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ABSTRAKT

V ramci této diplomové prace byly piipraveny transparentni keramicka télesa na bazi
oxidu hlinit¢tho metodou gel casting nasledovanou piedslinutim do oblasti uzaviené
pérovitosti a naslednym isostatickym lisovanim za tepla. Bylo vyieSeno problematické suSeni
rozmérnych téles pomoci fizené teploty a relativni vlhkosti a pomoci osmotického suSeni.
Diky koloidnimu zpracovani keramickych praski TM-DAR a TM-UF bylo dosazeno téméf
dokonale hutné keramiky pfti velikosti zrna 381 nm, resp. 302 nm. Také bylo dosazeno velmi
vysoké redlné ptimocaré propustnosti 72,3 % pii vlnové délce 632,8 nm a tloust’ce 0,8 mm.
Z mechanickych vlastnosti bylo dosazeno vysokych hodnot tvrdosti HV10 = 22,5 GPa,
lomové houZevnatosti Kic = 3,99 MPam®®, Youngova modulu E = 400 GPa a ohybové
pevnosti 6, 494 MPa.

KLICOVA SLOVA

transparentni keramika, oxid hlinity, gel casting, realna ptfimocara propustnost

ABSTRACT

Alumina based transparent ceramic bodies were prepared within this diploma thesis by
the gel casting process followed by presintering to closed porosity stage with subsequent hot
isostatic pressing. The problematic drying of large bodies was solved by means of careful
temperature and relative humidity control and by osmotic drying. Almost perfectly dense
ceramics were achieved thanks to colloidal processing of TM-DAR and TM-UF ceramic
powders providing a final structure with grain size of 381 nm, resp. 302 nm. High real in-line
transmission of 72,3 % was achieved at wavelength of 632,8 nm and thickness of 0,8 mm.
Among mechanical properties high values of hardness HV10 = 22,5 GPa, fracture toughness
Kic = 3,99 MPam®®, Young’s modulus E = 400 GPa a bending strength o, = 494 MPa were
achieved.
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transparent ceramics, alumina, gel casting, real in-line transmission
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1 UVOD

Jiz od pradavna lidstvo hledalo material, ktery by dovolil svétlu volné prochazet skrze
n¢j bez jakychkoliv ztrat. Tradicné¢ do této skupiny patii rGzné druhy skel. V pribéhu
minulého stoleti k nim pfibylo mnoho druhti polymerti a kone¢né v jeho druhé poloviné také
nc¢které keramiky, predevSim jejich monokrystalické formy. S postupujicim casem
a narustajicimi naroky na termomechanické vlastnosti vSak piestavaly tradicni prihledné
(transparentni) materidly na tyto pozadavky stacit. Pfedevsim se jednd o soucasti pracujicich
za velmi vysoké teploty nebo v extrémné naro¢nych podminkach. VétSina polymert je nad
teplotou 200 °C nepouzitelna, vétsina skel pfili§ kiehkd a mékka v abrazivnich podminkach
a monokrystaly pfili§ drahé a slozité na vyrobu vétsich kusu [1].

Optimalnim feSenim se proto jevi polykrystalické keramiky. VétSina z pouZivanych
polykrystalickych transparentnich keramik ma kubickou miizku, nicméné znacna ¢ast z nich
nedosahuje mechanickych vlastnosti nékterych nekubickych keramik. Vyjimku mezi nimi
tvofi oxynitrid hliniku AION a spinel MgAl,04 [2]. Z pohledu mechanickych vlastnosti se
velmi slibné jevil hexagonalni oxid hlinity Al;Os, ten vSak naopak nedosahoval optickych
vlastnosti vySe zminénych materiald. I pfesto jiz od Sedesatych let hral vyznamnou roli
V oblasti osvétleni. AC¢ pouze prusvitny, umoznil rychly rozvoj vysokotlakych sodikovych
vybojek, charakteristickych svym Zlutym svétlem [3].

Diky vzestupu modernich technologii pfipravy keramiky v poslednich letech bylo
mozné podstatné zvysit optickou kvalitu polykrystalického oxidu hlinitého. Diky vhodné
kombinaci termomechanickych vlastnosti spolu s vysokou transparentnosti a rozumnou cenou
by se mohl stait ndhradou kiehkych skel, drahych monokrystalli ¢i mechanicky
nedostacujicich kubickych polykrystalickych keramik. Mozné aplikace v sobé zahrnuji
prizory vysokoteplotnich zafizeni, prihledné pancife, kryty senzori a emitorti, obaly
vybojek, Sperky a v posledni dob¢ také optické komponenty optickych zatizeni nebo laserd.
Napftiklad z pohledu balistickych aplikaci by bylo mozné pouzitim polykrystalického oxidu
hlinitého podstatné snizit vahu prihlednych panciiti pfi soucasném navySeni balistické
ochrany [4, 5, 6].

Podminkou pro vytvotfeni dostatecné transparentniho materiadlu je co nejmensi pocet
port a jinych mikrostrukturnich komponent, na kterych by mohlo dochéazet k rozptylu svétla.
U nekubického oxidu hlinitého je tfeba také brat v potaz vliv dvojlomu na hranicich rizné
orientovanych zrn, jenZ podstatné snizuje celkovou transparentnost. Velmi slibnou metodou
pro pfipravu transparentni keramiky je v soucasnosti proces gelového liti (v soucasnosti jiz
I v ¢estiné oznacovan nazvem gel casting) doplnény isostatickym lisovanim za tepla. Tento
proces mimo jiné umoznuje koloidni zpracovani keramického prasku a také vyrobu tvaroveé
slozitych soucasti [5].



2 CILE PRACE

Cilem teoretické Casti bylo vypracovani literdrni reSerSe na téma soucasného stavu
poznani transparentni keramiky, jeji pfipravy a vyznamnych zéastupct téchto materialti spolu
sjejich hlavnimi aplikacemi. Obsahem reSerSe bylo také popsani interakce zafeni
S materidlem, bliz§i pfiblizeni v experimentalni ¢asti studovaného oxidu hlinitého a procesu
piipravy metodou gel casting.

Vétsina soucasnych védeckych praci pracuje pouze s malymi transparentnimi disky
0 priméru do 30 mm. Cilem experimentalni ¢asti bylo potvrdit funkénost metody gel casting
a slozitéjsi dily umozni nejen spolehlivé hodnoceni transparentni keramiky, ale 1 jeji vyuziti
Vv piedpokladanych aplikacich.

Experimentalni prace proto zahrnovala tyto dil¢i cile:

1. Ptipravu transparentnich diskt o priméru 40 a 100 mm.
2. Ptipravu kulového vrchliku (krytu) o priméru 115 mm.
3. Hodnoceni struktury a mechanickych a optickych vlastnosti pfipravenych téles.



3 TEORETICKA CAST

3.1 INTERAKCE SVETLA S MATERIALEM

3.1.1 Definice transparentnosti a prasvitnosti

Transparentni keramiku definujeme jako materidl, ktery je schopny nejen dané
elektromagnetické vinéni (0.3 — 10 pm) propoustét, ale jej i béhem jeho pruchodu
nerozptylovat. Transparentnost je Casto také oznaCovana jako prihlednost, tedy lze skrze
material rozeznavat tvary umisténé nejen blizko za vzorkem, ale také ve vétsi vzdalenosti, viz
Obr. 1. Na rozdil tomu prusvitnost dovoluje svétlu materidlem projit, avsak jeho priichodem
se svételné paprsky znacné rozptyli a tim padem nelze pozorovat vzdalené tvary. Nékdy je
mozné u prusvitnych keramik pozorovat tvary umisténé bezprostiedné za vzorkem. Pokud
material nespliiuje vyse uvedené podminky, je oznacovan za neprusvitny [7, 8, 9].

R
PHILIPS

Obr. 1: Rozdil mezi transparentnosti (napravo) a translucentnosti (nalevo)
Transparentnost je nutno vzdy udavat vzhledem k pouzité tloustce vzorku a k vinové
délce pouzitého elektromagnetického vinéni (nejcastéji viditelné a infracervené spektrum).
U vétsiny keramickych materialti transparentnost klesa s narustajici tloustkou, viz Obr. 2.
Materidl mizZe byt oznafen za plné€ transparentni pouze v pifipadé€, Ze transparentnost neni
zavisla na tlouSt’ce zkouSeného materidlu. Hodnota transparentnosti je zavisld na ztratach

zpusobenych rozptylem na drsném povrchu, sekundarnich fazich, pérech a mikrostrukturnich
komponentach s rozdilnym indexem lomu anebo absorpci. [7 - 10]

safir, sklo

Obr. 2: Vliv tloustky a vzdalenosti od pfedmétu na transparentnost



3.1.2 Optické jevy

Oblast elektromagnetického spektra viditelného lidskym okem je oznacovéna jako
viditelné svétlo. Jednd se o oblast vinovych délek v rozsahu od 380 do 780 nm. Pod dolni
hranici se nachazi svétlo ultrafialové s kratSimi vinovymi délkami. Nad hranici 780 se nachazi
infracervené spektrum, které je lidskému zraku skryto, avSak je velmi hojné vyuzivano
Vv technice, napt. u senzori a detektort. U transparentnich keramik je oblasti zajmu spektrum
od 380 do 5000 nm, tedy od 0,38 do 5 pum. VInova délka je funkci rychlosti svétla
a frekvence. Pti pfechodu svétla mezi materialy s riznou optickou hustotou se méni jeho
rychlost, a tedy se musi zménit 1 vinova délka, frekvence zlstava stejna. S tim souvisi jevy
probihajici pti dopadu a prichodu materialem s odlisnou optickou hustotou [11].

Absorbce

Svétlo je materidlem absorbovano, tj. energie svétla je prevedena na vnitini energii
materidlu excitaci vibra¢nich a rotaénich modi atomi nebo energetickym pifechodem.
U transparentnich materiali je absorpce minimalni diky zna¢nému rozdilu mezi velikostmi
excitaéni energie a energie dané vinové délky. V pripadé sjednoceni velikosti téchto energii
by dochazelo k excitaci atomii materidlu, a tedy k absorpci zafeni. K tomuto sjednoceni
velikosti v8ak pro keramické materialy dochazi az ve vzdaleném IR spektru [7, 11].

Lom svétla

Pii pfechodu svétla z jednoho prostfedi do druhého se méni rychlost a vinova délka
svétla. Pomér rychlosti svétla ve vakuu ¢, (vzduchu) a v daném materialu cy je oznacovan
jako index lomu n. Jelikoz nelze dosahnout vyssi rychlosti svétla nez ve vakuu, n bude vzdy
vétsi nez 1 (napf. v poméru se vzduchem n = 1,0003).

CU
n=—

- &)

U kubickych keramik je index lomu ve vSech smérech stejny. Naopak je tomu
U keramik nekubickych, kde se indexy lomu v riznych krystalografickych smérech 1isi. Ve
vétsing€ piipadl se jedna o rozdil mezi hlavni unikatni optickou osou (v této ose nedochazi
k dvojlomu) a ostatnimi osami. V krystalech téchto keramik dochazi k tzv. dvojlomu 4n,
ktery je definovan jako:

An=n,—n,, (2)

kde ne je index lomu svételné viny kmitajici v roviné paralelni k optické ose a sméfujici
kolmo na optickou osu. Zatimco N, je index lomu viny kmitajici v paralelni rovin¢ ostatnich
os a sméfujicich ve sméru optické osy. V praxi dochdzi k tomu, ze dopadajici svazek je pfi
dopadu rozdélen na dva svazky, viz Obr. 3A. Kazdy z téchto paprski je linearné polarizovan
a postupuje jinym smérem. Hodnota An se u jednotlivych keramik lisi od 0,008 u korundu po
0,17 u kalcitu, viz Obr. 3B (uvedené hodnoty jsou maximy) [11, 12].
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Obr. 3: A) Polarizace svétla pii dvojlomu [12], B) dvojlom na monokrystalu kalcitu [11]

Odraz svétla

Na rozhrani dvou opticky rozdilnych materialit mize také dochéazet k odrazu svétla,
ktery je opé€t zavisly na rozdilnych indexech lomu. Odrazivost R; na rozhrani materiald je
definovéana Fresnelovou rovnici:

_(ng—ny)?
= e &

kde n; je index lomu opticky hustsiho prostfedi a n; index lomu prostiedi opticky Fidsiho.
Tedy naptiklad pfi odrazu na rozhrani vzduchu a korundu bude hodnota R; = 0,076, tedy
7,6 %. Naproti tomu pii prechodu mezi dvéma krystaly korundu bude diky nizkému
maximalnimu rozdilu indexd lomi (4n = 0,008) odrazivost pouze 5-10°. Smér odrazeného
paprsku se fidi Snellovym zdkonem odrazu:

ny-sinaq; = n, - sina;,, 4)

kde ni, ny jsou indexy lomu danych prostiedi a a1, az jsou Ghly dopadajiciho a odrazeného
paprsku. Odraz na povrchu materialu je také zavisly na jeho drsnosti. Svétlo bude daleko vice
rozptylovano od hrubého povrchu neZli od povrchu vylesténého, viz Obr. 4 [13, 11].

Dopadajici Odrazeny

Obr. 4: Vliv drsnosti povrchu na odraz svétla [18]




PFiciny ztraty transparentnosti

Mezi prvni piekdzky dopadajiciho paprsku patii rozhrani mezi vzduchem
a materidlem, kde dochazi k odrazu na drsném povrchu. Tento jev lze vyrazné snizit
vylesténim obou povrchi materidlu. Zaroven se tim i vyrazné snizi rozptyl svétla na obou
rozhranich, a proto muze byt tento ztratovy faktor zanedbavan. Dale dochazi k absorpci
svétla, avSak u vétSiny keramik je tato hodnota zanedbatelna [13]. Pii pfechodu z jednoho
zrma do druhého muze dochazet jak k odrazu, tak i K rozptylu. Jak jiz bylo zminéno diive,
odraz na hranicich zrn je vzhledem k ostatnim ztratdm zanedbateln€¢ maly. Velmi vyraznym
ztratovym faktorem je naopak rozptyl a dvojlom na hranicich zrn. Oba souvisi s lomem na
hranicich zrn. Rozptyl se nachazi u vSech materialti, dvojlom pak pouze u nekubickych
keramik. Jak uvadi [13] pti dopadu paprsku pod thlem o = 45° a hodnotou 4n = 0,008, bude
odchyleni paprsku od piivodniho sméru €init 0,28°. Jelikoz musi paprsek projit desitkami az
stovkami zrn (v zavislosti na velikosti zrna a tloustce vzorku), na tuto hodnotu musi byt bran
zietel. Tento jednoduchy model dle Snellova zdkona vSak lze uplatnit pouze u zrn, ktera jsou
vyrazné vétsi nezli vinova délka pouzitého svétla. Pro materialy s velkosti zrna mensi nez
teorie Ize rozptyl a dvojlom na hranicich zrn vyrazné snizit pomoci snizeni velikosti zrn pod
1 pm, jelikoZ se zrno stava pro viny obrazné fe¢eno neviditelnym. To také vysvétluje, pro¢ se
transparentnost se zvysSujici se vinovou délkou zvysSuje. Nelze vsak také opomenout rozptyl na
poérech, na hranicich sekundarnich fazi ¢i jinych necistotdch. Vyrazného zlepSeni lze
dosahnout eliminaci téchto nezddoucich prvkt v materidlu. V ptipadé port a sekundarnich
fazi pak také snizenim jejich velikosti. Celkovy souhrn typickych piicin ztrat transparentnosti
je uveden na Obr. 5[9, 11, 13].

dopadajici paprsky rozptyl zateni
odrazeny na rozhrani
paprsek

rozptyl zareni

odraz / dvojlom .
na poru

na hranici zrm

rozptyl zafeni
/ na precipitatu

rozptyl na
sek. fazi

prosly paprsek

Obr. 5: Schéma typickych pficin ztraty transparentnosti



Zpiisoby méreni transparentnosti

V piipadé¢ meéfeni transparentnosti materidlu je vzdy nutné uvést vinovou délku
pouzitého zareni (nejcastéji 640 nm, tj. vinova délka cerveného laseru) a dale také tloustku
meéteného vzorku. Hodnotu propustnosti lze vSak také pomoci rovnice (2) piepocitat ze
zméfené tloustky na typickou srovnavaci hodnotu (0,8 nebo 1 mm) :

T ](i_f) )

= 0-B|gtg)

kde T, je pfepoctend intenzita, T; ptvodni intenzita, R celkové ztraty odrazem od povrchd,
to srovnavaci tloustka, t; tloustka pii které byla naméfena T;. Existuje nékolik metod
optickych méfeni [5, 14].

