a?)-a-(1-a)
(1+a?) ’

kde a = %a Y =1,9887 — 1,326 -«

Kic sevws je houZevnatost vlomu, o pevnost vlomu, F zatizeni pfi lomu, B Sifka
a Wvyska zkuSebniho télesa, S;vzddlenost vnéjsSich a S, vnitfnich opérnych valeckd,
a prumérna hloubka zarezu, a relativni hloubka zafezu a Y tvarovy faktor intenzity napéti.
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4.3.3 Dokumentace a analyza dat - konfokalni mikroskopie

Zlomené vzorky byly pozorovany a lomové plochy nasledné hodnoceny
na laserovém konfokalnim mikroskopu LEXT OLS3100 (Olympus, Japonsko).

U vSech zlomenych téles byla vyfotografovana lomova plocha pfi prehledovém
zvétSeni 120x. U Sikmych vzorkl byla provedena dukladnéjsi fotograficka dokumentace.
Na lomové plose bylo vybrdno 6 oblasti, které byly pozorovany pfi zvétSeni 1200x
(viz obr. 4.10). Dale byl ve 2D mddu zaznamendan bocni pohled na trhlinu, a to pfi zvétsSenich
120 a 1200x.

Obr. 4.10: Ukazka fotografovanych oblasti na lomové plose (vlevo je viditelna plocha vrubu)

Analyza namérenych dat

Mikrofotografie lomovych ploch pofizenych pfi zvétSeni 1200x byly hodnoceny
v programu LEXT-OLS, ktery je soucasti konfokalniho mikroskopu. Pfed samotnym mérenim
byly snimky digitalné upraveny (napfiklad byl redukovan Sum). Méreni GhlG probihalo
v modulu ,Analysis’ pomoci funkce ,step measurement’. Krokové méreni umoznilo mérit uhly
v jednotlivych virtualnich fezech vzorku. Vzdalenost mezi jednotlivymi fezy byla rovna 12 um
(na obr. 4.11 je ukdazka péti z nich).

140.000 - |

112.000 -

84.000- e e ]

il Wrgﬂ*“fj’:‘f-v-v‘_/fﬁ
28,000 w P e e
n.uun:\f"_-__‘__f_!#' . . . . . | , )
0.000 51.200 102.400 153.600 204.800 256.000
Obr. 4.11: Ukazky profilt vzniklych virtudlnimi fezy (vodorovné je ZrO,, Sikmo je Al,O3)

V jednotlivych fezech byl méfen odklon trhliny od vodorovného sméru
(viz obr. 4.12). Nutno podotknout, Ze vzorky byly fotografovany ve svislé poloze.

112.000 -

ST Taz

84.000 - i -~ 141

56.000 - = B

S R
13936

Obr. 4.12: Ukdazky méreni uhlu jednoho profilu v programu LEXT
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Trojrozmérné obrazy lomovych ploch byly doplnény fotodokumentaci bocnich
pohledl. Fotografie byly vytvorené taktéZz na konfokalnim mikroskopu, avsak na rozdil
od predchazejicich, v nekonfokalnim 2D maédu. Hodnoceni probihalo v programu Analysis.

Obr. 4.13: Bocni pohled na lomovou plochu

Stejné jako u lomovych ploch byly Ghly méreny smérem od vrubu, tj. ve sméru Siteni
trhliny (u vzorku na obr. 4.13 byl vrub vlevo). Na vySe uvedeném obrazku je déle znazornéno,
které uhly byly méreny. Konkrétné se jednalo o uhly mezi Sitici se trhlinou a rozhranim
(zobrazeno cervené a zelené) a o Uhly mezi sousedicimi vrstvami (modre a riZoveé).

Aby bylo moZné porovnavat chovani trhliny na povrchu a uvnitf vzorku, bylo nutné
sjednotit namérena data. Jako nejvhodnéjsi se jevi popisovat chovani trhliny pomoci jejiho
odklonu na bimateridlovém rozhrani [21]. Z tohoto divodu musely byt dfive namérené uhly
prepocteny dle nasledujiciho obrazku.

Obr. 4.14: Schéma odkldnéni trhliny, analogie k lomu svétla na rozhrani (vrub je vlevo)

Analogicky k lomu svétla je a Uhel dopadu a B Uhel lomu. Indexy popisuji smér Sifeni
trhliny, kde AZ oznacuje smér z Al,O5; do ZrO, a naopak.

Zobr. 4.11 a 4.12 neni patrnd zména Sifeni trhliny v ramci jedné vrstvy. Z tohoto
dlvodu byl vidy v pfislusné vrstvé méren pouze jeden Uhel, takze prepoctené Uhly azaa Baz,
resp. daz a PBza byly totozné. Na povrchu vzorku (pfi bocnim pohledu) byly v nékterych
pripadech Uhly aaza Bza odlisné.
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4.3.4 Méreni modulu pruznosti

Modul pruznosti byl uréovan tfemi metodami, tj. rezonanéni metodou a dvéma
metodami, které vychazely ze zavislosti sily na prahybu.

Rezonanéni metoda

Méreni probihalo na zafizeni GrindoSonic MK5 ‘Industrial’ (J. W. Lemmens, Inc.,
Belgie). Prvnim krokem byla pfiprava, pokud mozno, co nejvétSiho geometricky pravidelného
télesa. Z tohoto divodu byl vybran vzorek laminatu s 200 pravidelné se stfidajicimi stejné
tlustymi vrstvami, ktery byl zbrouSen do tvaru kvadru. K podepreni télesa v normou [40]
definovanych mistech byla pouzita uhlikova vldkna. Do stfedu télesa bylo udereno pali¢kou
zakoncenou ocelovou kulickou o prdméru 2 mm. Tento uder vybudil vlastni frekvenci télesa,
ktera byla systémem GrindoSonic zmérena na 3 desetinna mista a pomoci softwaru GSDATA
pfimo zaznamendna do pocitaCe. Bylo provedeno 10 méreni pro kazdy material. Kontrola
metody byla provedena otocCenim télesa o 90 stupnd, tj. na uZsi stranu a opétovného
provedeni zkousky. Zkouska byla automaticky vyhodnocena v programu EMOD, ktery
pracuje pod systémem Windows.

Stanoveni modulu pruZnosti ze zavislosti sily na korigovaném priihybu

Modul pruznosti nebylo mozno vypocitat pfimo ze zavislosti sily na zaznamenaném
pohybu pfi¢niku béhem ohybové zkousky (kontaktni snima¢ deformace nebyl diky malym
rozmérim vzorku poufZit). Pfi zatéZzovani dochazelo kromé Zadouci deformace vzorku také
k nezadouci a bohuzel mnohem vyraznéjsi elastické deformaci pripravku a stroje. Vysledkem
byl radovy nardst prihybu, a ztoho plynouci pokles smérnice pfimky (potazmo modulu
pruznosti). Poddajnost soustavy byla vypocitana ze zaznamu prihyb — sila vzorku o znamém
modulu pruznosti. Jako referencni vzorek byl vybran nitrid kfemiku (referenc¢ni material
NIST, USA) o modulu pruznosti 314,956 GPa (zméreno rezonancni metodou). Modul
pruznosti je dan smérnici primky vosach o—g, proto musel byt upraven do tvaru
nezohlednujici rozméry soucasti v souradnicich y - F:

o F-13 3
E = - = = X = —:, (42)
€ 4bh3y F  4EDbh3

B _ 103 _ 10-6 .
Y = 2Ebn: 4-314965-2,986-3,9983 4,1597 - 10 F, (43)

Postup korekce pruhybu je patrny z obr. 4.15, kde svétle zelend kfivka zobrazuje
nekorigovanou zavislost celkového prihybu (soustavy vcetné vzorku) na sile.
Pro zjednodus$eni naslednych vypoctl a vzhledem k ocekdvanému linearné elastickému
chovaéni byla tato kfivka nahrazena pfimkou o rovnici y = 3,14 - 10*-F (tmavé zelena). Modul
pruznosti z rovnice (43) je v grafu vynesen modre. Odectenim rovnice zndmého modulu
pruznosti od rovnice pfimky (tmavé zelend) byla vypocitana poddajnost soustavy, kterd je
v grafu zobrazena Cervené. Poddajnost stroje byla popsana nasledujici rovnici:

y = 3.09419-107*-F, (44)
kde y je prihyb a F sila.

Pfi hodnoceni zaznamU ohybovych zkousek laminatl byl proveden opacny postup,
tj. od namérenych dat pohybu pfi¢niku byla odectena poddajnost soustavy a tim byl ziskan
skutecny prahyb.
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Skutecny prihyb vzorku byl prepocitan na deformaci podle nasledujici rovnice:

o 3- -l 4-b-h3-y 6-hy
E=—-—= e . = . (45)
E 2bhz  EB 12
0.2 —
Si3N4
T zéznam Zwick
linearizace nekorigovaného zaznamu
0.16 — —————— predpokiadany prubeh (E=315GPa)
poddajnost zarizeni
E‘ 0.12 —
E
a N
>
<
2
2 0.08 —
0.04 — y=314104"F
y=4,16100"F
N y=3,09-104"F
o971 T 1 " T * 1T " 1T ™ 1
0 100 200 300 400 500 600
sila [N]
Obr. 4.15: Ukazka korekce zaznamu v osach prihyb — sila

Zaznam bylo moZné korigovat pouze u laminatd s pomérem vrstev 1:2 (a 2:1), nebot
pfi zkousce probéhlo predtizeni soustavy pomoci hysterezni smycky do 100 N (viz obr. 4.16 a
4.20). Pri zkouseni laminatli s pomérem vrstev 1:1 toto predtizeni neprobéhlo, takze zaznam
byl ovlivnén postupnym ,,usedanim® prvk(i soustavy, které ovlivnilo naméreny prihyb.
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Obr. 4.16: Zavislost sily na prihybu; v levé ¢asti zaznamu je patrné predtiZeni soustavy
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Stanoveni modulu pruZnosti pomoci metody ESPI

Vypocet modulu pruznosti opét vychazel z namérenych dat pfi zkousce v ohybu.
Pro méreni skutecného prihybu byl pouzZit systém elektronické laserové interferometrie
(ESPI) DANTEC Q-300 (Dantec Danymics, Dansko), ktery vyhodnocuje deformace s presnosti
mensi nez jeden mikrometr.

V prabéhu zkousky byly v urcitych ¢asovych intervalech ukladany snimky, ze kterych
je patrna deformace télesa, popsana prihybovymi ¢arami (viz obr. 4.17).

| i—

— |

— ':"r"!'l;. |  — —r
— "rr"-'ig-.: [ [ . - Eﬁ'.“ﬁ
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Obr. 4.17: Ukdazka deformace vzorku (1Z2A_08b) ve sméru osy y pFi ohybové zkousce

a odpovidajici prihybova cara

Kazdd prahybova ¢ara byla proloZzena vhodnou kfivkou (vétSinou polynomem patého
stupné), na které byly nasledné odecteny minimalni a maximalni hodnoty, jejichZ rozdil byl
hledanym prihybem (viz obr. 4.18).
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Obr. 4.18: Ukazka méreni prahybovych ¢ar
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10

Skutec¢né prahyby byly déle vyneseny v zavislosti na case vytvoreni snimku
(viz obr. 4.19a). Stejné tak byla vynesena sila vzavislosti na Case ohybové zkousky
(viz obr. 4.19b). Eliminaci ¢asovych os pomoci rovnice pfimky byla ziskana zavislost sily
na prihybu, resp. napéti na deformaci. Na obr. 4.20 je Cervené zvyraznéna linearni cast
krivky, jejiz smérnice byl hledany modul pruznosti.

Dantec 30077 Zwick
] namereno T namereno
. y=0,10095-x 250 —
200 —
T ]
o =z
< s 150
> = | predtizeni
2
o
100 —
50 —
0 T I T I T I T I T I T I
0 1 T 1 0 50 100 150 200 250 300
0 20 40 60 80 100 cas [s]
cas [s]
Obr. 4.19: a) Zavislost skutecného prihybu télesa na Case, b) zavislost sily na ¢ase
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Obr. 4.20: Zavislost skutecné deformace na napéti
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5 VYSLEDKY
5.1 Pevnost v ohybu

Pevnost v ohybu byla vypocitana z maximalni sily odpovidajici lomu, odectené
ze zaznamu zavislosti pribéhu sily na ¢ase a z rozmér( zkusebniho télesa, dosazenim do
rovnice (40). Vypoctené hodnoty pevnosti v ohybu pro vsechny typy zkoumanych materiald
véetné vstupnich udajd jsou uvedeny vtabulce 5.1. Pro jednotlivé materidly jsou také
uvedeny priimérné hodnoty a odpovidajici smérodatné odchylky. V zavorkach jsou uvedeny
hodnoty vyrazné se liSici od ostatnich, tzv. outliery. V nékterych ptipadech bylo moiné
vysledovat pficinu z faktografické analyzy lomové plochy (napf. existenci defektu vzniklého
pfi pfipravé zkuSebniho télesa). Pokud byl u daného materidalu zaznamenan vyskyt takové
odchylky (outlieru), bylo provedeno statistické zpracovani i pro soubor hodnot pevnosti
v ohybu s vylou¢enim takové hodnoty.

Tab 5.1: Vypocitané hodnoty pevnostiv 3 - bodovém ohybu
Oznaceni Sitka b [mm] Tloustka h [mm] max sila F (N) Pevnost o [MPa]
2A /17 04a 1,665 2,125 322 719,2
2A/1Z 04b 1,666 1,733 279 784,7
2A /17 05a 1,668 2,148 369 642,0
2A /1Z_05b 1,668 1,696 251 836,4
2A/1Z 08a 1,616 1,419 159 733,0
2A /17 _08b 1,619 1,830 283 783,9
Priimérna pevnost o = 749,9 MPa, smérodatna odchylka s = 61,5 MPa
H150_06a 1,490 2,342 508 932,4
H150_06b 1,471 1,687 236 845,6
H150_07a 1,425 1,396 159 858,8
H150_07b 1,424 1,691 270 994,6
H150_08a 1,483 1,867 300 870,5
H150_08b 1,344 1,707 180 689,4
Priimérna pevnost o = 865,2 MPa, smérodatna odchylka s =93,6 MPa
1A/ 2Z 07a 1,686 2,374 492 776,7
1A/ 2Z 07b 1,685 1,827 395 1053,4
1A /2Z 08a 1,950 2,010 441 839,7
1A /2Z _08b 1,953 1,688 259 698,1
1A/ 2Z 10a 1,801 2,109 585 1095,4
1A /2Z 10b 1,802 2,075 236 (456,3)
Prdmérna pevnost o = 820 MPa, smérodatna odchylka s =215,9 MPa
(po Upravé: o =892,7 MPa, s = 155,6 MPa)
HALLO; 01 1,491 2,080 301 699,9
HALL,O; 02 1,504 2,054 299 706,8
HAI,0;_03 1,552 2,054 303 694,1
HAI,O;_04 1,547 1,957 289 731,7
HAI,O;_05 1,486 2,045 370 (893,1)
HAI,O;_06 1,530 2,039 298 702,7
Prdmérna pevnost o = 738,1 MPa, smérodatna odchylka s =70,31 MPa
(po Upravé: o =707,1 MPa, s = 13 MPa)
HZrO,_01 1,516 2,177 783 1634,7
HZrO,_02 1,507 2,174 676 1423,7
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HzrO,_03 1,571 2,094 693 1509,0
HZrO,_04 1,524 2,117 423 (929,0)
HzrO,_05 1,530 2,078 628 1425,8
HZr0,_06 1,532 1,937 652 1701,5