Celkova dopredna propustnost - ,, Total forward transmission - TFT “

Celkova dopfedna transmise je méfena pomoci spektrometru vybaveného integracni
kouli, ktera zajisti, ze vSechny pros§lé paprsky budou zaznamenany, tj. budou zaznamenany
jak rozptylené proslé paprsky, tak i pfimo prosly paprsek. Spektrometr je umistén za vzorkem
Vv ramci integraéni koule, viz Obr. 6. Vysledna hodnota zavisi pfedev§im na tloust’ce vzorku t,
odrazivosti R a absorp¢nim koeficientu Caps [13, 15]. Teoretickd hodnota je popisovana
nasledujici rovnici:

Trer = (1 — R)exp(—Cgpst) (6)

S integracni koule
odrazené zafeni

zdroj zatreni

vzorek — stinéni proti
detektor pfimému zafeni

Obr. 6: Schéma metody celkové dopiedné propustnosti

Celkova odrazivost — ,, Total reflection

Metoda celkového odrazu spociva v umisténi spektrometru s integracni kouli pied
vzorek, viz Obr. 7. Je tak mozno kvantifikovat odraz na povrchu spolu se zpétnym odrazem
na porech. Teoreticka hodnota celkovych ztrat zpsobenych odrazy na povrchu Reer. zavisi na
indexech lomu zkouseného materialu a okolniho prostiedi, viz rovnice (7) [13].

2R,

Rieor. = TR, (7)



integracni koule

naklonény vzorek

rozptylené zafeni

zdroj zateni >

pozorovany odraz

stinéni proti
detektor piimému zéafeni

Obr. 7: Schéma metody celkového odrazu

Primocarad propustnost — ,, In-line transmission - IT *

Tato metoda spocivd v métfeni pouze piimo proslych paprski, tedy téch, které jsou
Vv pfimce se zdrojem a nepatii mezi rozptylené paprsky. Nevyuziva se integracni koule.
Spole¢né s nasledujici metodou zavisi daleko vice nez piedchozi dvé na velikosti zrna
a velikosti a po¢tu defekti. Casto byva oznadovana zkratkou IT [13, 15].

3n?An’r
Tir = (1 —R)exp|( — | Caps t—m )t (8)

Redlna primocara propustnost — ,,Real In-line transmission - RIT*

Velmi podobnda metod¢ piimocaré propustnosti, 1iSi se predev§im vzdalenosti
spektrometru od vzorku. Je pozadovan velmi maly dopadovy thel okolo 0,5°, viz Obr. 8.
V soucasnosti povazovana za nejlépe definujici metodu méteni transparentnosti, jelikoz se
nejvice blizi realnému pouziti. S vyuzitim Rayleigh-Gans-Debyeovy teorie [13] je mozno
zjistit teoretickou hodnotu RIT jako funkci parametrii testovaného materialu:

(9)

3mlrAnt
RIT =1 —-R)exp| ————],

/12

kde R znaci celkovou odrazivost materialu, r polomér zrna (teorie nahrazuje zrna koulemi),
An dvojlom, t tloustku a A vinovou délku pouzitého zateni. Limitujicim faktorem pro danou
metodu je podminka malé velikosti zrna, konkrétné musi platit rnAn < wA [13, 15, 16].

odrazené zafeni rozptylené zafeni

zdroj zateni ~Tm d | i Tiem

detektor

vzorek

Obr. 8: Schéma metody realné pfimocaré propustnosti
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3.1.3 Rozdily mezi monokrystalickymi a polykrystalickymi keramikami

Jednim  zhlavnich rozdili mezi monokrystalickymi a polykrystalickymi
transparentnimi  nekubickymi  keramikami  je  anizotropie  optickych  vlastnosti
monokrystalickych keramik, zptsobujici diive zminény dvojlom. U polykrystalickych se
anizotropie jednotlivych zrn navzdjem vyrusi a celd material se tak jevi jako opticky iSotropni.
Vyznamnou vlastnosti kubickych keramickych materidlti je pravé nepfitomnost tohoto
optického jevu, ktery se vyskytuje u transparentnich nekubickych keramik [7, 9].

Dalsim vyraznym rozdilem je pak naro¢nost vyroby monokrystalickych keramik jak
po financ¢ni, tak 1 po velkovyrobni strance. Obcasnou nevyhodou pak miize byt jejich
anizotropie mechanickych vlastnosti v riznych krystalografickych smérech. Jako dalsi
nevyhoda se pak jevi také obtizné zpracovani pro dané pouziti, kdy nékteré materialy mohou
vykazovat vysokou kiehkost [1]. V porovnani se svymi polykrystalickymi verzemi maji mirné
niz§i mechanické vlastnosti, jak ukazuje Tab.1. V tomto piipadé se konkrétné jedna o kubicky
spinel a nekubicky (hexagonalni) Al,Os. Stejné tak i balistické vlastnosti polykrystalti jsou

Cv v o

podstatné lepsi, kde dovoli nizsi prinik stely ¢i velikost fragmenti [2].

Tab.1: Mechanické vlastnosti materialti pro transparentni pancite [2]

Youngiv Lomova 4-bodovy
Material modul Tvrdost houzevnatost ohyb Pevnost v tlaku
[GPa]  HV1[GPa] HV10[GPa] [MPam®?] [MPa]  Staticki{MPa] Dynamicka[MPa]
Spinel 29745 123402 11,0403 1,840,1 253424 29384337 3777+178
monokrystal
Spinel 75 975 12,0-157  120-147 1,7-2,0 150-275  640-885 3500 - 3570
polykrystalicky
Al,Os 425-461 168-174 134-149  24-29  320-360 - ;
monokrystal
AlOs 35y 394 - 14,8 - 20,0 3,6 486-613 3640 - 4105 3817 - 4199
polykrystalicky
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3.2 SOUCASNE MATERIALY

PoZadované vlastnosti

Pozadované vlastnosti pfimo souvisi s pouzitim danych transparentnich keramik. Jiz
Z nazvu je patrné, ze budou pozadovany optické vlastnosti. U vysokoteplotnich svitidel bude
pozadovana odolnost proti vysoké teploté, danému koroznimu prostiedi a vysokému tlaku.
U panciiti pak tvrdost, modul pruznosti, pevnost a nizkd hmotnost. Index lomu bude jednim
z hlavnich parametri pro aplikace souvisejici S optikou, jakou jsou lasery, Cocky nebo
dekorativni pfedméty.

3.2.1 Kubické transparentni materialy

Kubicky oxid zirkonicity ZrO-

Nepatii mezi velmi pevné a tvrdé keramiky, na druhou stranu vSak vyniké vybornou
RIT transparentnosti (A = 640 nm, t = 2 mm, RIT = 65 %) [9] a indexem lomu podobnym
diamantu (nzro2 = 2,2; Ngiamant = 2,47) [1]. Diky tomu se monokrystaly ZrO; vyuzivaji ve
Sperkafstvi jako levnéj$i ndhrada diamantu. Kvili relativné nizkym hodnotdm tvrdosti
(HV10 = 13 GPa), pevnosti (<600 MPa) a houzevnatosti (2,8 MPam®®) se kubicka forma
ZrO;, vyuziva zejména v optice (napt. ¢ocky u fotoaparatll) nebo jako dekorativni produkt.
Tetragonalni forma ma vyrazné lepsi mechanické vlastnosti, ale na druhou stranu vyrazné
niz8i transparenci kvili vyraznéjsimu dvojlomu [1, 7, 9]

Spinel MgAl,O4

Spinelova struktura oxidu hotfe¢natého MgO a oxidu hlinitého Al,O3 tvofi plosné
sttedénou kubickou mitizku FCC. Jako vSechny kubické transparentni keramiky je opticky
isotropni a na rozdil od ZrO; neméd zadné polymorfni fazové premény. Vykazuje
transparentnost v elektromagnetickém spektru od 0,2 - 5,5 um. Dle pouzité metody a kvality
pfipravy dosahuje hodnot ptes 80 % RIT. Pfiprava v tomto pfipadé hraje vyznamnou roli.
jako je HIP nebo SPS. Timto procesem lze ziskat plné transparentni disky o vyrazné tloust'ce,
viz Obr. 9. Uvadéna tvrdost se pohybuje od HV10 = 13 GPa az k 15 GPa [4]. Diky svym
vybornym optickym vlastnostem se pouziva v optickych soucastkach, jako jsou coc¢ky, okna
a kupole pro senzory infraerveného zateni. Pro svou dobrou transparentnost v oblasti
viditelného spektra se vyuZivaji u ochrannych oken senzort letadel, lodi, ponorek a stejné tak
1 u kupoli navadécich systéml raket. Diky svym vyraznym mechanickym a balistickym
vlastnostem je také vhodnym kandidatem pro nepristielna okna pro vojenska vozidla [1, 8,
9,17].
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Obr. 9: Spinelovy disk ptipraveny zpracovanim velmi jemnych prasku [17]

Oxid hovecnaty MgO

Tyto keramiky maji vyjimeéné tepelné a dostacujici mechanické vlastnosti spolu
s velmi vysokym bodem tani (2 852 °C) [18]. Mozné vyuziti se nachazi u infracervenych
oken a ochrannych obaltl riiznych senzort pracujicich za zvysené teploty. Primérna tvrdost se
pohybuje okolo 6,8 GPa [19]. Pfimocara propustnost se pohybuje pro vinovou délku 630 nm
okolo 52 - 55% [19]. Pti pfidani dopantu fluoridu lithného LiF je mozno zvysit
transparentnost v infracervené oblasti az na uroveil monokrystalu, tedy az 80% IT. Tepelna
vodivost se zvysuje s nartistajici velikosti zrna od 47,2 MW™K™ pro 0,8 pm zrna az po
53.5 MW™'K™ pro 199 um zrna [1, 19].

Oxid yttrity Y,03

Ackoliv je nejznamé&j$im pouzitim oxidu yttritého stabilizator u oxidu zirkonicitého,
diky svym dobrym optickym, fyzikalnim a chemickym vlastnostem se jevi oxid yttrity i jako
vhodny kandidat pro transparentni aplikace. Velmi Siroka transparentni oblast (0,2 - 8 um),
tepelna vodivost (13,6 MW™K™ ) a nizk4 tepelna roztaznost se uplatiiuji u vysokonap&tovych
laseri. Mezi dal§i mozZné aplikace patii infracervena okna a diky vysokému bodu tani
(2436 °C [18]) také trysky a jiné zaruvzdorné soucasti. Diky modernim slinovacim
technologiim a s pomoci pfimési ionti kovli vzacnych zemin (La3+,Nd3+) nebo také primési
Li*,Hf*" Th*" 1ze dosahnout transparence az 80 % [20]. Nevyhodou je vy$si cena vychozich
prasku [1, 9, 20].

YAG (Yttrium Aluminate Garnet, Y3Al;50;s)

Dalsim zastupcem kubickych transparentnich keramik je material YAG. Je jednou ze
tii fazi existujicich v systému Y,03 - Al,O3, dalsimi je monoklinicky YAM (yttrium aluminate
monoclinic) a perovskitovy YAP (yttrium aluminate perovskite). Jedna se o fazi bohatou na
Al,O3 sisotropnimi optickymi a tepelnymi vlastnostmi, dobrou tepelnou achemickou
odolnosti a vybornou transparentnosti okolo 85 % [1]. Mimo tradi¢nich aplikaci pro
transparentni keramiky, jako jsou napt. schranky lamp, se YAG velmi Casto, S pouzitim
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rtuznych dopantu (Nd, Ce, Er), pouziva jako material pro vysokonapétové lasery. Nevyhodou
u lamp plnénych halidy je mozna reakce yttria s kovy vzacnych zemin, a tedy snizené korozni
odolnost [1, 3, 9].

AION (aluminium oxynitride, Al,30,7Ns)

Malé mnozstvi dusiku (okolo 5 hm. % [9]) méni romboedrickou krystalickou miizku
¢istétho AlO; na kubickou spinelovou miizku AION. Jedna se tedy o y-Al,0;. Diky
isotropnim optickym vlastnostem mé vysokou transparentnost (okolo 80 % Vv ramci spektra od
UV po IR).V ramci viditelného svétla je tato hodnota o néco nizsi (4 = 600 nm, t = 1 mm,
IT =60 %). Dostateéné hodnoty mechanické pevnosti, tvrdosti a tepelné roztaznosti umoznuji
pouziti jak v komerénich, tak i v obranych aplikacich. Napiiklad pro aplikace zpracovavajici
polovodice, okna riznych skenerli v komeréni oblasti a v piipadé vojenskych aplikaci pak
slouzi také jako transparentni pancitfe, kupole senzorli u vojenskych letadel a navadénych
raket ¢i jako okna pro IR a laserové aplikace. Ukazka komer¢nich produkti z tohoto materialu
je uvedena na Obr. 10 [1, 3, 9, 20].

Obr. 10: Komeréni produkty z materialu ALON™ [21]

Fluorid hofrecnaty MgF

Jedna se o relativné levny keramicky material s nejlepsi transparentnosti v oblasti od
2 - 5 um. Transparentnost ve viditelném spektru je mirn¢ snizena kviili dvojlomu. Kvili velmi
nizkym mechanickych, termomechanickym vlastnostem, nizkému bodu taveni (1261 °C) [18]
a pouze stfedni odolnosti vici tepelnym Sokiim neni vhodnym kandiddtem pro soucésti
pracujici za zvySenych teplot, jako jsou napt. vysokotlaké metal-halidové lampy [22].
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3.2.2 Nekubické transparentni materialy

Tetragonalni oxid zirkonicity ZrO-

Tetragonalni oxid zirkonicCity stabilizovany 3 mol. % Y,03 byva ¢asto oznacovan
zkratkou 3%YZS (z angl. yttria stabilized zirconia). Diky tetragonalni miizce ma podstatné
vyssi pevnost nezli jeho kubicka verze (>900 MPa), stejn¢ tak i lomova houZevnatost je
podstatnd vys§i a piesahuje hodnotu 8 MPam 2 Nejvétsi transparenntnost dosahuje v IR
spektru 3 - 5 um predevsim diky poklesu vlivu dvojlomu . Ve viditelném spektru se IT
pohybuje pod hranici 50%. Mezi mozné aplikace patii predevSim kryty IR senzort a emitorti
[7, 15].

Oxid hlinity Al,O3

Oxid hlinity je jednim z nejvyznamnéjSich zastupct pokrocilé technické keramiky.
Mezi nimi vynik4d svou vysokou pevnosti, tvrdosti, lomovou houzZevnatosti a bodem tani.
Pouziva se v mnoha oblastech od abraziv, obrabécich nastrojii, prisvitnych oballl lamp az po
kloubni nihrady. AvSak kvili svym nepfiznivym optickym vlastnostem nebyl po dlouhou
dobu uvazovan jako idealni materidl pro transparentni aplikace. Svételné paprsky se na
hexagonalni miizce neisotropné ldmou a vyrazné tak snizuji transparentnost. Az s ptichodem
modernich technologii na pfelomu stoleti bylo mozné podstatné snizit velikost zrn a tim
I snizit neptiznivy vliv dvojlomu [23].

V ptirodé se oxid hlinity vyskytuje v krystalické formé ve formé korundu. Jedna se
0 druhy nejtvrdsi minerdl na Mohsové stupnici hned za diamantem. Diky nedokonalostem
Vv krystalické mifizce, pfedevSim pak diky substituénim iontim chromu, zeleza, titanu
a hot¢iku, existuji mnohé barevné modifikace. Nejznaméjsimi jsou domodra zbarveny safir
(Ti) a Cerveny rubin (Cr) [9]. V pfirodni formé jsou nejcastéji pouzivany jako drahokamy,
vumélé pak vmnoha rlznych aplikacich. Napiiklad safirova skla se pouZivaji jako
transparentni skla, umélé rubiny pak jako soucasti laserli. Jedna se vSak predevSim
0 monokrystaly, a tak vyroba vétSich soucasti je technicky slozita a finanéné naro¢na. Jedna
se predev§im o Verneuilovu a Czochralského metodu. Vysledna cena se pak predevsim odviji
od velikosti a v zavislosti na orientaci krystalu ke sméru optické isotropie, viz Obr. 11
[11, 22, 24].

A) 00 B) =
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=#=1mm /
400 / f‘
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Priamér [mm]
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Obr. 11: A) Zavislost ceny safirového skla na priméru a tloust'ce, B) piiklad safirového skla [24]
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Pojmem safir byva v anglické literatufe myslen monokrystal Al,Os. Na rozdil od
polykrystalické verze tedy svétlo nemusi prochazet pies hranice zrn. Diky tomu disponuje
safir vybornou transparentnosti v Sirokém spektru (0,25 - 5 pm). Ktomu je vSak nutno
zachovat spravnou orientaci prochazejiciho svétla, aby nedochazelo k dvojlomu (paralelné s ¢
osou) [22]. Podobné tomu bude i s mechanickymi a fyzikalnimi vlastnostmi, jeZ se budou
vyrazn¢ lisit v zavislosti na orientaci krystalu. U vétSiny vlastnosti je myslena pravé orientace
vhodna pro transparentni aplikace. Tvrdost je kviili nepfitomnosti hranic zrn mirné nizsi nezli
u polykrystalického oxidu hlinitého. VétSinou se jednd o hodnoty v oblasti 17 az 20 GPa.
V mechanickych a fyzikalnich vlastnostech jsou si safir a polykrystalicky oxid hlinity velmi
podobné. Velkou nevyhodou u safiru je vSak jeho kiehkost a tim i podstatné zhorSena
zpracovatelnost. Vyznacného vyuziti nachédzi v prostiedich s vysokym nebo naopak nizkym
tlakem, je odolny jak vic¢i koroznimu prostiedi, tak i proti ptisobeni silnych kyselin. Diky

vysokému bodu tani mtize pracovat v prostiedich s velmi vysokou teplotou piesahujici teplotu
1500 °C [22, 24].

Polykrystalicky oxid hlinity byva casto oznafovan zkratkou PCA (z angl.
polycrystalline alumina). Diky svym vhodnym termomechanickym vlastnostem je vhodnou
nahradou v transparentnich aplikacich, kde ostatni materidly nedosahuji pozadovanych
vysledki nebo jsou pfilis slozité a drahé pro prumyslovou vyrobu. Mezi typické aplikace patii
vysokoteplotni okna a obaly vybojovych lamp [3], transparentni pancite [8], kryty a kupole
pro IR a kombinované senzory ¢i emitory [22]. Dale pak jako optické Cocky a soucasti
lasert [9].

Zakladnim parametrem pro optické vlastnosti je index lomu PCA (n = 1,765), z n¢j je
mozno pomoci rovnice (3) pro odrazivost R; na rozhrani dvou opticky ruznych prostiedi
spocitat teoreticky limit propustnosti Tiy:

_ (np—ny)® (1,765 —1,0003)°

R, = = = 0,07647 %, 10
1™ (ny +n7)? ~ (1,765 + 1,0003)2 % (10)

kde n; (= 1,0003) je index lomu vzduchu, n;index lomu PCA. Daéle je mozno zjistit celkové
ztraty zpusobené vicenasobnymi odrazy R:

2R, 0,07647

= = = 0,
R=17 R, 1+40,07647 0,14207 %, (11)
a tedy:
2n
Tin=(1~R) = ——, (12)
T,, = (1 —0,14207) = 0,85793 ~ 0,86 % (13)
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Teoretickd hodnota pocita s teoreticky dokonalym povrchem, a tak ani u monokrystalu
neni mozno této hranice dosahnout [9]. V zavislosti na adsorpci zafeni dané vinové délky
a tloustce vzorku je mozno urcit dle rovnice (9) hodnotu RIT. Grafické zobrazeni pro
nejcast&jsi hodnoty uvadi Obr. 12.
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Obr. 12: Vliv tloustky vzorku a vlnové délky na hodnotu RIT, 4n = 0,005, velikost zrna 500 nm

Dal8im parametrem, ktery vyrazn€ ovliviiuje transparentnost, je velikost zrna. Obecné
plati, Ze transparentnost se pfi snizujici se velikosti zrna podstatné zvySuje [25, 26], jak také
ukazuje Obr. 13 zjistény pomoci rovnice (9). Totéz se dé&e i Spevnosti v souladu
s Hall-Petchovou rovnici. Podobné je tomu i s tvrdosti, kdy je mozné pii poklesu velikosti
zrna pod hranici 5 um pozorovat jeji znatelny nartist. Pfi¢inou je pfedevsim omezeni pohybu
mechanismi mikroplastické deformace, tedy dislokaci a dvojcat [9]. Vzhledem k ménici se
velikosti zrna je velmi obtizné blize specifikovat mechanické vlastnosti PCA. Literatura se
u transparentnich PCA zabyva spiSe optickymi vlastnostmi. Letmy piehled mechanickych
vlastnosti je uveden v Tab. 2.
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Obr. 13: Teoreticka zavislost RIT na velikosti zrna, An = 0,005, A = 640 nm, t = 0,8 mm
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Tab. 2: Mechanické vlastnosti transparentni PCA

Zdroj  Modul pruznosti E Tvrdost Pevnost Velikost zrna Lomova
[GPa] [GPa] [MPa] [nm] houZevnatost
[MPam®’]

[2] 380 - 394 14,8 - 20 486 - 663 9300 - 600 3,6
[8] 400 20,5-21,5 600 - 700 - -
[11] 405 - 310 - 2-6
[14] - 23-25 - 150 2,9+0,3
[22] 397+10 20-22 804 - 3,5
[26] - 20-21 500 - 700 600 - 500 -

Teoretické hustota PCA je 3,987 g/lcm®. Teplota taveni se pohybuje mezi 2005
a2025°C [18]. Tepelna vodivost a linearni tepelna roztaznost se méni v zavislosti na teploté.
Za pokojové teploty se jedna o hodnoty okolo k = 15 - 29 Wm™K™, resp. a = 7 - 8.10° K*
[11, 22].

Soucasny stav

Vyvoj transparentniho PCA zaznamenal v poslednich patnacti letech vyznamny posun.
Nicméné porovnani vysledkl je znacné obtizné ptredevSim kvili velkému mnozZstvi metod,
kterymi je mozno jej pfipravit. Nejvhodné&jSim zplisobem pro porovnani transparentnosti je
metoda RIT. Nutno pfipomenout, Ze se musi pii porovnavani jednat o stejnou tloustku vzorku
a vlnovou délku. Standardnimi parametry uvadénymi v literatuie je tloustka 0,8 mm a vinova
délka 640 nm. Na Obr. 14 je uveden narist dosazenych vysledkt RIT v poslednich letech.
Jedna se o data z vice druht ptipravy. Obr. 15 uvadi konkrétni nartist hodnot dosazenych
pouzitim pifedslinuti a nasledného HIPu. Obr. 16 pak zobrazuje zavislost velikosti hodnoty
RIT na velikosti zrna spole¢né s teoretickou hodnotou. Grafy jsou odvozeny z dat v piiloze 1.
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Obr. 14: Dosazené experimentalni hodnoty RIT v poslednich letech
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Obr. 15: Dosazené experimentalni hodnoty RIT v poslednich letech pomoci ptedslinuti a nasledného
pouziti HIPu
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Obr. 16: Porovnani teoretické a experimentalni zavislosti hodnoty RIT na velikosti zrna, teoreticka
hodnota pro An = 0,005, A = 640 nm
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3.2.3 Oblasti aplikace a vyuziti

Keramické panciie

Transparentni keramické pancife jsou jednim z nejvyraznéjSich pouziti tohoto typu
keramik. Jejich nej¢astéj$im pouzitim jsou ochranna hledi a prizory, okna obrnénych vozidel
a celni a spodni okna letadel a vrtulniki. Pozadavkem pro keramické pancife je snizZeni
hmotnosti, coz vede ke snizeni provoznich nakladi vozidla. Dale pak také zvySeni odolnosti
proti abrazi, zpisobené odlétavajicimi kaminky a vanoucimi pisky [1]. Soucasné museji
vykazovat dobrou transparentnost i v n¢kolikamilimetrovych tloustkach. Nejcastéji se jedna
0 AION, spinel a v posledni dob¢ i a-Al,O3[9]. Naptiklad 1 - 2 mm vrstva a-Al,O3 dokaze
vyrazné snizit vahu neprustielného balistického kompozitu (vrstvy keramiky, polymert
askla, viz Obr. 17) pii zachovani nebo zvySeni soucasnych vlastnosti [26]. Jednou
predevsim a-Al,O3 s tvrdosti HV10 = 20 - 22 GPa, coz je napiiklad oproti spinelu vyrazné
zlepseni (HV10 = 14 - 15 GPa) [8]. Pii balistickém testovani bylo zjisténo, ze zvySenim
tloustky transparentni keramiky v balistickém kompozitu z1 na 4 mm lze dosdhnout
vyrazného zlepseni vlastnosti, pfedev§im v oblasti od 1 do 2 mm. Pii zvySeni tloustky na 4 az
8 mm je zlepSeni vlastnosti podstatné méné vyrazné. Nejveétsim piinosem ve zvysSeni i€innosti
je zvySena eroze ocelovych jader pouzitych testovacich pruraznych stiel [4, 22, 27].

Struktura balistického kompozitu

Balisticky kompozit sestava ze tii vrstev, kde v jedné vrstvé miize byt i vice nez jedna
komponenta, jejichz tloustka se pohybuje v ramci milimetrs, viz Obr. 17. Dohromady tak
nepiesahuji velikost nékolika centimetrii. Ukolem pfedni vrstvy je co nejvice poskodit
projektil, zvlasté pak tvrdé jadro priraznych stel. Materidlem jadra jsou nejcastéji velmi
tvrdé oceli (850 HV) nebo karbid wolframu (1370 HV) [27]. Aby doslo k poZzadovanému
sniZeni penetracni schopnosti projektilu, je nutno, aby materidl ptedni vrstvy mél vyssi tvrdost
nezli jadro projektilu. Spolu s vysokym modulem pruznosti se podili na otupeni S$picky,
roztfi§téni a nasledné erozi projektilu. Funkci vnitinich vrstev je zpomalit vzniklé tlomky.
Spole¢né se zadni vrstvou zaroven zabranuji rastu trhlin. Nicmén¢ hlavni funkci zadni vrstvy
je dokonale zachytit zbylé fragmenty projektilu a piedchozich vrstev. Materidlem piednich
vrstev je vySe zminénd keramika, vnitfnich vrstev sklo ¢i sklokeramika a nejcastéjSim
materidlem zadnich vrstev polykarbonat. Ke spojeni jednotlivych komponent se pouziva
polymerni film [4, 27].
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tvrdé jadro - WC

predni vrstva - keramika
vnitini vrstva - sklo

podstatné mékci obal - ocel, méd’
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Imm 3x8mm 4mm Imm 3x8mm 4mm

Obr. 17: Struktura balistického kompozitu

Osvétleni

Diky vhodnym tepelnym a mechanickym vlastnostem je transparentni keramika
vhodnym materidlem pro obaly vybojovych svétel. Zde jsou vystaveny vysokym teplotam
a koroznimu prostiedi naplné vybojky. U sodikovych vybojek (Obr. 18) se jedna o teplotu
okolo 1050 °C a prostfedi plynného sodiku (40 kPa). Tento typ je charakteristicky
zlutooranzovym svétlem. U pokrocilejSich metalo-halidovych vybojek dosahuje teplota az
1200 °C, zaroven korozni uroven napln¢ je podstatné vyssi. U tohoto typy se jednd o svétlo
bilé. U bézného pouziti, jako je napiiklad pouli¢ni osvétleni, se povétSinou vyuziva
prisvitnych keramik, jelikoZ neni potfeba transparentnosti. Naopak je tomu u projekénich
lamp nebo automobilnich osvétleni, kde je vysokd transparentnost poZadovana. DalSim
pozadavkem také je dobra zpracovatelnost riznych tvart daného materidlu. Mezi nejb&znéjsi
material patii polykrystalicky a-Al;O3. U bézného prusvitného osvétleni se vyuziva relativné
vysoka velikost zrna, u transparentnich lamp pak sub-um velikost. Mezi dalsi materialy patii
AION, YAG nebo také v posledni dobé oxidy vzacnych zemin Re,O3;(Re = Rare earth,
skupiny vzacnych zemin, napi. Y, Dy) [1, 3, 9, 26].