Prdmérna pevnost o = 1437,3 MPa, smérodatna odchylka s =249,2 MPa
(po upravé: 0 =1538,9 MPa, s = 112,8 MPa)

5.1.1 Weibullovo rozdéleni

Aby bylo moiné porovnavat jednotlivé materidly podle spolehlivosti, byly vyse
uvedené hodnoty pevnosti v ohybu zpracovany statisticky. Pravdépodobnost poruseni byla
vypoctena z nasledujiciho vztahu:

n-0,3

Pr = N+0,4" (46)

kde n je poradové Cislo odpovidajici sefazenym hodnotam pevnosti a N celkovy pocet
namérenych hodnot.

Do statistického zpracovani, stejné jako do grafického znazornéni pevnosti, nebyly
zahrnuty od ostatnich vyraznéji se odlisSujici hodnoty pevnosti (na obr. 6.1 jsou zndzornény
krizkem). V tab. 5.2 jsou uvedeny pfislusné Weibullovy moduly a hodnoty charakteristické
pevnosti.

Tab 5.2: Statistické zpracovani namérenych hodnot pevnosti.
material Weibulldv modul m Parametr méritka o,
2A /17 10,08 781,0
H150 8,23 913,8
1A/ 27 3,81 919,2
Al,O; 43,9 715,2
Zr0, 11,91 1599,5
H150
2A /12 e
1A/ 22
] Zr0,
Al,O,
‘3 T I T I T I T I T I T I
6.4 6.6 6.8 7 7.2 7.4 7.6
In)f
Obr.5.1:  Grafické zndzornéni Weibullovych pfimek
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Vyse vypocitané Weibullovy parametry maji vdaném pfipadé, zddvodu malého
poctu vstupujicich dat, znacné informativni charakter, nicméné dobfe popisuji chovani
jednotlivych materiald. Norma [45] doporucuje provést vice nez 30 méreni pro dokonalé
statistické zpracovani, coZ je 5x vice neZz bylo uskute¢néno. Tento poZadavek nemohl byt
splnén diky omezenému mnoiZstvi experimentalniho materidlu a primarnimu zaméreni prace
na studium Sifeni trhlin sklonénych k rozhrani.

5.1.2 Fraktograficka analyza

Lomova plocha vsech testovanych téles byla zaznamendna ve 3D pomoci laserového
konfokalniho mikroskopu pfi prehledovém zvétSeni 120x. Ukazky lomovych ploch téles
svrubem jsou uvedeny v kapitole 5.4. V této kapitole bude vénovdna pozornost zejména
rozdildm v lomovém chovani téles urcenych pro zkousku pevnosti v ohybu. Na obr. 5.2 a 5.3
jsou uvedeny lomové plochy vybranych téles vyrobenych z monolitického Al,03 a ZrO,.
Trhlina obvykle iniciovala na (pod)povrchovém defektu na tahové strané vzorku (viz detail
inicia¢niho mista na obr. 5.2)

1000.000um

500.000

1920.000um

1440.000

0.000um
960.000

512.000

1024.000
480.000

1536.000

' 192.000um

2560.000um
144.000

96.000

48.000

g
b
35.000um

0.000um 51.200 102.400 153.600 204.800 256.000um

Obr.5.2:  Ukdazka lomové plochy ZrO, a detail mista iniciace trhliny (1200x)
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1024.000 480.000

1536.000
2048.000
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Obr.5.3:  Ukazka lomové plochy Al,O;

850.000um

425.000

1920.000um

1440.000
0.000um %

ey 960.000
512,000

1024.000

430.000

2560.000um

Obr.5.4:  Ukdazka lomové plochy laminatu s pomérem vrstev 1A:1Z

Zlomovych ploch téles pro stanoveni pevnosti v ohybu vrstevnatych keramik je
patrné, Ze k odklonu trhliny ¢astecné dochdazelo. Na lomovych plochach jsou viditelné
jednotlivé stupinky vytvorené odklonem trhliny. Ke staceni trhliny nedochdazelo ihned, jako
tomu bylo u téles s vrubem, ale az po néjakém case, kdy trhlina ztratila ¢ast své energie.

Na obr. 5.5 jsou ukazky vrstevnatych kompozitl s pomérem tloustek vrstev 1:2, resp.
2:1. Stejné jako u téles opatfenych vrubem narUstal sklon (Clenitost) lomové plochy se
vzrlstajicim obsahem ZrO,. Zlomovych ploch je patrné, Ze se trhlina Sifila pomérné
komplikované (jeji ¢elo nebylo rovnobézné s vrstvami) a neni snadné vypozorovat primy
ucinek vnitinich tahovych a tlakovych napéti, jak tomu bylo u téles s vrubem
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Obr.5.5:  Ukazka lomovych ploch laminatl s pomérem vrstev a) 1A:2Z, b) 1Z:2A

5.2 Modul pruznosti

5.2.1 Rezonancni metoda

Pomoci rezonancni metody byl méren modul pruznosti pouze u laminatu s pomérem
vrstev 1:1. U laminatl s pomérem vrstev 1:2 a 2:1 nemohla byt zkouska provedena z dlivodu
prilis malych rozméru vychoziho materialu a z toho pramenici nemoznosti vyroby dostatecné
velkého télesa ve tvaru kvadru. Didvodem nemoZnosti urCeni vlastni frekvence nutné
k vypoctu modulu pruznosti u velmi malych téles bylo frekvencni omezeni pouzitého
zkusebniho zatizeni (vlastni frekvence malého télesa byla pfilis vysoka). U monolitického
ZrO; také nebylo mozné provést méreni modulu pruznosti rezonancéni metodou, a to kvuli
pritomnosti trhlin, které znemoznovaly pfipravu dostatecné velkého zkusebniho télesa.

Lamindt s pravidelné se stridajicimi vrstvami v poméru 1:1

Z laminatu s 200 pravidelné se opakujicimi stejné tlustymi vrstvami bylo vyrobeno
zkusSebni téleso o rozmérech 1,6 x 4,32 x22 mm a o hmotnosti 0,75 g. Z vySe uvedenych
hodnot byla spoétena hustota p, ktera byla rovna 4,93 g/cm3. V tabulce 5.3 jsou vlevém
sloupci zaznamendny zmérené rezonancni frekvence, v pravém sloupci potom odpovidajici
moduly pruznosti. Vtomto pfipadé nebylo kvali pfilis malé tloustce vzorku provedeno
kontrolni méreni na otoceném télese.

Tab 5.3: Moduly pruznosti zméfené rezonanéni metodou pro laminat H200
Frekvence [kHz] Modul pruznosti [GPa]
26,340 307,56
26,336 307,47
26,325 307,21
26,344 307,66
26,341 307,59
26,339 307,54
26,342 307,61
26,335 307,45
26,337 307,49
26,339 307,54

Primérna hodnota modulu pruznosti E vrstevnatého kompozitu s pravidelné
se opakujicimi vrstvami byla 307,51 GPa; smérodatnd odchylka s = 0,12 GPa.
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Referencni vzorek Al,Oz (oznaceny: etalon rey5 A4)

Rozmeéry a hmotnost télesa byly nasledujici: 1 = 33,17 mm, b =3,36 mm, h =2,9 mm,
am=1.2774 g. Z rozmérl a hmotnosti byla spo¢tena hustota p = 3.939 g/cm3.