Obr. 18: Sodikova vybojka [11]
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Lasery

S nariistajicim vykonem laserti bylo nutné piejit od piehiivajicich se monokrystalii
(napf. rubinu) k polykrystalickym keramikam. Ty mohou byt snadnéji vyrabény ve velkych
objemech, ¢imz se snizuji naklady na vyrobu vysokonapétovych lasert. Dalsi vyznamnou
vyhodou je moznost homogenniho dopovani keramiky laserové aktivnimi ionty, napt. Nd.
Vyraznym pozadavkem je kvili vysoké teploté vysoka tepelnd vodivost a nizka tepelna
roztaznost. Nejznaméjsi transparentni keramikou pro laserové aplikace je YAG dopovany
ionty Nd [1].

Dekorativni predméty

Diky vybornym optickym vlastnostem, zejména diky vhodnému indexu lomu, jsou
nekteré transparentni keramiky oblibenym materidlem vhodnym k vyrobé dekorativnich
predmétii. Mezi vyznamné zastupce patii umelé drahokamy a kryci sklicka hodinek ¢i jinych
zatizeni. Diky dopovani je mozno dosahnout Siroké Skaly barev a lesku. Velmi znama je
nahrada drahého diamantu monokrystalem kubického ZrO,, ktery je pro bézné oko
nerozeznatelny od diamantu. V porovnani s nim vSak zdaleka nedosahuje tak vysoké tvrdosti.
Dalsimi ptiklady pak mohou byt rizné barevné modifikace Al,Os3, pfedev§sim umélé rubiny
a safiry [9].

Optické komponenty

Vysoky index lomu transparentnich keramik je vyuzivan u optickych cocek, kde
vyrazng snizuje ohniskovou vzdalenost oproti klasickym sklenénym ¢ockdm. Navic vyrazné
zvySuje odolnost proti poskrabani a narazu. Nejvyrazngjsi soucasnou aplikaci jsou optické
systémy digitalnich fotoaparatti a mobilnich telefond, viz Obr. 19 [1, 9].

C) Transparent ceramic lens (nd=2.08)

lg.'f ' "‘ !4 i ‘ " ‘Cﬂmmw
| %— - -t' —'I-TT - Ul . Focal length

194mm

Transparent Ceramic Lens

Optical glass lens (BK7) (nd=1.52)

Obr. 19: A) Cocka fotoaparatu mobilniho telefonu, B) uspofadani transparentnich keramickych ¢ocek,
C) zmenSeni ohniskové vzdalenosti oproti klasickym ¢ockam [9]; Transparent ceramic lens —
transparentni keramické Cocky, Focal length — ohniskova vzdalenost, Optical glass lens — optické
sklenéné ¢ocky
Kryty detektorii a emitori

Nejsofistikovanéjsim piikladem pouziti jsou kryty navadéciho zatfizeni balistickych
stiel. Vétsinou je u nich poZzadovana dokonald propustnost v IR spektru a alespon ¢aste¢na
transparence ve viditelném spektru. Pti rychlosti Mach 4 mize teplota na vrcholu krytu
presahovat 1000 °C. Vzhledem k hustoté atmosféry bude tlak vyvijeny na kryt nejvyssi ve
vySce 1 km. S nartstajici vySkou a klesajici hustotou atmosféry bude tlak klesat. V okamziku
tésné po startu miZze dochazet k tepelnému Soku, jelikoz se vrchol krytu bude tfenim se
vzduchem ohtivat daleko rychleji nezli jeho okraje [22].
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3.3 PRIPRAVA TRANSPARENTNICH KERAMIK

Naprosta vétSina transparentnich keramik je vyrabéna pomoci pokrocilych procesi
pracujicich s velmi jemnymi prasky. Jednotlivé ¢asti procesti je mozno rozdélit do ne€kolika
skupin, viz Obr. 20. Nejprve je zapotiebi spravna piiprava praSku, coz usnadni nasledné
tvarovani polotovaru. Posléze je nutno z polotovaru odstranit vSechny nekeramické ¢asti, tedy
rozpoustédla, pojidla a dalsi pomocné latky. Dal§imi ¢astmi je slinovani a finalni opracovani
vyrobku.

Ptiprava Tvarovaci Suseni Slinovéni Finalni
prasku procesy operace

)
Suche Postu né
= Mleti prasku = tvarovaci suéerl)ﬁ — PE = Opracovani
metody
— | S — | S — —— —
) ) )
Wolae Vypalovani
= Ptidani aditiv = tvarovaci - VYP el — HP = Lesténi
metody PoJ
— | S — | S — —— —
) )
Plastické || HIP
tvarovani
~— ~—
) )
Vyroba bez
forem G2
~— ~—

Obr. 20: Diagram piipravy technickych keramik

3.3.1 Priprava prasku

Jednotlivé praSky sestavajici z jednotlivych ¢astic pouZivané pro transparentni
keramiku maji nejCastéji velikost Castic pod hranici 1 pum, casto také oznaCované jako
sub-um. K dosazeni pozadovanych vlastnosti vysledného produktu a usnadnéni naslednych
operaci je nutno sledovat charakteristické vlastnosti ¢astic, mezi které se fadi:

o velikost ¢astic,

e distribuce velikosti Castic,

e tvar ¢astic,

e struktura ¢astic

e ahomogenita vicefazovych praSkovych smési.
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Toho je vétsSinou dosahovano pomoci mleti prasku v kulovém mlynu nebo v atritoru za
pritomnosti mleciho média (keramické kulicky). Béhem zpracovani prasku je také mozno
pridat razné latky ovlivitujici spravné rozlozeni a doCasnou pevnost polotovaru, jako jsou
naptiklad surfaktanty, diversanty, pojidla a jiné. Vlivem nékolika faktori dochdzi ke
shlukovani jednotlivych castic do tzv. aglomerati nebo agregatti. Rozdil mezi nimi spociva ve
velikosti pfitazlivych sil a velikosti vzniklych pord, viz Obr. 21. Pti ponechani téchto struktur
by mohlo béhem dalSich procesti velmi snadno dojit vyraznému nartistu zrna, vysoké
pérovitosti nebo az k dutinam a trhlindm, to vSe vedouci k defektnimu produktu. Mezi faktory
zpusobujici aglomeraci patii Van der Waalsovy sily, vodikové miustky (vlhkost), kapilarni
sily, cizi Castice ¢i nechténé predslinuti ¢astic. Mimo Van der Waalsovych sil 1ze vSechny
ostatni eliminovat spravnou syntézou prasku a jejich naslednych skladovanim [28].

Dispergovany systém, pisobi pfevazné odpudivé sily Slabé flokulovany systém, plsobi slabé pritazlivé sily

Koagulovany systém, pusobi silné pritazlivé sily
Agregatovy systém
meziagregatové pory

Aglomerovany systém meziaglomeratové pory

Obr. 21: Priklady rizné slozitych systémi keramickych ¢astic

3.3.2 Tvarovani keramického polotovaru

Hlavnim cilem tvarovaciho procesu je vytvotfeni polotovaru pozadovaného tvaru
z dan¢ho keramického prasku. Mezi dalsi pozadavky patii homogenita struktury polotovaru,
minimalni ndroky na koncové opracovani a co nejmensi pocet a velikost defektti. Tvarovaci
metody mohou byt rozdéleny podle stavu vstupniho materialu do 4 skupin, viz Obr. 22 [28].
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Suché tvarovaci Mokré tvarovaci Plastické Vyroba bez
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Isostatické Piimé lici
lisovéni metody g D
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)
= Tape casting
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Obr. 22: Tvarovani keramického polotovaru

Suché tvarovaci metody

Jednoosé lisovani

Nejjednodussi a nejbéznéjsi metoda tvarovacich procesii spoc¢iva ve stlaceni prasku
pomoci jednoosého lisu, razniku nebo pistu vpevné form¢, viz Obr. 23. Kvuli
nehomogennimu stlacovani v riznych hloubkéach formy neni tato metoda vhodna pro soucasti
S vyraznéjSim rozmérem v ose lisovani, napt. dlouhé svislé valce. Naopak je vhodna pro tenké
pliSky a deskovité soucasti. Nehomogenni hodnota slisovani by mohla ve slinutém télese
zpisobit nezadouci deformace nebo dokonce trhliny. Mirného zlepSeni 1ze dosdhnout pomoci
vicekrokového postupného lisovani [28, 29].

i

prasek +

polotovar

Obr. 23: Princip jednoosého lisovani

25



Isostatické lisovani

Pti této metod¢ je na lisované téleso plisobeno ze vSech sméra stejnym tlakem, tedy
isostatickym tlakem. Praskovy material je uzavien v gumovém ¢i plastovém vaku
pozadovaného tvaru. Skrze néj je aplikovan tlak bud’to pomoci tekutiny, nebo plynu. Podle
toho je také izostatické lisovani dale déleno na metody se suchym a mokrym vakem. V obou
piipadech je forma uzaviena ve vysokotlaké nadobé¢, ve které je skrze dané médium pienasen
tlak na formu. Vzhledem Kk flexibilité¢ materialu forem nejsou tyto metody velmi piesné. Ve
spojeni s presnym obrabénim vSak dokazou produkovat soucasti s podstatné vyssi
homogenitou lisovani nezli je tomu u jednoosého lisovani [28, 29].

Mokré tvarovaci metody

Koloidni suspenze

Pojmem koloidni jsou mysleny castice, které maji alesponn jeden rozmér v intervalu
1 nm — 1 um. Charakteristickym rysem koloidnich systému je obrovska kontaktni plocha mezi
¢asticemi a dispergujicim médiem. Vlivem mezicasticovych sil jako jsou van der Waalsovy
nebo elektrostatické sily, muze dochazet k nezadouci flokulaci, koagulaci a postupné
i k tvorbé aglomerath ¢i agregatd, viz Obr. 21. Ke stabilizaci suspenze je nutno vyvazit vliv
mezicasticovych sil. Jednou z moznosti je elektrostatické stabilizace, jejimZ principem je
vytvofeni elektrostatické dvojvrstvy na rozhrani castice/medium, viz Obr. 24. Souhlasné
naboje se navziajem odpuzuji, ¢imz dojde k dispergaci suspenze. Povrchovy ndboj lze
kontrolovat zménou pH. Dal$i moznosti je stéricka stabilizace, ktera spociva v piidani
polymernich fetézci na povrch keramickych ¢astic. Polymerni fetézce brani koagulaci tim
vice, ¢im jsou delsi, viz Obr. 24. Aby byla stabilizace pln¢ u¢inna, musi byt fetézce pevné
zakotveny na Castici a pokryvat jeji vétsi Cast. Kombinaci téchto dvou metod je
elektrostéricka stabilizace, kdy volné konce polymerti maji naboj. K piiblizeni ¢astic je tedy
nejprve nutno piekonat elektrostatické odpuzovani, az poté se uplatni fyzické odpuzovani
polymera [30, 31].

odpudivé elektrostatické sily

<)

+ + + + X+

- + + -
+ ++ +
+- + + +-
+5 +3 +

_l_
=)

pritazlivé mezicasticové sily

Obr. 24: Princip elektrostatické a stérické stabilizace
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Suspenzni liti

Tato metoda spociva v naliti dobie dispergované keramické suspenze do mikroporézni
formy, tvofené napt. sadrou (Obr. 25). Kapilarnimi silami uvnitt formy je zptisoben podtlak
az 0,1 MPa, coz vede k vysati tekuté slozky suspenze do formy. Keramické ¢astice nemohou
danymi mikropory projit, a tudiz zlistanou usazeny na stén¢ formy. Se zvysujici se tloustkou
usazené¢ho polotovaru se rychlost usazovani snizuje. Po dosazeni pozadované tloustky je
piebytek suspenze vylit ven. Posléze nasleduje vyjmuti polotovaru, kterému vSak predchazi
suSeni formy, tak aby se zvySila mechanicka pevnost. Ze stejného divodu je také mozno
ptidat organicka pojiva (0 - 2 obj. %). Rychlost usazovani je mozno zvysit aplikaci vnéjSiho
zatizeni. Naptiklad pomoci tlaku nebo odstiedivé sily [28, 29].

Obr. 25: Schéma metody suspenzniho liti

Primé lici metody

Zakladnim principem téchto metod je transformace tekuté keramické suspenze do
pevného tvaru bez odstranéni rozpoustédla. Stabilni suspenze je nalita do neporézni formy,
kde dojde ke konsolidaci pomoci gelace (Obr. 26). Ta muze byt jak fyzikalni, tak chemické
podstaty. Fyzikalni spoc¢iva ve vytvotfeni fyzikéalnich vazeb mezi jednotlivymi keramickymi
Casticemi, jednad se predevS§im o plsobeni Van der Waalsovych sil. U podstatné silnéjsi
chemické gelace dochdzi k chemické reakci mezi Casticemi nebo rozpuSténymi aditivy.
Nejvyznamnéj$im zastupcem je gel casting, ktery pracuje s polymerizaci monomert
rozpu$ténych v suspenzi. Tato metoda bude podrobnéji popsana v kap. 3.4. Obecné je nutné
pfipravit dobfe dispergovanou suspenzi s vysokym podilem keramického praSku, pfiméfené
nizkou viskozitou pro usnadnéni liti a shomogennim rozlozenim, pokud mozno bez
pfitomnosti plynnych fazi. Pfed odlitim je vhodné odfiltrovat velké aglomeraty a organické
necistoty. V prubéhu tuhnuti je vhodné minimalizovat vné&jsi vlivy, jako jsou napiiklad
vibrace, tak aby se dosahlo snizeni a zamezeni velkych heterogenit a hustotnich gradientt
[28, 29, 30].
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liti suspenze gelace vyjmuti z formy polotovar

Obr. 26: Obecny princip ptimych licich metod

Tape casting

Tato metoda se pouzivd k vytvofeni tenkych keramickych vrstev. Zakladnim
principem je nanaseni keramické suspenze na nosny povrch (nejcastéji tenky organicky film),
kde je pomoci piesného nastroje rozprostiena do pozadované tloustky. V suspenzi pro tuto
metodu se mimo keramickych ¢astic a rozpoustédla nachazeji také pojidla a plasticizatory,
které zvySuji pevnost a flexibilitu vysledného polotovaru. U nejznaméjsi ,,doctor blade*
metody se keramické suspenze nanasi na tenky film, ktery se prubézné odviji smérem ke
hradlu, to pak keramickou suspenzi stla¢i do pozadované tloustky. Pfi nasledujicim suseni se
odpaii rozpoustédlo a vytvoii se polymerni matrice s pravidelné rozptylenymi keramickymi
casticemi. Diky vysoké flexibilité je moZzno tenké platy roziezat do pozadovanych tvart.
Tloustky takto vyrobenych plati se mohou pohybovat v intervalu od 10 do 1000 um [28, 29].

Plastické tvarovaini

Do této skupiny patii predev§im injekéni vstiikovani a extruze. Obé metody jsou
odvozeny z plastikaiského primyslu. Princip téchto metod spociva v deformaci smési
keramického praSku a aditiv, tak aby se dosahlo plastického chovani smési. Zaroven vSak
musi byt vysledny polotovar dostate¢né tuhy [28, 29].

Injekcni vstrikovani

U této metody se vyuziva piedev§im vlastnosti termoplastické pojiva, nejcastéji smesi
polymeri a voski. Ta je smichdna s keramickymi casticemi a dal§imi aditivy zlepSujicimi
vysledné vlastnosti. Nasledné je tato smés zgranulovdna pomoci pistového ¢i Sroubového
extrudéru. Vytvorené granule jsou v dalSim kroku nejcastéji nasypany do Sroubového Sneku
injek¢éniho vsttikolisu, kde pomoci zvySené teploty a tlaku Sneku dojde ke zplastizovani
smési. Dal§im krokem je vtlateni smési do formy pomoci pistu. Tato metoda je vhodna
pfedevS§im pro masovou vyrobu malych a komplexnich soucasti. Velkym omezenim je vSak
maximalni tloustka stény 10 mm [28,29].

Extruze

Princip extruze se prakticky neli§i od principu granulace pro injekéni vstfikovani.
U Snekového extrudéru je navic mozné misit jednotlivé slozky piimo ve Sneku a tak uSetfit
Cas i naklady. Vysledny tvar polotovaru zavisi na tvaru trysky [28, 29].
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Vyroba bez forem (Solid free-form fabrication)

Jak uz nazev napovida, tyto metody se odlisSuji od predeslych nepotiebnosti formy.
Vétsinou spocivaji ve vytvareni jednotlivych vrstev daného polotovaru za pomoci CAD/CAM
systému. Pocitacovy model je virtudlné rozdélen na jednotlivé vrstvy, které jsou postupné
vrstveny danou metodou na sebe. Tyto metody se také casto oznacuji nazvem ,rapid
prototyping*. Mezi nejznaméjsi zastupce patii 3D tisk, stereolitografie (Obr. 27), selektivni
laserové slinovani a dalsi [28, 29, 30].

pohyb v osach X,Y

laser

platforma polotovar

pohybujici
sevose 7

tekuty |
polymer

Obr. 27: Jednoduché schéma principu stereolitografie

3.3.3 SuSeni a odstranovani aditiv

Nezli je mozno prikrocit ke slinovani je nutno odstranit vSechna aditiva, ptidana ke
zlepseni tvarovani a konsolidaci (zhutnéni) polotovaru. Patii mezi n¢ predevsim rozpoustédla
(napf. voda), pojidla (napf. polymerizované monomery), plasticizatory a dalSi pomocné latky.

Vysous$eni rozpoustédla je mozno rozdélit dle rychlosti prubéhu do tii etap, viz Obr.
28: stadium konstantni rychlosti, stadium prvniho zpomaleni a stadium druhého zpomaleni.
V prvnim stadiu lze fici, Ze rychlost vypafovani Ve neni zavisla na Case a 1ze popsat rovnici:

Vg = kg (py — Do), (14)

kde ke je faktor zahrnujici teplotu, geometrii polotovaru a tok plynu, p, nasyceny tlak par
a pa parcialni tlak par nad kapalinou v okolni atmosféte. V tomto stadiu dochazi k transportu
kapalin skrze kapilarni sily smérem k povrchu, kde dochazi k vypafovani, jez probiha pravé
jen na volném povrchu. Celkové dochazi ke smrstovani polotovaru a diky odvodu kapaliny
zZ polotovaru dochazi k pfesunu ¢astic, a to az do okamziku jejich vzajemnému kontaktu, kdy
dojde k jejich uplnému zabrzdéni. V momentu, kdy se vSechny Castice vzajemné dotykaji,
dojde kuplnému zastaveni pohybu ¢astic. Tento bod se oznacuje jako kriticky objem
kapaliny.

29



40 I I I I 008

35 F -
Critical liquid content
~— 30 ¢ 40.06 —
= £
o} 25| Wet %’
o body ;
€ 20} 40.04 <
5 5
@ 15 ] 5
= 0]
% 10 | ) 4002 w
> Shrinkage x
5 -
0 40
| 1 1 1
0 10 20 30 40 50

Liquid content (%)

Obr. 28: Stadia prib&hu suseni [28]; Volume shrinkage — objemové smr§téni, Liquid content — kapalny
obsah, Rate of drying — rychlost suseni, Dry body — suché téleso, Drying — suSeni, Critical liquid
kontent — kriticky objem kapaliny, Wet body — mokré téleso, Shrinkage - smrsténi

Poté nasleduje stadium prvniho zpomaleni, kdy dochdzi k pfesunu rozhrani
kapalina-para smérem z povrchu do polotovaru. Diky vys$imu kapilarnimu napéti dochazi
k pfesunu kapaliny z vétSich pori do mens$ich. Ty zustavaji plné nasycené a dochazi
k nerovnomérnému vysouseni této oblasti. Jeji velikost zavisi na rychlosti vypafovani a na
rozloZzeni kapaliny. Po urCitém case dochazi k vytvofeni izolovanych kapes kapaliny
a k iplnému zastaveni odvodu kapaliny. Nastava stadium druhého zpomaleni. Odstranéni
zbylé kapaliny poté probihd skrze vypafovani uvnitf polotovaru a difuzi pary skrze ngj
smérem k povrchu.

V ptipad¢ jemnozrnnych polotovarti nebo polotovarti s vétsi tlouStkou stény je
Vv prvnich dvou stadiich rychlost vypafovani vyssi nezli transport kapaliny v télese. To muze
zpisobit nerovnomérné rozdéleni kapaliny a tim padem i vznik nenasycené povrchové vrstvy
a nasycen¢ho centra polotovaru kapalinou. To vede ke vnitinim napétim, ktera mohou
zpisobit vznik zkiiveni nebo prasknuti polotovaru. Dal§im defektnim faktorem jsou také
kapilarni sily ptisobici okolo nasycenych malych port, jez jsou obklopeny velkymi prazdnymi
pory [28, 29].

Odstranénim pojiv je mySleno odstranéni vSech aditiv, jako jsou polymerni pojiva,
plasticizatory a dispersanty. Jednd se o neméné dlleZitou soucast piipravy transparentni
keramiky. Velky vliv ma naptiklad u injek¢éniho vstfikovani, kde je hlavnim omezujicim
faktorem velikosti a komplexnosti polotovaru, jelikoz nelze zajistit bezpecné odstranéni vSech
aditiv v pfijatelném case.
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Vzhledem ke své jednoduchosti a univerzalnosti je nejpouzivanéjs$i metodou tepelné
odstraniovani pojiv. VéEtsSina pojiv sestava z vice rizné slozitych molekul a jejich odstranovani
muze probihat tfemi mechanismy.

Prvni mechanismus se uplatituje pfedevsim u malych molekul a jedna se o difuzi skrze
material a jejich nasledné vypatfeni. VEtSi polymery je nutno nejprve pomoci tepelné
degradace rozstépit na mens$i molekuly. Ty stejné jako v piedchozim piipadé difunduji
k povrchu nebo k rozhrani kapalina/plyn, aby se zde mohly vypafit. V pfitomnosti kysliku
muze dochazet k degradaci polymerniho pojiva na povrchu polotovaru. Vzniku
degradované¢ho polymeru uvnitf polotovaru je zabranéno diky rychlé difuzi kysliku
k nedegradovanému polymeru na povrchu anebo difuzi degradovaného polymeru smérem
K povrchu. Vypafovani malych molekul je podstatné rychlejsi nezli jejich difuze nebo difuze
degradovanych polymert. Je tedy nutné citlivé kontrolovat rychlost ohfevu, aby nedochazelo
k dosaZeni bodu varu téchto molekul a tim padem k jejich vypateni uvnitf polotovaru. Velké
mnozstvi vzniklého plynu uzavieného uvnitt poért by mohlo zplsobit vytvoreni defektt, jako
jsou bubliny, puchyiky a trhliny [28, 29].

3.3.4 Slinovani

Slinovani je zakladnim kamenem ptipravy pokrocilé keramiky. U jinych druhii
keramiky, jako jsou hrn¢ifské a sanitarni keramiky mluvime spiSe o vypalovani. V obou
ptipadech se jedna o nevratny proces, pii kterém se za zvySené teploty snizuje povrchova
energie vypalovaného polotovaru. Pfi teplotach pohybujicich se okolo 0,5 - 0,9 Ty, dochazi
diky transportu hmoty na atomarni trovni ke spojovani jednotlivych ¢astic do jednoho celku.
Hnaci silou je snizeni povrchové energie volnych keramickych ¢€astic, kdy jejich povrch ma
vys$i energii nezli hranice zrn slinuté keramiky. Celkovou zménu povrchové energie lze
popsat nasledujici rovnici:

AYSIS) = AySI~SSS + ySIAS, (15)

Sg—>SS

kde y* zna¢i energii rozhrani mezi pevnou latkou a plynem (Castice prasku), Ay rozdil
energii rozhrani mezi ¢astici/vzduchem a zrmem/zrnem (y*- y*), S povrch pivodnich &astic,
AS pak zmenSeni povrchu hrubnutim &astic. Slinovani je zndzornéno &asti rovnice Ay S,
hrubnuti zrna pak y*4S. Jelikoz cela rovnice pojednava o snizovani energie, vSechny ¢leny

rovnice jsou zaporné. Graficky je tato rovnice popsana na Obr. 29 [28, 32].
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Obr. 29: Grafické znazornéni ptisobeni hnaci sily [28]

Hrubnuti zrna je vétSiné piipadl povazovano za nepfiznivy jev, jelikoz zpusobuje
zhorSeni vlastnosti, jako jsou tvrdost, pevnost, odolnost proti opotifebeni a opticka
transparentnost.

U pokrocilych keramik je primarnim mechanismem transportu hmoty pii slinovani
difuze. Na zaklad¢ difuzni trasy ji mizeme rozdélit do n€kolika skupin. Ty jsou schematicky
naznaCeny na Obr. 30 Prvni tii mechanismy Vedou ke tvorbé kréku bez zhutﬁovéni

vvvvvv
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Obr. 30: Mechanismy transportu hmoty [29]

Difuze patii do skupiny tepeln¢ aktivovanych procesii, slinovani tedy probiha za
zvysenych teplot. Dle zavislosti relativni hustoty na teploté a ¢asu mizeme slinovani rozd¢lit
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do né¢kolika stadii. V prvnim stadiu dochazi k tvorbé kr¢ki mezi jednotlivymi casticemi
polotovaru, jak je vidét na Obr. 31. Spojenim ¢astic dochazi ke zvySeni pevnosti a k mirnému
smrsténi polotovaru. Ve druhém stadiu hovotime o tzv. stadiu oteviené porovitosti, kdy pory
tvoti kontinudlni sitovi a svym tvarem uvnitf polotovaru pfipominaji porézni houbu.
Pribézné dochazi ke zmenSovani polomérii jednotlivych vélcovitych porti a k jejich uzavirani.
Zaroven diky tomu dochézi k vyraznému smrsténi a tim padem i zvySeni relativni hustoty.
Tteti stddium je oznacovano jako stadium uzaviené porovitosti, vSechny pory jsou nyni
izolovany od ostatnich. Pfechod mezi druhym a tfetim stadiem je téZko stanovitelny. O stadiu
uzaviené porovitosti hovorime zhruba od 95% relativni hustoty [11, 28].

100%TD | .......................................... :, ........................................ i ................................................
Green body i 1st sintering stage ian sintering stage | 3rd sintering stage
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Obr. 31: Stadia porovitosti [28], relative density — relativni hustota, temperature (time) — teplota cas,
green body — polotovar, 1 sintering stage — prvni slinovaci stadium, necks’ formation — tvorba krékd,
2" sintering stage — druhé slinovaci stadium, open porosity — oteviena pérovitost, 3" sintering stage —
tieti slinovaci stadium, closed porosity — uzaviena porovitost

Metody slinovani

Ackoliv je velka ¢ast vlastnosti slinutych soucasti dana jiz vlastnostmi polotovaru, pfi
slinovani je mozno vhodnym nastavenim proménnych (teplota, vydrz na teploté, tlak aj.)
zlepsit vysledné vlastnosti. V zavislosti na vnéjS$im tlaku se metody slinovani déli na metody
bez pouziti vn&jsiho tlaku a na metody s asistenci vnéjsiho tlaku [11, 28].

Beztlake slinovani

V angl. oznacované jako PS (pressure-less sintering). Jedna se o jednoduchou a levnou
metodu S moznosti ménit teplotu a typ pecni atmosféry v zavislosti na dané peci. Vyraznym
zlepSenim této metody je pouziti dvoukrokového slinovani, kdy v prvnim kroku je polotovar
slinut za podstatné zvySené teploty do oblasti nad 75% teoretické hustoty, poté v druhém
kroku nésleduje pokles na vyrazné nizsi teplotu a vydrz az do plného slinuti. Diky této zméné
teploty nedochazi k vyraznému ristu zrna, ktery je nezadouci [11, 28].
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Slinovani s asistenci tlaku

Aplikovany tlak vSak vyrazné pfispiva ke hnaci sile slinovani, coz umoziuje dosdhnout
vysokych pozadavkid kladenych na high-tech keramické aplikace, jako jsou napf.
transparentni keramiky. V zéavislosti na pisobicim tlaku délime metody na isostatické (ze
vSech stran ptisobi stejny tlak) a na uniaxialni (stejny tlak pusobi v jedné ose) [11, 28].

Isostaticke lisovani za tepla

Metoda z literatury znama jako HIP (z angl. hot isostatic pressing) spociva v ulozeni
piedslinutého polotovaru (do stadia uzaviené porovitosti, aby plyn nemohl vnikat do pora) do
tlakovatelné pece, kde je tlakujicim plynem vétSinou argon, aby nedochazelo k nezddoucim
reakcim. Keramicky polotovar je za zvySené teploty stlacovan okolnim plynem (za zvySené
teploty se plyn roztahuje, ¢imz dochazi ke zvyseni tlaku). Diky spole¢nému ptlisobeni obou
téchto faktorti je mozno se velmi pfibliZit teoretické hustoté, tedy snizit pocet a velikost
defektti na minimum. Relativni hustota ptesahuje 99,8% teoretické hodnoty. Velkou vyhodou
tohoto procesu je moznost slinovat rozméroveé naro¢né soucasti [1, 23, 28].

Lisovani za tepla

U procesu V literatufe znamého jako hot pressing (dale jen HP) je tlak vyvijen
mechanicky pomoci pistu a ptisobi v jeho ose. Zarovenn je mozno polotovar i tvarovat, ale
pouze v rozmezi, které mu umozni tvar pistu. Vysledkem jsou tedy nejcastéji disky ¢i valcové
vzorky. Vzhledem ke zvySené teploté je nejpouzivanéjSim materidlem formy grafit pro svou
vybornou odolnost proti creepu a vysokym teplotdm. Vyhodou tohoto procesu je mimo nizsi
cenu také moznost pfeuspotfddani Castic v pocatecnich fazich slinovani. Pti vysokém tlaku
dochazi k potlaceni riistu zrn a k iniciaci plastické deformace, coz ve svém disledku zpisobi
eliminaci pord na trojmezi zrn [1, 28].