Tab 5.4: Moduly pruznosti zmérené rezonan¢ni metodou pro Al;03
Sirsi strana Uzsi strana
frekvence [KHz] modul pruznosti [GPa] frekvence [KHz] modul pruznosti [GPa]
26,019 380,55 29,735 379,17
26,017 380,49 29,739 379,27
26,02 380,58 29,743 379,37
26,021 380,61 29,74 379,30
26,023 380,67 29,737 379,22
26,02 380,58 29,739 379,27
26,019 380,55 29,743 379,37
26,023 380,67 29,737 379,22
26,02 380,58 29,739 379,27
26,02 380,58 29,74 379,30

Pridmérna hodnota modulu pruznosti Al,O; mérena pri spravné orientaci vzorku
(lezel na Sirsi strané) byla 380.6 GPa (smérodatnd odchylka s =0.05033). Pfi kontrolnim
meéreni otoceného vzorku (kdyz lezel na uzsi strané) byl modul pruznosti roven 379,3 GPa
(se smérodatnou odchylkou 0.061 GPa).

Referencni vzorek SisN,

Rozméry a hmotnost télesa byly nasledujici: 2,99 x 4 x 45 mm, m = 1.7222g.
Hustota p = 3.199926 g/cm?

4 x 2,99 - Sirsi strana, dle normy 2,99 x 4 - uzsi strana
frekvence [KHz] modul pruznosti [GPa] frekvence [KHz] modul pruznosti [GPa]
19,605 315,13 14,821 314,78
19,606 315,16 14,822 314,83
19,607 315,19 14,82 314,74
19,601 315,00 14,821 314,78
19,606 315,16 14,821 314,78

Pridmérna hodnota modulu pruznosti nitridu krfemiku, ktery byl dale pouzivan
ke korekci zaznamu sila — prihyb, byla 314,96 GPa, smérodatné odchylka s ¢inila 0,18 GPa.

5.2.2 Smésovaci pravidlo

PFi vypoctu se vychazelo z rezonancni metodou zméreného modulu pruznosti oxidu
hlinitého a tabulkové hodnoty modulu pruznosti ytriem stabilizovaného oxidu zirkonicitého,
ktera se vétsinou udava na urovni 210 GPa. Poméry objema jednotlivych slozek byly pocitany
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ze skutecnych tlousték vrstev. Moduly pruZnosti vrstevnatych kompozitli stanovenych
na zakladé smésovaciho pravidla jsou graficky znazornény na obr. 5.7.

1A/ 2Z: E1gaz = 380 - 0,325 + 210 - 0,675 = 265,3 GPa
1A/ 1Z (H150): E1q1, = 380 - 0,498 + 210 - 0,502 = 294,6 GPa
17 / 2A: Epa1z = 380+ 0,673 + 210 - 0,327 = 324,4 GPa
340
n
320
53007
w H

280

n
260 f f T

1A/ 2z 1A/12 2A/1Z

Obr.5.6:  Moduly pruznosti ze smésovaciho pravidla

5.2.3 ESPI metoda

Jak jiz bylo uvedeno v predchazejici kapitole, je tato metoda velmi presna,
mikrodeformace lze méfit s pfesnosti mensi nez jeden mikrometr. Zafizeni je vSak také
znacné citlivé na ruchy z okoli, které mohou negativné ovlivnit zaznam difrakénich obrazc(.
Z tohoto ddvodu musely byt nékteré zaznamy upraveny odstranénim vadnych snimkd.
Nékdy se nepodafilo ziskat dostatecny pocet kvalitnich, po sobé jdoucich snimku
k hodnoceni, a proto nebylo pomoci této metody mozno vyhodnotit vSechny vzorky.

Hodnoceni probihalo podle podrobné popsaného postupu v kapitole 4.3.4. Spocitané
moduly pruznosti jsou uvedeny v tabulce 5.5. a zndzornény na obr. 5.4.

Tab 5.5: Moduly pruznosti vybranych vzorku ziskanych metodou ESPI
Oznaéeni vzorku Modul pruznosti [GPa] S e -
1z2a_04a 331.2 |
1z2a_05b 359.9 g
1z2a_08a 326.1 e
122a_08b 302.6 g | © o
h150_06b 309 w
h150_07b 275.3 e G T
h150_08b 256.4 1 °
1a2z_08b 268.9 °
240 | r T
1A/22 1A/12 20/12

Obr.5.7:  Moduly pruznosti ziskané pomoci ESPI
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5.2.4 Méreni modulu pruznosti pomoci korigovaného prihybu

Metoda zaloZzend na korekci prlUhybu je velmi casto poZivanym postupem
pro stanoveni modulu pruznosti. Tento postup, podrobné popsany v kapitole 4.3.4, byl
aplikovan pouze na vrstevnaté kompozity s pomérem slozek 2:1 a 1:2, kde bylo na zakladé
predchozich zkuSenosti aplikovano dostatecné predtizeni, vedouci k eliminaci vymezovani
vuli a usazovani zatéZzovacich valecka. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 5.6 a na obr. 5.8

Tab 5.6: Moduly pruznosti vypocitané z korigovaného zdznamu
Oznaceni vzorku E [GPa]
1z/2a_04a 189,5 240 7 2
1z/2a_04b 236,8 7 8
12/2a_05a_2 224,5 200 b
12/2a_05b 208 | : °
1z/2a_08a 222 E
12/2a_08b 199 ©,1607 °
- o
la/2z_07a 153,2 I
1la/2z_07b 191,2 120 — o
la/2z_08a 153,6 i
1a/2z_08b 142,7
80 — { |
la/2z_10a 179,4
1A/ 2Z 2A [/ 1Z
1a/2z_10b 118,4

Obr.5.8:  Moduly pruznosti z korigovaného prihybu

Primérna hodnota modulu pruznosti v materialu obsahujicim vétsi podil Al,lz byla
213,3 GPa. U vzorku s vyssim obsahem ZrO, byl priimérny modul pruznosti roven 156,5 GPa.

UZ na prvni pohled je zfejmé, Ze moduly pruznosti vypocitané z korigovaného
zaznamu nedavaji smysluplné hodnoty. Neni mozné, aby modul pruznosti neporézniho
kompozitu byl mensi nez moduly pruznosti slozek, ze kterych se sklada.

5.3 Lomova houzevnatost

Lomova houZevnatost byla stanovena jako vedlejsi produkt zkousky sledujici Sifeni
trhliny sklonéné krozhrani. Jeji stanoveni bylo umoznéno pouzitim zkuSebniho télesa
opatfeného zaostfenym V-vrubem. Vysledky lomové houzevnatosti vypocitané z maximalni
sily a geometrie zkuSebniho télesa podle vztahu (41) jsou uvedeny v ndsledujici tabulce
(tab. 5.7). Statistické charakteristiky pro jednotlivé materidly, vynesené v samostatném grafu
na obr. 5.9, jsou taktéZ soucdsti tabulky 5.7.
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Tab 5.7: Vypocitand houZevnatost pro vsechny Sikmé vzorky
oznaceni slozeni uhel [] F [N] B[mm] | W[mm] | a[um] | K. [MPa-m*?]
1z/2a_01 23: /fooz; 9,8 115,6 1,63 1,97 468 5,66
12/2a_02 23: /fooz; 8,7 89,2 1,68 2,08 545 4,15
1z/2a_03 23: /fooz; 10,5 61,0 1,63 1,66 433 4,12
1z/2a_11 23: /fooz; 4,4 97,9 1,69 2,06 529 4,54