Slinovani pomoci plasmového vyboje

Relativné novou metodou je slinovani pomoci plasmového vyvoje, z anglického spark
plasma sintering (dale jen SPS). Princip metody spociva v kombinaci jednoosého lisovani
spole¢né s ohfevem pomoci prichodu elektrického pulsu, jenz zplisobuje vznik Joulova tepla.
Z casoveho hlediska se jedna o nejrychlejsi proces, na rozdil od PS, HP a HIP probihajicich
v fadu hodin, SPS probihd v fddu minut. Diky tomu prakticky nedochazi ke hrubnuti zrn.
S vyssim tlakem vSak mize dochézet k nezddouci zméné barvy polotovaru, s vyssi rychlosti
pak k nedokonalému slinuti napt. v okrajovych oblastech vzorku [1, 28, 33]. S prodluzujicim
se ¢asem slinovani mize dochazet k nezadouci kontaminaci uhlikem z grafitové formy [34].

Findlni operace

Posledni operaci je pfipadné zpracovani a lesténi vzorku. BrouSeni vzorku je velmi
narocné, jelikoz material je nyni tvrdy a kiehky. Vylesténim vzorku se snizi rozptyl svétla na
povrchu na minimum a popiipadé se odstrani povrchové defekty.
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3.4 GEL CASTING

Gel casting patii do skupiny pifimych licich metod, které vyuziva principy pievzaté
Z polymerniho pramyslu. Prvni aplikace pro keramické materidly byly poprvé popsany
v devadesatych letech minulého stoleti [35]. Tento proces se v soucasnosti vyuziva pii vyrob¢
soucasti s vysokymi pozadavky na kvalitu zpracovani, mechanické a optické vlastnosti
a pfedevsim u tvarové slozitych dilt. Pfikladem mohou byt rotory turbin, na kterych byla tato
metoda uvedena do technické praxe [36].

3.4.1 Princip gel castingu

Obecny princip spociva ve vytvoreni polymerniho sitovi, které v sobé pevné zachyti
keramické castice. Vzesly polotovar ma dostate¢nou manipulacni pevnost i pfi velmi malém
obsahu organického pojiva. V ptipad¢ dikladné piipravy suspenze se v polotovaru nachazi
jen minimalni mnozstvi heterogenit a defektl. Navic si svou homogenitu oproti jinym
metodam zachovava v celém objemu télesa [35, 36].

Na pocatku celého procesu stoji zakladni suroviny: keramicky prasek, rozpoustédlo
(nejcastéji voda), disperzant, organické monomery, iniciator polymerizace a katalyzator
podporujici iniciaci, jak je vidét na Obr. 33. Do roztoku monomerd a disperzantu
Vv rozpoustédle je postupné za dikladného michani pfiddvan keramicky prasek. Tésné pied
odlévanim do formy je do suspenze pfidan iniciator s katalyzatorem. Monomery jsou vétSinou
zastoupeny dvéma typy, zakladnim linearnim monomerem S jednou dvojnou Vvazbou
mezi zékladnimi monomery by vytvotila pouze dlouhy linedrni polymer, pfidanim situjiciho
monomeru vznikne zadouci zapletené polymerni sitovi. Inicidtorem je myslena molekula
obsahujici volné radikdly, pomoci kterych §t€pi dvojné vazby a iniciuje tak radikalovou
polymerizaci, viz Obr. 32. V zavislosti na teploté, koncentraci monomera a typu iniciatoru se
miuze doba gelace a jeji vysledek podstatné lisit [29, 36].

energie L.
R e RM o [niciace
RM,, e +M ——> RM, .1 * Propagace
RM,,  +M;, ¢« —— RM, ., Terminace

Obr. 32: Schéma radikalové polymerizace
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3.4.2 Monomery

Uplné prvni dvojice monomert sestavala z linearniho akrylamidu (AM) a situjiciho
methylenbisakrylamidu (MBAM). Vzhledem k vysoké toxicité byl vSak akrylamid nahrazen
dimethakrylat (PEGDMA), hydroxomethylakrylamid (HMAM) a N-vinyl pyrollidon (NVP),
viz Obr. 34. PEGDMA muze také slouzit jako sit'ujici monomer. Mezi typické kombinace
patii MAM a MBAM vV poméru 2:1 az 6:1, MAM a PEGDMA v poméru 1:1 az 3:1. Jako
iniciator vétSinou slouzi peroxodisiran amonny (APS, z angl. ammonium persulfate). Dalsi
viz [37]. Katalytickou funkci zastava vétSinou tetramethylethylendiamin (TEMED).
NejcastéjsSim rozpoustédlem je voda, jelikoz se vyznacuje nizkou viskozitou. Spolu
s keramickym praskem tvoii dostatecn¢ tekutou suspenzi. Obsah prasku v suspenzi by mél byt
co nejvyssi, avSak nesmi se podstatné zvysit viskozita suspenze. Obecné se jedna o hodnotu
okolo 50 obj.%, ktera zarucuje dostate¢nou tekutost a zabihavost suspenze. Dal§imi moznymi
rozpoustédly jsou organicka rozpoustédla, u kterych vSak mohou nastat komplikace pti
likvidaci jejich organickych zbytka [29, 36, 37].

0 CH; 0 o o
7 N/ I [
/CH — c\ /c —c\ cH, c - . i
CH, NH, cm” N \CH/ \m{ 4 \NH 4 \CH/ ‘
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Obr. 34: Ptehled strukturnich vzorcti pouzivanych monomeru, aktivatoru a katalyzatoru

3.4.3 Priibéh gelace

......

.....

upravy. Naopak v druhé fazi, kdy dochazi k polymeraci, se viskozita pomalu zvysuje spolecné
s teplotou. Rychlost reakce je zavisla na teploté, a jelikoz se jedna o exotermicky proces, tak
se s ub&hlou dobou podstatné zrychluje [29].

37



Pii gelaci by mélo byt vyuzito dusikové atmosféry, jelikoz v prostiedi s kyslikem
dochazi k terminaci radikalové polymerizace v povrchové vrstvé. I malé mnozstvi kysliku pfi
snizeném tlaku zpisobi vytvoreni lehce odloupnutelné vrstvy, viz Obr. 35 [27, 38].

Vacuum m

Obr. 35: Vliv atmosféry pti gelaci na povrch vzorku [32], Air - vzduch, vacuum - vakuum

Jak uz bylo zminéno v kap. 3.3.3, suseni a vypalovani pojiva je kritickym krokem
Vv ptipravé pokrocilych keramik. Nejvétsim problém je rovnomérné suSeni v celém objemu
polotovaru. V pribéhu suSeni mohou vznikat mezi jednotlivymi oblastmi tahova napéti, ktera
mohou vyustit az v praskani. K nejvétsim gradientim vlhkosti uvnité polotovaru dochazi
v prvni fazi suSeni. Jednou z moznosti, jak jejich tvorb& zabranit je pouziti kontrolované
susici atmosféry, ktera udrzuje konstantni teplotu a velmi vysokou relativni vlhkost.
Doporuc¢ovana hodnota se pohybuje pies 90 %, pificemz je nejlépe setrvat na téchto
parametrech az do okamziku, kdy dojde k zastaveni pokluzu keramickych castic. Poté je
mozno suseni urychlit bud’to snizenim relativni vlhkosti, nebo zvysenim teploty. Nejcastéji se
vyuziva kombinace obou mozZnosti. Snizovani vlhkosti, resp. zvySovani teploty by mélo byt
postupné alespont v n€kolika krocich. Dal§i moznosti omezeni praskdni je zvySeni pevnosti
zgelovaného polotovaru pomoci zvétSeni obsahu monomert. Jelikoz vSak zvySeni objemu
polymerniho sitovi vyrazné ovlivni permeabilitu vody skrze polotovar, nejsou v tomto
piistupu zadné vétsi uspéchy[28, 36, 37].

VysuSeny polotovar obsahuje pouze nizky obsah pojiva, jehoZz obsah se pohybuje
okolo 4 hm. %. Pojiva se za zvySené teploty postupné rozpadaji az na oxid uhli¢ity a vodu.
dosaZeno az za teploty 800 °C. Spaliny pfitom vyuZivaji cest vzniklych odpafenim vody. Po
uplném odstranéni pojiva spolu keramické ¢astice drzi diky pisobeni Van der Waalsovych sil,
v nékterych piipadech diky mirnému naslinuti [5, 36].

Formy pro gel casting jsou vyrabény z pfevazné levnych materialti jako je hlinik, sklo,
polyvinylchlorid (PVC), polyetylen (PE), polystyren (PS), vosk, popfipadé¢ také z jinych
kovu. Hlinik, pfedevsim v eloxované formé, je vybornym materialem pro formy v primyslové
vyrob¢ s vétsim poctem kusi. Eloxovana vrstva propujcuje hliniku zvySenou otéruvzdornost
a také napomaha snadné&jSimu vyjmuti polotovaru z formy. Skla a polymery jsou pievazné
pouzivany v laboratornich podminkach. Stény forem jsou vétSinou opatieny latkou
podporujici vyjmuti polotovaru. Tvar forem je limitovan pfedev§im moznosti dané¢ho
materidlu. Pro velmi slozité¢ tvary se vyuziva voskovych forem, kde je vosk po odliti
rozpustén [29, 36].
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Pouzité materialy

Pro pro piipravu transparentni keramiky byly zvoleny vysoce Cisté keramické prasky
0-Al,0; TAIMICRON TM-DAR a TM-UF (TAIMEI CHEMICALS, Japonsko). Cistota
praskii pievysuje hodnotu 99,99 %. Mémy povrch prasku byl 13,8 m?g™, resp. 17,6 m?g™.
Stfedni velikost ¢astic se pohybuje okolo hodnoty 100 nm, resp. 90 nm. Pro podporu
slinovani byl zvolen spinel Baikalox S30CR (Baikowski, Francie) s mémym povrchem
29 m*g™.

Pii ptipravé keramickych suspenzi bylo vyuzito linearniho monomeru (methakrylamid,
dale jen MAM) a situjiciho monomeru (methylenbisakrylabmid, dale jen MBAM) od firmy
Sigma Aldrich, Némecko. Jako disperzant byl vyuzit Dolapix CE 64 (Zschimmer & Schwarz,
Némecko). Pro iniciaci polymerizace byl pouzit roztok peroxodisiranu ammoného
(ammonium persulfate, dale jen APS), taktéz od firmy Sigma Aldrich, Némecko.

4.2 Priprava keramickych vzorki

SloZeni keramické suspenze

Pro vSechny suspenze byly pouzity monomery MAM a MBAM v poméru 4:1.
Z monomeru byl pfipraven vodny roztok v poméru 15 hm. % monomerid a 85 hm. %
deionizované vody. Mnozstvi piidaného disperzantu odpovidalo 1 hm. % pouzitého
keramického prasku. Ten byl pfidan v mnozstvi rizném pro TM-DAR (47,5 obj. % suspenze)
a pro TM-UF (43,72 obj. % suspenze). Jako iniciatoru bylo vyuZzito vodného roztoku APS
(5hm. % APS, 95 hm. % deionizované vody) s upravenym pH (= 8,5). Davkovani bylo
zvoleno v poméru 1,08 pl na 1 g dané suspenze.
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Postup pripravy keramické suspenze

Ptiprava 15 hm. % vodného roztokd monomeri MAM a MBAM v poméru 4:1.

Pro pozadovany objem keramické suspenze byl vypocitan hmotnostni pomér vodného
roztoku polymert a keramického prasku.

Vypoctené mnozstvi vodného roztoku bylo odvéazeno do banky.

Pomoci mikropipety byl pfidan disperzant Dolapix CE 64, hmotnost byla pifevedena
na objem.

Do baiiky bylo vlozeno michadlo a zapnuto elektromagnetické michani.

Navazené mnozstvi daného keramického prasku bylo postupné ptidavano do baiiky,
tak aby nedoslo k vytvoreni nezadoucich hrudek.

Po Uplném nasypani prasku bylo ponechano michéani na dalSich 15 minut.

Poté byla banka vlozena do ultrazvukové pracky po dobu 10 minut.

V zavislosti na pozadavcich na suspenzi bylo bud’to michano po dal$ich 24 hodin,
nebo naopak bylo michadlo vyjmuto a suspenze byla ptelita po PE lahve s ZrO,
kulickami a 48 hodin michéna na kulovém mlyné.

Odlévani a gelace keramické suspenze

© oo N R

Po michani byly ptipadné oddéleny kulicky od suspenze a zvazen vytézek.

Byl ptipraven 5 hm. % vodny roztok APS s upravenym pH pomoci 3 - 4 kapek
NH,OH.

V zavislosti na vytézku michani suspenze bylo pfidano vypocitané mnozstvi
iniciatoru.

Po ptidani iniciatoru byla suspenze po dals§i 2 minuty michéana.

Kovové formy byly vymazany olejem ( WD 40).

Pomoci injekéni sttikacky byl odméten pozadovany objem a vlit do pfipravené formy.

Exsikator byl po odliti vyplachovan dusikem po dobu péti minut.

Odlity vzorek byl pii gelaci ponechan v dusikové atmosféte po dobu 2,5 hodin.

Po zgelovani byly polotovary vyjmuty z forem. Z plastovych vyloupnuty, u kovovych
bylo nejdiive potfeba formu Castecné rozdélat a poté sejmout polotovar z nosné casti
formy.

10. Polotovary byly oplachnuty pod tekouci vlaznou vodou a diikladné osuseny.

Suseni a Zihani polotovaru

1.

arown

Po vyjmuti z formy byl polotovar zvazen a okamzit¢ umistén v papirovém ¢i
molitanovém boxu do susici komory s kontrolovanou atmosférou (98 % rel. vihkost,
20 °C).

V pritbéhu suseni byl polotovar nékolikrat vaZen pro zjiSténi ubytku hmotnosti.

Po vysuseni okolo 50 % vody byla snizena relativni vlhkost uvnitf susiciho boxu.

Po celkovém vysusSeni byly vzorky opét zvazeny.

Pro vypaleni pojiva byly polotovary vyzihany. Pro vSechny polotovary byl zvolen
stejny zihaci rezim, viz Obr. 36.

Po vyzihani byly vzorky opét zvazZeny.
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Obr. 36: Pouzity zihaci rezim

Opracovani polotovarii

1. Pomoci brusnych papird byly polotovary tradi¢nim postupem zbrouSeny na tloustku
3 mm. Ze strany styku se spodni stranou formy o 1 mm, z druhé volné strany pak
dobrouseny na pozadovanou tloustku.

2. Pomoci priibézného otaceni polotovaru byla zachovana dostate¢né rovinnost.

3. Mensi disky byly rozfezany a pouzity ke stanoveni idedlni slinovaci teploty pro
dosaZeni uzaviené porovitosti.

4. Nékteré velké disky byly vyuzity k ptipravé vzorkl k uréeni pevnosti.

Slinovani polotovarii a findalni opracovdani

1. Pomoci malych vzorki byla uréena ideélni slinovaci teplota.

2. Pro vsechny polotovary byl zvolen podobny slinovaci rezim liSici se pouze vyskou
slinovaci teploty pro dosazeni uzaviené porovitosti, viz Obr. 37.