Prdmérnd houzevnatost:

4,6 MPa-mY/? (sméro

datnd odchylka s = 0,63)

50% Zr0O,,

h150 02 | coon | 68 99,8 1,48 2,10 575 5,37
h150_03 ?8; f\'lrzooz; 8,5 82,0 1,50 2,01 555 4,66
h150_04 ?8; f\'lrzooz; 101 | 1290 1,48 2,44 595 5,15
h150_05 ?8; f\'lrzooz; 10,7 68,2 1,50 1,69 398 4,55
Pramérna houZevnatost: 4,9 MPa-m*/2 (smérodatna odchylka s = 0,34)
1a/2z_ 01 g;‘: /fooz; 14,5 105,9 1,22 1,98 378 6,07
1a/2z_04 g;‘: /fooz; 11,0 118,3 1,68 1,97 430 5,32
1a/2z_05a g;‘: /fooz; 19,2 77,2 1,61 1,64 367 4,87
1a/2z_05b g;‘: /fooz; 17,5 82,6 1,61 1,68 392 5,13
1a/22_06 g;; /fooz; 8,3 90,0 1,63 1,65 377 5,65
1/2

Primérna houzevnatost: 5,4 MPa-m

(smérodatna odchylka s = 0,42).

K,. [MPalth'/?]
(02}
J

1A/22

Obr. 5.9:

|
1A/12
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5.4 Trojrozmérna rekonstrukce povrchu

V této podkapitole bude podrobné popsdno chovani trhliny v prabéhu jejiho Sifeni
avzhled lomovych ploch jednotlivych typl zkoumanych laminatl. Na prvni pohled
(viz obr.5.10, 5.12 - 5.14) je patrné, Ze lomova plocha poruseného vzorku SEVNB neni zcela
hladka jak je bézné u monolitickych keramik, ale vykazuje vytvoreni vyrazného reliéfu.
PFi snimdani lomovych ploch byly vSechny sledované vzorky umistény svisle, proto byl sklon
lomové plochy dan vstupnim Uhlem mezi vrstvami a povrchem vzorku a ddle sloZzkou, ktera
byla dana odklanénim trhliny pfes bimaterialové rozhrani.

5.4.1 Laminat skladajici se ze stejného pomeéru slozek

Lamindt zobrazeny na obr. 5.10 mél (mezi vzorky s pomérem slozek 1:1) nejvétsi
vstupni Uhel mezi vrstvami a povrchem, ktery byl roven 10,7°.

850.400um
425.200

1920.000um

\ 1440.000
0.000um

960.000
512.000

1024.000

1536.000 480.000

2048.000
2560.000um k

Obr. 5.10: Ukazka lomové plochy lamindtu s pomérem vrstev 1:1.

170.000um

85.000

192.000um

144.000

96.000

102.400

153.600 48.000
204.800

256.000um

Obr.5.11: a) Detail lomové plochy lamindtu s pomérem vrstev 1:1; b) snimek povrchu
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Na obr. 5.11a je detail obr. 5.10, ktery zobrazuje stfedovou cast vzorku
v nejvzdalenéjsim misté od vrubu. Z detailu lomové plochy je patrné, jak se trhlina Sifi pres
rozhrani. Zména sméru Sifeni trhliny na rozhrani probihd postupné. Na virtudlni hrané
detailu lomové plochy neni vidét ostry skok, ale spiSe oblouk, kterym se trhlina Sifi
pfi prechodu pres rozhrani. Trhlina potrebovala urcity Cas, resp. drahu, aby se mohla stocit
do sméru odpovidajiciho zménénym podminkdm synergie pUsobiciho napéti a zbytkového
napéti v dané vrstvé. Ve vrstvé ZrO, se trhlina stacela kolmo k plsobicimu napéti, zatimco
v tlakové vrstvé Al,Os se snazila stacet do sméru rovnobézného s napétim.

Z porovnani obr. 5.11a a 5. 11b je patrné odlisné chovani na povrchu a uvnitf vzorku.
| presto, Ze je 3D fotografie zkreslena perspektivou, jevi se byt odklon trhliny vyraznéjsi nez
u povrchového snimku. To odpovida namérenym datlim z obr. 5.12.
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0 15 30 45 60 75 90
uhel dopadu o, 05, [°]

Obr.5.12: Uhly dopadl a loma trhliny u laminatu s pomérem slozek 1:1

Na obr. 5. 12 je zndzornéna zména uhlu Sifeni trhliny pfi pfechodu pres bimateridlové
rozhrani. Modré znaky ndlezely vstupnimu uhlu 8,5°, fialové pak uhlu 10,1° a hnédé 6,8°.
Grafu naznacuje, Ze ¢im byly vstupni uhly vétsi, tim byly vétsi také nasledné odklony. Trhlina,
kterd se Siti pod maximalnim uhlem 60° se na rozhrani lomi do Uhlu 15°a naopak (viz fialové
znaky). Kole¢ka umist&na ve vnitfni oblasti grafu byly ziskany z méfeni Ghld na povrchu. Uhly
nameérené na povrchu vzorku vykazovaly vétsi rozptyl, protoze kazdy uhel byl méfen pravé
jednou. Uhly na lomové plode utohoto konkrétniho vzorku byly ziskdny priimérovanim
15 namérenych hodnot.
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5.4.2 Lamindat s pomérem vrstev 2A : 1Z

780.000um

390.000

1920.000um

0.000um "\
512.
1024.000

1536.000 480.000
2048.000

2560.000um

1440.000

960.000

Obr.5.13: Lomova plocha laminatu s dvojnasobnym obsahem Al,O,

UzZ z prvniho vizudlniho pozorovani lomové plochy je patrné, Ze odklon Sitici se trhliny
byl vyrazné mensi nez v predchazejicim pripadé. Nejnizsi uhly dopadu a lomu byly naméreny
v obrazku 5.12 mu nalezi zluté body. Ostatni body se viceméné prekryvaji. Tento prekryv je
ve shodé s podobnymi vstupnimi Uhly, které €&inily 9 az 10.5°. Uhly naméiené na povrchu
lamindtu jsou v grafu zobrazeny kfizky (opét lezi blize stfedové ¢are).

uhel lomu o, o, [°]

thel dopadu a,, 0, [°]

Obr.5.14: Namérené odklony trhlin pro laminat 1Z:2A
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5.4.3 Laminat s pomérem vrstev 2Z : 1A

1600.000

g00.000

1920.000um
0.000um

1440.000

512.000
960.000

1536.000 V G
S

Obr. 5.15: Ukdazka lamindtu s poméry slozek 1A : 2Z a vstupnim Ghlem 14,5°

1024.000

Sklon lomové plochy se jevi byt u lamindtu na obr. 5.15 oproti predchazejicim
nejvétsi. Sklon vytvoreného vrubu a vrstev lamindatu byl sice 14,5°, presto k odklonu trhlin
dochazelo zejména vlivem pusobiciho vnitfniho napéti.

90 —

uhel lomu By, B4 [°]

Uhel dopadu o, 0y, [°]
Obr. 5.16: zmérené Uhly u laminatu 1A : 2Z
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Z polohy bodu vynesenych do grafu na obr. 5.16 je patrné, Ze u tohoto typu laminatu,
s pomérem vrstev 1A : 2Z dochézelo knejvétsimu odklanéni trhliny. Zluté &tverecky
charakterizuji odklanéni trhliny ve vzorku s Sikmosti vrstev 14,5°(viz obr. 5.15), Cervené
¢tverecky - 11°, zelené - 17,5°a modré 19,2°. Uhly méfené na povrchu télesa jsou opét
vyneseny ve stredni ¢asti grafu.
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6 DISKUZE
6.1 Pevnost v ohybu

Lamindtni struktury se pfipravuji zejména kvali zvySeni houZevnatosti komponenty.
Otazkou bylo, jak vrstevnatd struktura ovlivni pevnost materialu. Z obr. 6.1 je patrné,
Ze nejvyssi pevnost byla experimentdlné nameérena na monolitickém ZrO,. Pevnost se
pohybovala kolem 1550 MPa, cozZ byla vice nez dvojndsobna hodnota oproti pevnosti Al,0s.