3. Nasledn& byly umistény do HIPovaci pece (ABRA Shirp, Svycarsko) pii teploté pro
idealni eliminaci uzavienych port (disky pii teploté 1265 °C, kryt pti 1250 °C) a tlaku
argonu 198 MPa po dobu 2 - 3 hodin, viz Obr. 38. Maximalniho tlaku je dosazeno
okolo teploty 900 °C.

4. Vzorky zpracované pomoci HIPu byly odeslany do firmy CoorsTek v Turnové
k vylesténi na optickou kvalitu.
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Obr. 37: Ptiklad slinovaciho rezimu
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Obr. 38: Ptiklad HIPovaci rezimu
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Priprava vzorkii pro 4-bodovy ohyb a méieni délkového smrsténi

Nékteré¢ vyzihané velké disky byly vyuzity k pfipravé vzorkli pro méfeni pevnosti
4-bodovym ohybem. Pomoci rucni pilky a brusnych papirt byly opracovany do tvaru tramkt
s rozméry 3x4x45 mm, viz Obr. 39. Pred zpracovanim bylo teoreticky odvozeno smrsténi
tramki po slinovani. Bylo uvazovano konstantni objemové smrsténi € viz rovnice (17), kde
AV je zména objemu, Vy pivodni objem a Vi objem po slinovani. Délkové smrsténi g se
vypocte dle (16) Hodnota objemového smrsténi byla uréena zrozdilu mezi teoretickou
hustotou pieor.= 1 a relativni hustotou po zihani pre = 0,61.

= 1-L 16
&L o o (16)

AV V-V, v, B3
=039=— = =1-Lt=-q1-1 17
& v, Vo v, E (7

kde 13 je rozmér po slinuti a ly rozmér po obrouseni. Dosazenim z rovnice (17) do

rovnice (16) upravime na tvar:
& = 1-— 3‘/ 1-— &y, (18)

pomoci které pii dosazeni ziskdvame vysledné délkové smrsténi
g =1—3/1-039 =15,19 %. (19)

K rozmérim udavanym normou byl pfipoCten piidavek 1 mm pro brouSeni. Potfebné
rozméry, na které je nutno tramky pted slinutim obrousit, byly zji§tény pomoci rovnice pro
délkové smrsténi (16). Jednoduchou upravou pak dostavame rovnici, dle které byly
pfepocteny potiebné rozmery:

L

b = (20)

_1_€L.

Rozmér udavany normou

3)
4-4717

(45)
50 - 58,962

Rozmér po a pred slinovanim -
4
5-5,896

Obr. 39: Rozméry tramku pro 4-bodovy ohyb uvedené v milimetrech
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Jelikoz normou dany délkovy rozmér je omezen pouze minimalni hodnou 45 mm, byla
délka tramkt ponechana na co nejvétsi hodnoté, aby v piipadé defektu v okrajové ¢asti mohl
byt vzorek i tak pouzit pro méfeni. Délka jednotlivych tramka byla zmétfena digitalni
posuvnym meéfitkem po opracovani a po slinuti, tak aby mohla byt uréena experimentalni
hodnota délkového smrsténi.

Uprava postupu odlévani krytu ve tvaru kulového vrchliku

viz Obr. 40. Jedna se o formu z eloxovaného hliniku. Prvni verze byla plnéna nalitkem v horni
¢asti, vytlaovany vzduch mél odchazet nalitkem a tfemi vyfuky. I tak vSak pii velkém poctu
odliti dochazelo K tvorbé bublin po hornim obvodu krytu. Pozd&ji byl vyvrtan otvor ve
spodnich dilech formy a forma byla plnéna z druhé strany (vyfuky byly ucpany hlinikovymi
diiky).

1 SESTAVA FORMY

\ | |

3 \

_\ ‘

N
/ 1- Forma, horni dil
2 - Forma, spodai dil

> 3 - Podlozka

Obr. 40: Pavodni sestava formy kulového vrchliku

V této praci bylo pfikroceno k vyrazné uUpravé formy tak, aby méla suspenze volny
povrch, ze kterého by mohl plyn volné odchazet. Oproti pfedchozim pokusiim tak bylo nutno
znovu vzit v potaz vliv atmosféry a proces gelace premistit do exsikdtoru s dusikovou
atmosférou. Konkrétné se jednalo o horni dil formy, uprava formy je zobrazena na Obr. 41.
Pro ucpani otvoru ve spodnich forméch byl vyroben hlinikovy konicky Spunt.
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Obr. 41: Forma pro odlévani krytu, A) uprava horniho dilu, B) sestava formy, C) spodni dil formy, D)
horni dil formy

Suspenze byla pfipravena stejnym zpiisobem jako u transparentnich diskli. Forma byla
vymazana separaénim olejem a vodorovné uloZzena do exsikatoru, viz Obr. 42. Odlévani
probihalo pomoci malého trychtyie s gumovou hadickou. Po odliti byl prostor exsikatoru po
dobu 5 minut vyfukovan dusikem. Stejné jako u diskd bylo doba gelace 2,5 hodiny.

Obr. 42: Ulozeni formy do exsikatoru
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Oznaceni vzorki

V ramci této prace byly pfipravovany 3 typy suspenze. Na pfipravu transparentnich
diski  byly pouzity suspenze s nasledujicim  obsahem  keramického  prasSku
TM-DAR (47,5 obj. %) a TM-UF (43,72 obj. %) s malym mnozstvim spinelu. Pro pfipravu
krytu byla pouzita suspenze z TM-DAR (47,5 obj. %). SloZeni pouzitych suspenzi je uvedeno
v Tab. 3.

Tab. 3: Slozeni pouzitych suspenzi

roztok Dolapix hmotnost hmotnost L.
Suspenze monom.[ml] [ul] AlLOs[g]  spinelufg] Michani Vzorky
mleto 48h, 4 disky @ 40,
TM-DAR 60,99 1894 226,88 0,4 210, kulicky, 2 disky @ 100
mleto 48h 6 disku @ 40,
TM-UF 62,5 3500 214,92 0,37 210, kulicky, 2 disky @ 100
T'vlir[;,f‘R 60,99 1894 227,28 - michano 24 h 6 krytt

Disky TM-UF ptipravené Vv této praci byly v ramci dlouhodobého vyzkumu oznaceny
¢islem UF 5. Z tohoto vyzkumy byla také pievzata ¢ast ¢astecné ptipravenych vzorkl série
UF 4. V pichledové Tab. 4 je uvedeno oznaceni vzorkd, jejich kone¢ny stav a pouziti.

Tab. 4: Prehled oznaceni vzorkd, jejich kone¢ného stavu a pouziti

Susp. Vzorek

Konecny stav vzorku

Pouziti vzorku

DAR1 @ 40, predslinut ur€eni slinovaci teploty
o DAR2 @100, praskl pii zihani -
<D( DAR3 @ 100, napraskl pti HIPovani -
2‘ DAR4 @ 40, HIP velikost zrna
= DARS5 @ 40, HIP, vylestén méteni a ukazka transparentnosti
DAR6 @ 40, ptedslinut velikost zrna
UF 5-1 @ 100, praskl pfi suSeni tramky pro 4-bodovy ohyb
UF5-2 @ 40, predslinut ovéteni slinovaci teploty
Te} UF5-3 @ 40, HIP, vylestén méfeni transparentnosti, velikost zrna
L:") UF 5-4 @ 40, predslinut ovéfeni slinovaci teploty
s UF55 @100, praskl pi zthani tramky pro 4-bodovy ohyb
= UF5-6 @ 40, HIP, vylestén méfeni a ukazka transparentnosti
UF 5-7 @ 40, ptedslinut velikost zrna
UF5-8 @ 40, predslinut velikost zrna
UF 4-73 @ 40, ¢ast HIP, vylestén, ¢ast pfedslinuta meéfeni transparentnosti, velikost zrna
< UF 4-74 @ 40, HIP meéfeni transparentnosti
% UF4-75 @ 100, HIP, praskl pi lesténi mefeni a ukazka transparentnosti
s UF4-57 @40, ¢ast HIP, vyle§tén, &ast predslinuta méfeni transparentnosti, velikost zra
- UF 4-56 @ 40, HIP, vylestén méteni a ukazka transparentnosti
UF 4-32 @ 40, ¢ast HIP, vylestén, ¢ast pfedslinuta méfeni transparentnosti, velikost zrna
Kryt 1 praskl po vyZzihani
- Kryt 2 poskozen pfi rozebirani formy
> Kryt 3 praskl po vyzihani
?é Kryt 4 poskozen pii rozebirani formy
Kryt 5 trhlina pfi rozebirani, susen v PEGu
Kryt 6 HIP, neposkozen
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4.3 Pouzité metody

Uréeni hustoty a porovitosti pomoci méieni nasdakavosti

Relativni hustota a podil oteviené a uzaviené pérovitosti byly uréeny dle normy CSN
EN 993-1 [40]. K méfeni byly pouzity analytické vahy RADWAG 110/X s piesnosti méteni
na 0,0001 g (Obr. 43A). Vzorky byly nejprve vysuseny po dobu 1 hodiny pod infralampou
(T = 110°C). Nasledné byly zvazeny (mj). Poté byly vzorky vlozeny do vakuovatelného
exsikatoru (Obr. 43C), kde byly nejprve po dobu 30 minut vakuovany a nasledné zality
destilovanou vodou s par kapkami smacedla. Poté nasledovalo dalSich 30 minut vakuovani.
Nakonec byly vzorky zavzdusnény a ponechany ponofeny 30 minut. Takto pfipravené vzorky
byly zvazeny pomoci density kitu (Obr. 43B) pod hladinou ultra¢isté destilované vody (m,).
Po vytazeni byl povrch vzorkii jemné osusen filtratnim papirem a znovu zvazen (msz). Méteni
bylo provedeno tiikrat. Relativni hustota byla vypo¢itana pomoci rovnice (21):

m PHy0
)
msz — My  Pteor

Pret = (21)
kde m;, my, m3 jsou vySe popsané naméfené hodnoty, peor je teoreticka hustota pro dany
material a pHoo je hustota destilované vody. JelikoZ v§ak voda méni svou hustotu v zavislosti
na teploté, je tfeba tuto hodnotu zjistit pomoci rovnice (22):

0,997 — 0.9984
PH,0 =

+ 0,9984 22
5+ (Thyo — 20)) (22)

Objem otevienych a uzavienych péra byl vypocéten podle rovnic (23) a (24):

mz —my

=———-100
Pvo 5 5 (23)
Dy = (—ml 2 -100) -p (24)
Vu 3 5 rel

Obr. 43: A) Analytické vahy RADWAG, B) density kit, C) vakuovatelny exsikator
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Méieni velikosti zrna

Vzorky byly nafezany pomoci diamantové kotoucové pily Struers Accutom 50, zality
do polystyrenu, vybrouseny a vylestény klasickym zplsobem na pfistroji Tegrapol 25.
Pomoci zvysené teploty (okolo 200 °C) byly piipravené vzorky vyjmuty z polystyrenu. Poté
byly tepeln¢ leptany pfi teploté 1230°C. Vzorky byly nasnimény pomoci elektronového
skenovaciho mikroskopu (Zeiss Ultra Plus, Némecko) a nasledné byly hodnoceny pomoci
pruseéikové metody [41]. Ta vyhodnocuje stfedni velikost zrna pomoci poétli pruseciki na
délku dané smyslené Gsecky. Pro zpfesnéni méteni bylo pouzito 5 Gsecek na 3 snimcich. Pro
samotnou stfedni velikost zrna D plati vztah:

R

D= , (25)

l
ny
kde | je délka smyslené usecky, d métitko, np pocet naméfenych priisecikli a x skutecna délka
métitka. Usecky byly zvoleny dle uspofadani na Obr. 44. Vysledna stfedni velikost zrna byla
nakonec vynasobena korelaénim koeficientem 1,56 [42], ktery srovnava rozdil mezi
zdéanlivou a skute¢nou velikosti zrna.

Obr. 44: Uspotadani smySlenych tseéek pro méfeni stfedni velikosti zrna
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Méi'eni pevnosti 4 bodovym ohybem

Pfiprava vzorku ve tvaru tramku byla popsana jiz diive v kap. 4.2. M¢éfeni bylo
provedeno na stroji Instron 8862, USA. Ulozeni tramku je zobrazeno na Obr. 45. Kazdy
z valeCki ma urcitou vuli avdaném sméru se mulze naklanét. Timto zplUsobem jsou
eliminovany vlivy rozméru.

tramek

Obr. 45: Ulozeni tramku v ptipravku pro 4-bodovy ohyb

Pii méfeni bylo méfeno maximalni ohybové zatizeni v zévislosti na ¢ase. Z n¢j bylo pomoci
nasledujici rovnice zjisténo maximalni ohybové napéti, tedy ohybova pevnost:
3PD
_ 26
o= (26)
kde B je vyska tramku, W tloustka tramkd, P pfitlacna sila a D vzdalenost podpér, viz Obr.
46. Celé méteni bylo provadéno dle normy EN 843 dle [43].

_ P P _
D=10mm > > D =10 mm

% L=40mm

L
2

Obr. 46: Schéma ulozeni zkusebniho tramku pro 4-bodovy ohyb [11]
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Méreni redlné primocaré propustnosti

Transparence byla méfena metodou redlné pfimocaré propustnosti (RIT). Méteni bylo
provadéno na svételné lavici dle nastaveni na Obr. 47A. Jako zdroj zafeni byl pouzit
He-Ne laser LASOS LQH 7612 o vlnové délce 632,8 nm. Detektor byl umistén ve
vzdalenosti 0,86 m od vzorku. Méfeni spocivalo v rozdilu naméfené¢ho vykonu na detektoru
pii vlozeni vzorku do drahy zareni a bez néj. Méfeni bylo provedeno vzdy na deseti mistech
na vzorku. Na zacatku a na konci métfeni kazdého vzorku bylo provedeno méfeni vykonu bez
vzorku. Pfi dalSim méfeni byly vzorky ponofeny do imerzni kapaliny se stejnym indexem
lomu jako Al,QO3, tedy 1,765. Tim se eliminoval vliv drsnosti povrchu na rozptyl svételného
paprsku. Vzhledem k nulovému rozdilu indexd lomu jsou ztraty na detektoru zpsobeny
pouze rozptylenim zateni uvnitt vzorku, viz Obr. 47B. Vysledné hodnoty imerzniho méteni
byly poté piepocitany zpét na podminky pti méteni na vzduchu, tedy na teoreticky odraz na
rozhrani (R = 14 %).