Nezaujaty pozorovatel by ocekdval, Ze laminatni struktury budou lezet nékde mezi
témito hrani¢nimi hodnotami a Ze se jejich pevnost bude zvysovat s narlstajicim obsahem
Zr0O,. Ve skutec¢nosti tomu tak neni. Pevnost je obecné dana nejslabSim mistem, které se
v daném pripadé bude pravdépodobné nachazet ve vrstvé Al,0s;, proto je také pevnost
celého kompozitu dana pevnosti Al,0s. Z grafu na obr. 6.1 je patrny mirny nardst pevnosti se
zvysujicim se obsahem ZrO, v laminatu. Tento narUst je mozné vysvétlit vzdalenim méné
pevné vrstvy Al,O3 od tahové strany zkuSebniho télesa pritomnosti tlustSi a pevnéjsi vrstvy
(Zr0,). Dalsi pric¢inou snizeni pevnosti nebo zvyseni rozptylu hodnot vrstevnatého kompozitu
mUzZe byt i vyskyt rozhrani dvou vrstev na tahové strané zkusebniho télesa daného malou
tloustkou vrstev (50 pm). Pfitomnost takového rozhrani plsobi jednak vrubovym ucinkem a
také pritomnosti tahovych napéti ve vrstvé ZrO,.

Vzajemné srovnavat pevnosti jednotlivych vrstevnatych kompozitl je vtomto
okamiziku kvali velkému rozptylu dat pomérné problematické. Pro presné vzajemné
porovnani by bylo nutné provést vyrazné vice zkousek a teprve poté chovani statisticky
vyhodnotit. Nicméné, i pfes pomérné maly soubor dat je moZné spolehlivé stanovit trendy
a vyslovit jednoznacny zavér, Ze pro tento typ vrstevnatych material(l se pevnost bude blizZit
pevnosti nejslabsi komponenty systému.
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Obr. 6.1: Pevnosti jednotlivych materiald (kfizkem jsou oznaceny
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6.2 Moduly pruznosti

Do grafu na obr. 6.2 byly vyneseny vSechny moduly pruznosti stanovené tfemi rliznymi
metodami. Na prvni pohled je patrné, Ze moduly pruznosti uréené vSemi diléimi metodami
rostou se vzrastajicim obsahem oxidu hlinitého, ktery ma jak zndmo vy3$si modul pruznosti
nez oxid zirkonicity. Problematickd se jevi pouze absolutni hodnota modulu pruznosti
stanovena jednotlivymi metodami.

400 @8 ®;smedovaci pravidlo
| @—@—®@korigovany pruhyb
350 — &#—~—rezonancni metoda
| H—E—EESP| .
300 — .
T .
(9 250 —
Ll-' =
200 —
150 —
100 T T T I —
1A/ 22 1A/ 22 2A /17
Obr. 6.1: Souhrnny graf vSech zmérenych modulll pruznosti.

Cerné vynesené body vypoctené smésovacim pravidlem mdieme povaZovat
za referen¢ni. Porovname-li s nimi ¢ervené Ctverecky patfici metodé ESPI, zjistime, Ze tato
metoda dava vSeobecné nizsi hodnoty modulu pruznosti, navic se znatnym rozptylem.
Jiz dfive bylo uvedeno, Ze zafizeni Q300 pouzité ke snimani ohybové zkousky ma rozliseni
mensi neZ jeden mikrometr. Takové rozliSeni je vzhledem k bezkontaktnimu méreni 3D
deformacnich poli dostacujici, ale vintencich prihybu malého keramického vzorku
dosahujiciho maximalné 40 um neni pro presné stanoveni modulu pruznosti dostacujici.
Odtud mohla pramenit urcita nepresnost. Kazdopadné oproti prosté korekci prahybl dava
cozZ je pochopitelné diky podstaté metody. Obecné dynamické metody (mezi néz rezonancni
metoda patii) poskytuji wvyssi hodnoty modulu pruznosti neZ metody zalozené
na mechanickém zatéZovani.

Hodnoty modulu pruZnosti, stanovené metodou zaloZzenou na korekci namérené
zatézovaci krivky sily a prdhybu pomoci referencniho méreni jsou vgrafu na obr. 6.2
oznacena modrymi kolecky. Tyto hodnoty zjevné poskytuji minimalni informaci o modulu
pruznosti diky skutecnosti, Ze klesaji pod hodnotu modulu pruznosti méné tuhé komponenty
kompozitu. Hlavni problém pramenil znemoznosti odeéteni skuteéného prahybu, nebot ten
tvoril pouze znacné nepatrnou Cast v zdznamu pohybu pricniku. Dale zavislost prihybu

62



na napéti nebyla zcela linearni, kfivka se postupné zvedala, coZz vedlo k vyssim hodnotam
naméreného modulu pruznosti u vzorkd s vyssi pevnosti (¢im vyssi pevnost, tim vyssi sklon
a linearita kiivky). Uspé$nost této metody by se velmi zvysila, pokud by byl méfen prahyb
primo na zkuSebnim télese, coZ by eliminovalo vétsinu elastické deformace méfici soustavy
zahrnuté do pohybu pfiéniku. Ve zde uvedené konfiguraci se tedy tato metoda méreni
ukazala byt pro dany Ucel zcela nevhodna.

Z pouzitych metod by méla nejpresnéjsich vysledk( dosahovat rezonanc¢ni metoda
(zeleny trojuhelnik na obr. 6.2). Vzhledem ktomu, Ze byl méren pouze jeden vzorek
lamindtu, je obtizné takové tvrzeni dokazat. Takto uréeny modul pruznosti dosahoval
307,5+£ 0,1 GPa. Rozptyl hodnot byl na vynikajici Urovni, samotna hodnota vsak byla asi o
10 GPa vyssi nez by odpovidala smésovacimu pravidlu. Vzhledem k tomu, Ze se modul urcuje
na zdakladé jiného fyzikdIniho principu, mize byt skute¢né vyssi. Otazkou k diskuzi zlstava,
pro¢ takto zmérené moduly pruznosti referenénich materidll (Al,O3, SisN4) byly ve shodé
s tabulkovymi hodnotami. Odpovédi mulZe byt pfitomnost rozhrani ve vrstevnatém
kompozitu a mozné odchylky pfi Sifeni elastickych vin v materidlu obsahujicim stfidajici se
tahova a tlakova napéti. Vzorce pro vypocCet modulu pruznosti z vlastni frekvence jsou
odvozeny prohomogenni télesa. Existuji analyzy provedené u laminatl, ale tato
problematika presahuje ramec této prace.

6.3 Houzevnatost

Na obr. 6.3 jsou hodnoty lomové houZevnatosti vyneseny v zavislosti na sklonu vrstev
ve vzorku. Zavislost neni zcela patrna, ale dalo by se necekané fici, Ze ¢im je uhel natoCeni
mensi, tim je wvy$si houZevnatost. Tento jev je nejlépe pozorovatelny u vzorkd
s dvojnasobnym mnoZstvim ZrO, (tyrkysova kole¢ka na obr. 6.3). Je to znacné prekvapivé,
nebot by se dalo odekavat presné opacné chovani. Pfi nulovém naklonu by se trhlina méla
Sifit viceméné rovné, bez dodatecného rozptyleni energie a tedy by méla dosahovat nizsi
houZevnatosti. Naopak pod vstupnim dhlem 45° byl v literature [21] dokumentovan nejvétsi
odklon trhliny, a proto by se dal oCekdvat také narist houZevnatosti. Tento predpoklad je
ovsem zaloZzen na skutecCnosti, Ze lomova houZevnatost je stanovena pfi Sifeni trhliny.
To vSsak vtomto pfipadé nebylo a nemohlo byt splnéno diky pouzité metodé stanoveni
hodnoty lomové houZevnatosti. Metoda zaloZzend na zatéZovani zkusSebniho télesa SEVNB
umozZiuje pouze stanoveni hodnoty lomové houzevnatosti pfi iniciaci trhliny, nikoliv pfi jejim
Siteni. Tato skute¢nost vede k domnénce, Ze zaleZi na tom, v které vrstvé se Spice vrubu
nachazi. Dalsim faktorem je i sklon vrstev ve vzorku, ktery méni stav napjatosti v okoli Spice
vrubu pritomnosti zbytkovych napéti. Jistym faktorem vnasejicim neznamou do moznosti
presné objasnit vliv naklonu vrstev na lomovou houZevnatost je i jista nerovnobéznost Spice
vrubu s danou vrstvou po celé Sifce vzorku.

Teprve analyza lomovych ploch (tj. projevu Siteni trhliny) objasni, v kterém pripadé se
trhlina vice odklanéla. Pro kazdy material byly provedeny 4, resp. 5 zkousek, coz je prilis
malo pro vyvozeni konkrétniho zavéru. Velikosti houZzevnatosti mohly byt také ovlivnény
kvalitou vrubu, takZe body v grafu na obr. 5.2 mohou byt rozmistény statisticky ndhodné.

Co se tyce samotné houZevnatosti, tak roste se zvysSujicim s podilem ZrO, v laminatu.
Hodnoty se pohybovaly mezi 4 az 6 MPa-mY/2, V porovnani s tabulkovymi hodnotami se
jedna o ocekavany vysledek vzhledem k zastoupeni jednotlivych slozek.
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Obr. 6.2: Zavislost houZevnatosti na vstupnich Uhlech

6.4 Analyza lomovych ploch

Hlavni naplini této prace bylo popsat chovani trhliny pfi prechodu pres materialové
rozhrani v keramickém vrstevnatém kompozitu. Jako nejvhodnéjsi koncept se ukazalo
popisovat Sifeni trhliny v materidlu analogicky k prechodu svétla mezi prostfedimi o rlizné
optické hustoté.

Na zakladé provedenych experimentdlnich praci a vyhodnoceni UhlG
z rekonstruovanych lomovych ploch bylo zjisténo, Ze mira odklonu trhliny je zavisla na
vstupnim Uhlu a dale pak na objemovém podilu jednotlivych slozek laminarniho systému.
Tento poznatek Ize demonstrovat na souhrnném grafu na obr. 6.3. Cim vétsi byl vstupni Ghel
trhliny vzhledem ke kolmici k rozhrani, tim vétsi byl i nasledny odklon. Vzdy ale platilo, Ze
trhliny Sifici se z Al,03 do ZrO, mély tendenci stacet se ke kolmici s rozhranim, zatimco
trhliny Sifici se z vrstvy ZrO, do Al,O3 se stacely smérem k rozhrani.

Dale bylo zjisténo, Ze uvnitf materidlu dochazi k vétSimu odklonu trhliny, nez bylo
pozorovano na povrchu téhoz materialu. Z hlediska stavu napjatosti by se podobné, nicméné
co do charakteru projevi opacné, chovani mohlo projevit vlivem prfechodu ze stavu rovinné
deformace (plsobici uprostifed télesa) na rovinnou napjatost (plsobici u povrchu télesa)
u plasticky se deformujicich material(i. Keramické materialy vykazuji pouze linedrné elastické
chovani, a tudiz ve zméné stavu napjatosti pri¢ina tohoto jevu nelezi. Pfi¢ina tohoto
pozorovaného zdanlivého rozporu v chovani trhliny mlze byt spatfena v pfFitomnosti
zbytkovych napéti, ktera se smérem k volnému povrchu zmensuji, az nakonec zcela vymizi.
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Z této hypotézy Ize vyvodit moZznost stanoveni vlivu existence vnitfnich napéti. Toho
lze tedy dosdahnout porovnanim odklonu trhliny ziskané mérenim na povrchu vzorku a
v objemu vzorku (tj. uvniti lomové plochy).
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Obr. 6.3: Souhrnny graf namérenych uhla.

Problematika vrstevnatych keramickych kompozitl je intenzivné zkoumana. Tato
diplomova prace vychazi, resp. navazuje na odborny ¢lanek [21], jehoZ vysledkem byl mimo
jiné obdobny graf, vytvoreny z dat ziskanych indentacni technikou, jako je uveden na obr.
5.12. Zajimavé proto bylo srovnani vystupu téchto dvou praci. Na obr. 6.4 je zminény graf
(obr. 5.12) doplnén o data namérena v jiz zminéném ¢lanku [21].
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Obr. 6.4: Laminat 1A : 1Z doplnény Uhly zméfenymi indentacni metodou

Uhly naméfené na trhlinach $ificich se z Vickersova vtisku jsou na obr. 6.4 zobrazeny
Cervené a modre. Zelené jsou Uhly namérené na povrchu SEVNB télesa v rdmci této studie.
Sedé jsou Uhly naméfené na lomové plose. Z obrazku je patrné, ie Ghly naméfené na
indentacni trhliné jsou ve shodé s uhly ziskanymi mérenim na povrchu télesa SEVNB. Rozdil
je pouze v rozptylu téchto hodnot, ktery byl u SEVNB téles vétsi. Nutno podotknout, Ze kazdy
Uhel byl na povrchu méfen vidy pravé jednou. PFfi opakovaném meéreni by pravdépodobné
doslo k menSimu rozptylu. V ¢lanku [21] byly ddle zkoumdany SEVNB télesa, u kterych byl
vysloven predpoklad, Ze se trhlina na lomové plose odklanéla vice nez na povrchu. Tento
zavér byl v predklddané praci potvrzen detailnim meérenim rekonstruovanych lomovych
ploch.
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7 ZAVERY

Keramické laminaty na bazi Al,O3 a ZrO,, majici rizné objemové podily jednotlivych slozek
pripravené technikou elektroforetické depozice, byly studovdny z pohledu jejich odezvy
na mechanické namahani. Zejména byla feSena problematika Sifeni trhlin sklonénych
k materidlovému rozhrani v keramickych laminatech.

Konkrétné byly studovany vrstevnaté kompozitni materidly majici pomér obou vyse
zminénych slozek 1:1, 1:2 a 2:1. Aby bylo moZné popsat chovani kompozitnich systému, bylo
nezbytné ziskat znalosti o jednotlivych slozkach.

Na zakladé duikladné literarni reSerse byly navrzeny postupy hodnoceni Sifeni trhlin pres
rozhrani a dale pak metody stanoveni zakladnich mechanickych vlastnosti. Mezi zkoumané
vlastnosti patfil modul pruznosti, pevnost v ohybu a lomova houzevnatost. V teoretické ¢asti
prace je pojednano o keramickych materidlech obecné s detailnim pohledem na kompozitni
materidly véetné metod pfipravy vrstevnatych kompozitli, ddle jsou shrnuty poznatky
o lomovém chovani a mechanismech zhouzevnaténi. V neposledni rfadé jsou popsany
metody charakterizace keramickych material(. Diky charakteru chovani materiall na bazi
keramik bylo nezbytné zminit i statistické postupy umoznujici stanovit spolehlivost téchto
materialQ.

Z dodanych polotovard keramickych materidld byly pripraveny sady zkusSebnich téles
umoznujicich experimentalné studovat chovani téchto material(l. Tato c¢ast prace byla velmi
narocna, a to i asové, jelikoZz nebylo mozné jednoduché zautomatizovani procesu. Celkem
bylo pfipraveno a nasledné testovano 45 zkusebnich téles.

Hlavnim cilem prace bylo stanovit chovani trhliny pfi pfechodu pres rozhrani. Z literatury
jsou znamy ctyri zakladni moznosti: a) trhlina postupuje pres rozhrani beze zmény, b) trhlina
se odkloni, c) trhlina se Sifi po rozhrani — delaminuje a d) trhlina se vétvi. Ve vSech
sledovanych pripadech doslo k odklonu trhliny a k delaminaci ani vétveni nedoslo. Tento fakt
vyplynul z pritomnosti silné vazanych vrstev dané metodou pfipravy laminatu.

zbytkovych napéti a rozdilného modulu pruznosti jednotlivych slozek. Pro sledovani tohoto
fenoménu byla navriena nestandardni zkuSebni télesa umoZnujici Sifeni trhliny pod
zvolenym uhlem smérem k rozhrani. Na zakladé experimentalnich praci bylo zjisténo, Ze mira
odklonu trhliny je zavisla na vstupnim dhlu a dale pak na objemovém podilu jednotlivych
slozek lamindrniho systému.

Vzdy platilo, Ze trhlina Sitici se z Al,O3 do ZrO, se stacela ke kolmici s rozhranim a trhliny Sifici
se z 2r0, do Al,03 vrstvy se stacely smérem k rozhrani.

DuleZitym poznatkem je také fakt, Ze uvnitf materidlu dochazelo k vétsimu odklonu nez bylo
pozorovano na povrchu. Studium tohoto jevu vyznamné podpofily vysledky ziskané z 3D
rekonstrukce lomovych ploch s vyuZitim konfokdlni mikroskopie. Vysvétleni tohoto jevu
zfejmé spociva v pritomnosti zbytkovych napéti, kterd se smérem kvolnému povrchu
zmensuji.

Porovnanim odklonu trhliny ziskané méfenim na povrchu vzorku a vobjemu vzorku (tj.
uvnitf lomové plochy) Ize elegantné rozliSit vliv zplsobeny rozdilnymi moduly pruZznosti
jednotlivych sloZek a vliv zpisobeny zbytkovym napétim ve vrstvach.

Dale byly stanoveny zakladni elastické a pevnostni charakteristiky laminatl, které byly
srovnany s charakteristikami stanovenymi pro jednotlivé slozky. Z porovnani modulu
pruznosti byla ovérena platnost smésovaciho pravidla. Jako nejvérohodnéjsi metoda
stanoveni modulu pruznosti laminatu se jevi dynamicka rezonanéni metoda, kterd
vykazovala velmi maly rozptyl hodnot. Metoda méreni poli deformaci pomoci elektronické
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difrakéni interferometrie vede k podobnym hodnotam modulu pruznosti jako rezonancni
metoda stim rozdilem, Ze vykazuje nasobné vétsi rozptyl hodnot. Metoda zaloZzend na
korekci zatéZovaci krivky na zakladé znalosti chovani referencniho vzorku nevykazovala
uspokojivé vysledky. Byl navrien postup vedouci ke zpresnéni odhadu modulu pruznosti
touto metodou.

Zmérené moduly pruznosti laminatl se mirné liSily shodnotami stanovenymi dle
smésovaciho pravidla. Ddvodem muzZe byt pritomnost rozhrani ve vrstevnatém kompozitu a
mozné odchylky pfi Sifeni elastickych vin v materidlu obsahujicim stfidajici se tahova a
tlakova napéti. Navic vzorce pro vypocCet modulu pruznosti z vlastni frekvence jsou odvozeny
pro homogenni télesa.

Pevnostni charakteristiky lamindtl vykazovaly tendenci blizit se hodnoté pevnosti nejméné
pevné slozky systému a nelze tedy vyuzit sméSovaci pravidlo, jak tomu bylo u modulu
pruznosti. Toto zjisténi je mozné pfipsat na vrub synergii nékolika pfi¢in. Zména objemového
podilu jednotlivych sloZzek laminatu vede k vyrazné zméné velikosti rozptylu hodnot ohybové
pevnosti. Patrny je i mirny ndrdst pevnosti se zvysujicim se obsahem ZrO, v lamindtu. Tento
narlst je mozné vysvétlit vzdalenim méné pevné vrstvy Al,O; od tahové strany zkusebniho
télesa pritomnosti tlust$i a pevnéjsi vrstvy (ZrO,). Zvyseni rozptylu mize byt zplUsobeno
vyskytem rozhrani dvou vrstev na tahové strané zkusebniho télesa, které pusobi vrubovym
ucinkem, a také pritomnosti tahovych napéti ve vrstvé ZrO,.

V praci bylo popsano chovani trhliny sklonéné k bimateridlovému rozhrani u keramického
laminatu a byl zjistén pozitivni vliv vnitinich tlakovych napéti na trajektorii trhliny. Diky
poznatklm ziskanym vtéto praci o Sifeni trhlin a stanoveni zakladnich mechanickych
charakteristik bude jednodussi navrhnout vhodny laminat dle potfeb aplikace.
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9 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

Veliciny
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[-]

[-]
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[mm?]
[MPa]
[MPa]
[MPa]

2

soucinitel délkové teplotni roztaznosti
délka trhliny

pramérna hloubka zarezu
meziatomova vzdalenost

tvarovy faktor

relativni hloubka zarezu

Uhel dopadu

thel lomu

Sitka zkuSebniho télesa

tloustka télesa

Prahyb

tvarovy faktor intenzity napéti
smykova deformace

vzddlenost elektrod

pramérna délka uhlopricek (Vickers)
velikost defektu

dynamicky modul pruznosti

modul pruznosti

modul pruznosti odpovidajici vrstvé
zatéina sila

rezonancni frekvence

maximalni sila

modul pruznosti ve smyku
dynamicky modul pruznosti ve smyku
delsi dhlopficka (Knoop)

vyska télesa

moment setrvacnosti

lomova houZevnatost

vzdalenost mezi podporami

délka vzorku

Weibulldv modul

moment setrvacnosti

ohybovy moment

elektroforeticka pohyblivost
Poissonlv pomér

pocatecni hmotnost ¢astic v suspenzi
poradové Cislo odpovidajici sefazenym hodnotam pevnosti
celkovy pocet namérenych hodnot
Hustota

pGvodni prarez

zbytkové napéti

parametr méritka

tahové napéti
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or [MPa] lomové napéti

T [MPa] smykové napéti
t  [um] pramérna tloustka vrstvy
t [s] cas
AT [K] zména teploty
vi  [m-s] podélna rychlost vinéni
ve [m-s] pricna rychlost vinéni
vV O[] objemovy podil
W [m] vyska
Zkratky

EPD — electrophoretic deposition - elektroforeticka depozice

ESPI - Electronic speckle pattern interferometry — laserova interferometrie

PSZ — partialy stabilized zirconia- ¢astecné stabilizovany ZrO2

SEVNB - single edge V-notch bending specimen - ohybové téleso s V vrubem

ZTA - Zirconia toughned Alumina - Oxidem zirkoni¢itym zhouzZevnatéld korundova keramika
UZ - ultrazvuk
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