A) odrazené zéfewzpt)'/lené zateni
1cm
He-Ne laser 086 m - | ¢
detektor
vzorek
B) imerzni rozptylené zaieni
komora
1cm
He-Ne laser o%em > 1}
detektor
vzorek

Obr. 47: Méfeni metodu RIT: A) méfeni na vzduchu, B) méfeni v imerzni kapaliné

Meéieni modulu pruznosti ultrazvukovou metodou

Pro vzorky ve tvaru tramku 1ze pomoci rezonanéni frekvence vzorku relativné snadno
odvodit Youngtiv modul pruznosti E. Je v§ak nutno znat rozméry a hmotnost tramku. Dle [44]
je vztah mezi nimi definovan jako:

2 3
E = 0,9465 (%) (%) Ty, 27)

kde m je hmotnost vzorku, f; rezonan¢ni frekvence tramku, b Sitka tramku, L délka tramku,
t tloustka tramku a Ty korekéni faktor. Ten byl urCen dle [43]. Rozméry a hmotnost byly
zméfeny pomoci digitadlni posuvné mérky a digitadlnich vah. Rezonancni frekvence byla
zjisténa pomoci pfistroje Grindosonic MK5 v nastaveni jak na vysku, tak na Sitku tramku.
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Mé¥eni tvrdosti a lomové houZevnatosti
Me¢teni bylo provedeno na tvrdoméru Leco LV 700 na vylesténych plochach tramk.
Tvrdost byla vypoc¢tena pomoci vztahu:

HV = 1,8544—2 28

- ] (2(1)2 ] ( )
kde m je pouzité zatizeni, g tihové zrychleni a 2a thlopticka vtisku. Pivodnim zamérem bylo
vzdy méfit tvrdost HV 10, avSak kvuli piili§ velkému praskani v okoli vpichd bylo
u nekterych vzorkii zvoleno méteni HV1. Pro kazdé méteni bylo provedeno 10 vpich.

Lomova houzevnatost byla méfena indentacni metodou. Ta spociva v méieni délky
trhlin vybihajicich z rohti vpichu, viz Obr. 48. Ty je nutno méfit okamzité po indentaci,
jelikoz trhliny maji tendenci se prodluzovat. Vzhledem k poméru velikosti vybihajicich trhlin
a velikosti vpichu byla pro vyhodnoceni zvolena rovnice (29):

2 3
0,129 1 /3ENS sen (29)
=——-HV- 2| — =
ic=—g—HV-a (HV) (a) ’

kde HV je tvrdost, a velikost poloviny uhlopficky vtisku, E modul pruznosti, ¢ soucet
poloviny thlopticky vtisku a délky trhliny [22].

2c
2a

Obr. 48: Rozméry vpichu a vybihajicich trhlin

Rozptyl opakovanych méfeni byl zhodnocen pomoci smérodatné odchylky, ktera je uvedena
spolu s primérnymi hodnotami.
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5 VYSLEDKY A DISKUSE

5.1 Gelace

V0iv vzdusné okolni atmosféry na gelaci byl ovéfen na dvou malych vzorcich.
U kazdého znich byla zjiSténa nezgelovana vrstva o tlouStce 2 az 3 mm. U mensiho
polotovaru ztstala horni strana po omyti bez reliéfu. U vétsiho se pii gelaci vytvorily drobné
hrbolky. Dle [37] ptistup kysliku zptsobuje pfed¢asnou terminaci radikalové polymerizace
vytvofenim peroxidové skupiny na konci fetézce. Pfi pouziti dusikové atmosféry byla
nezgelovana vrstva stejné jako v [38] minimalni.

5.2 SuSeni a vypalovani pojiva

Méieni ubytkii hmotnosti pii suSeni

Béhem suSeni byla provadéna méteni hmotnosti jednotlivych polotovarti. Hmotnost
obsazené¢ vody byla uréena na 18,08 % celkové hmotnosti pro TM-DAR a 20,09 % pro
TM-UF. M¢éfeni bylo provadéno velmi rychle, aby nedochazelo k vysychani povrchu vzorku
v nekontrolované atmosfére. Kontrolovana atmosféra byla na zacatku nastavena na 98 %
relativni vlhkosti pii 20°C. Po zastaveni vysouseni pii zhruba 50% obsazené vody (cca po 250
h suseni) byla sniZena relativni vlhkost na 80% pfi zachovani teploty. Tato zména Se projevila
jasné viditelnym zvySenim rychlosti vysouseni (napi. Obr. 49). Vzorky DAR 2, DAR 3, UF
5-1, UF 5-5 a UF 4-75 jsou velké disky (¢100) a z grafii je patrné, ze jejich suSeni probiha
pomaleji nezli u mensich diska (e40). Vzorky UF 5-1 a UF 5-5 (Obr. 50) byly navic umistény
V molitanovém boxu, jehoz tkolem bylo zpomalit a zrovnomérnit vysychéni vzorku a
eliminovat prudké proudéni vzduchu v klimatizacni komote. Ostatni vzorky ze série UF 5
byly stejné jako vSechny vzorky ze série UF 4 (Obr. 51) a DAR suSeny v krabic¢ce z jemného
papiru.

Ridicim faktorem rychlosti vysouseni je transportni délka vody uvnitf vzorku, rychlost
vypafovani na volném povrchu je podstatné rychlejsi a v priitbéhu suSeni mize dochazet
k postupu rozhrani vzduch/voda do vzorku[8]. Velky vliv na rychlost vysouSeni v prvnim
stadiu ma pomér povrchu ku objemu. Ten byl u mensich vzorki (S/V = 4,15) podstatné vyssi
nezli u vétsich diska (S/V = 2,36 pro DAR 2 a S/V= 2,88 pro DAR 3). Diky tomu byla
rychlost vysouseni v§ech mensich diskti podstatné vyssi, jak je vidét napt. na Obr. 49.
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Ubytek vody [%6]

Ubytek vody [%6]

90

80 /'.
70
60 7
/ —6—DAR 1 (040)
50 —8—DAR 2 (9100)
40 - —#—DAR 3 (0100)
30 - —=DAR 4 (¢40)
=#=DAR 5 (940)
20 1 —8—DAR 6 (040)
10
0 T T T T 1
0 50 100 150 200 250
Cas [h]
Obr. 49: Suseni vzorka DAR
100,00
90,00 F
80,00
70,00 ——UF 5-1 (0100)
60,00 ‘ —8—UF 5-2 (940)
== UF 5-4 (¢40)
40,00
—¥=UF 5-5 (9100)
30,00 1 —0—UF 5-6 (640)
20,00 - = UF 5-7 (940)
10,00 - ———UF 5-8 (40)
0,00 . : . . .
0 100 200 300 400 500
Cas [h]

Obr. 50: Su$eni vzorka UF série 5
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100,00
90,00
80,00
70,00
‘§' 60,00
g ——UF 4-71 (040)
5 50,00 UF 4-72 (040)
T 4000 UF 4-73 (040)
= 30,00 =i=UF 4-74 (2040)
20,00 == UF 4-75 (2100)
10,00
0,00 T T T )
0 100 200 300 400
Cas [h]

Obr. 51: Suseni vzorkt UF série 4

Velkym problémem pii suseni je tvorba oblasti s rozdilnym obsahem vody, viz Obr.
52A. Kapilarni sily snazici se tyto gradienty vyrovnat pak tvofi napéti uvnitt polotovaru. Tato
napéti se projevuji pfedevS§im u vétSich a komplikovanéjSich vzorkl. Zatimco kontrolni
vzorky o priméru 40 mm byly bez poruseni snadno ususeny i na vzduchu stejné jako napf.
v [10]. S rostouci velikosti jsou polotovary ¢im dal tim vice nachylné k poruSeni. A i pies
kontrolovanou atmosféru neni zarucen dokonaly pribéh suSeni. Nejcast€jSim projevem
gradientu je tvorba tahovych napéti, jak je naznateno na Obr. 52A. Po odstranéni
polymerniho pojiva zihdnim se tato napé€ti uvolni a obrazné feceno roztrhnou polotovar napil.
Na Obr. 52 B lze vidét dvé plochy, na které puisobila napéti opaéného sméru. Rozhrani téchto
napéti je jasné vidét na Obr. 52C. Jiz pfi samotném suSeni vSak muze dojit k naprasknuti
disku. Moznym diivodem je vytvoifeni gradientu nehomogennim vysousenim, nebo jak uvadi
[30] nehomogennim polotovarem (aglomeraty zadrzujici vodu, organické necistoty
zpomalujici vysouSeni). Jakdkoliv nehomogenita uvnitf polotovaru pfedstavuje moznou
zménu gradientu, a tak 1 komplikaci napé€tového pole. Mozny tvar gradientu obsahu vody je
uveden na Obr. 52 D, na Obr. 52E je pak uveden piiklad prasknuti disku pti vysouseni. Pfi
zihani naprasknutych diskGi jiZz nedochazelo k vyraznym deformacim, jelikoZz se
pravdépodobné vétSina napéti uvolnila pii tvorbé trhliny.

Rizenim teploty a relativni vlhkosti bylo dosaZeno zpomaleni vypafovani. To zlepsilo
redistribuci vody v télese, coz vedlo k niz§im plisobicim napétim spolu se snizenim rizik pro
tvorbu trhlin.
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Obr. 52: Vliv napéti na polotovar: A) gradientni obsah vody a pusobici tahova napéti, B) vliv
tahovych napéti, C) rozhrani plisobicich tahovych napéti, D) moZzné gradientni pole a plisobici
napéti ve vodorovném fezu diskem, E) praskly disk kvuli ptisobicimu napéti
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5.3 Méieni hustoty a porovitosti

Relativni hustota a podil oteviené a uzaviené poérovitosti po piredslinuti byla uréena
meéfenim nasakavosti vzorku. Méfeni bylo provedeno na vzorcich DAR a na 5. sérii UF.
Zjisténé hodnoty jsou uvedeny v Tab. 5. Méfeni bylo provadéno piedev§im za ucelem uréeni
idealni slinovaci teploty s nulovou otevienou porovitosti. Dle [26] neni nutné dosahnout co
nejvyssi uzaviené porovitosti, jelikoz nejlepsich vysledkti po HIPu je dosahovano pii relativni
hustoté nad 95%. Je tedy kladen pozadavek na nizkou hustotu, ale pfi dostatecné bezpecném
zachovani uzaviené porovitosti.

Informativné byly také zméteny relativni hustoty po zihdni reprezentativniho vzorku
z kazdé série. Hodnota relativni hustoty po Zihani u vzorku UF 5-1 po Zihani byly pouZita pro
odvozeni délkového smrsténi pii slinovani.

Tab. 5: Relativni hustota a podil oteviené a uzaviené porovitosti

VZOI’Ek TepIOta Prel Pabs VO rel VU rel
slinovani [%6] [%0] [%0] [%0]
[°Cl
DAR 1.1 1310 96,93 3,86 0,1 3,0
DAR 1.2 1305 96,03 3,83 01 39
DAR 4 1305 96,93 3,86 0,1 3,0
DAR5 1305 96,35 3,84 01 35
DAR 6 1305 96,33 3,84 01 35
UF 5-4 1290 94,49 3,77 01 55
UF 5-2 1300 96,55 3,85 01 3,4
UF 5-3 1300 95,84 3,82 01 4,1
UF 5-6 1300 97,12 3,87 01 2,8
UF 5-7 1300 97,04 3,87 0,0 2,9
UF 5-8 1300 96,83 3,86 0,2 3,0
UF 5-1 800 60,99 2,43 38,4 0,5
UF 4-71 800 61,28 2,44 38,2 0,6
DAR 1.3 800 60,42 2,41 391 0,4

Jak ukazuje Tab. 5, teplota 1310°C umozni slinuti vzorki DAR do oblasti s nulovou
otevienou porovitosti (hodnota 0,1 je vzhledem k mozné nedokonalosti méteni povaZzovéana za
nulu). Vysoka teplota vSak mize zpusobit nepfiznivy narist velikosti zrna. Bylo tedy
vyzkouSeno snizeni slinovaci teploty na 1305°C. Pfi ni byla zachovana vysoka relativni
hustota s nulovym obsahem oteviené porovitosti. U vzorki UF byla jako prvni otestovana
teplota 1290°C. A€ bylo pfi ni dosazeno uspokojiveé nizké oteviené porovitosti, pro dosazeni
spolehlivé uzaviené porovitosti byla slinovaci teplota zvySena na 1300°C.
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5.4 Meéreni Youngova modulu

Naméfené hodnoty frekvence a vypocéteného modulu jsou uvedeny v Tab. 6. Tramky
byly méfeny ve dvou nastavenich. A to naSiroko, kdy tramek lezel na §irsi stran¢, a navysoko,
kdy tramek leZel na krat$i strané. Tramek 12 byl z méfeni vyloucen, jelikoz obsahoval
viditelné trhliny. Naméfena pramérna hodnota E = 399, 6+1,4 GPa je shodna s hodnotami z
dostupné literatury, napt. 397+10 GPa [22], 400 GPa [8], 380 - 394GPa [2], 380 - 397+3 GPa
[45].

Tab. 6: Vysledky méfeni Youngova modulu

Trimek b t m L f f, E; E,

[mm] [mm] [0] [mm] [kHz] [kHz] | [GPa] [GPa]
1 4,107 3,138 2,588 50,53 12,501 16,223 | 399,91 400,68
2 4,113 3,140 2,764 53,90 11,003 14,286 | 400,60 398,56
3 4,112 3,146 2,724 53,17 11,303 14,679 | 396,33 398,00
4 4,112 3,146 2,754 53,72 11,094 14,387 | 398,01 398,44
5 4,106 3,136 2,747 53,68 11,095 14,409 | 400,51 400,68
6 4,107 3,143 2,848 5553 10,374 13,476 | 398,58 400,06
7 4,109 3,144 3,137 61,14 8591 11,160 | 399,60 399,97
8 4,108 3,142 3,033 5911 9,167 11,923 | 398,90 400,25
9 4,107 3,134 2554 4991 12,826 16,651 | 402,05 402,24
10 4,110 3,139 2570 50,15 12,696 16,477 | 399,89 400,48
11 4,111 3,126 2,699 52,88 11,364 14,832 | 398,15 399,10
12 4,108 3,130 2,743 53,70 10,001 13,812 | 326,98 368,21

399,32 399,86

Primér 955 4124

5.5 Meéreni tvrdosti a lomové houzevnatosti

Prvni méfeni bylo provedeno na tramku vyhodnoceném 4-bodovym ohybem jako
nejpevnéjsi. Zméfena byla jak tlakova, tak tahova strana, viz Tab. 7. Jak uz bylo psano
u popisu metody, nebylo v tomto pfipadé mozné provést méfeni HV10 kvuli podstatnému
praskani v oblasti vpicht. Trhliny vychézejici z vrchola vpichu se béhem okamziku rozsitily
a vylouply néktery zkvadranti mezi nimi. Bylo proto pfistoupeno k méfeni s nizSim
zatizenim, tedy HV 1. Hodnoty se ve vétsing literatury vyskytuji ve tvaru HV10, napt. ve [26]
HV10 = 20 - 21 GPa. Dle hodnot v [46] by méla byt hodnota HV1 o 1 - 2 GPa vétsi nez
HVI10 pii stejné velikosti zrna. Vyslednd hodnota tvrdosti zlomeného tramku vsSak i tuto
korelaci podstatné piekracuje. Ackoliv by se méla tvrdost s klesajici velikosti zrna zvySovat,
ve zminované praci tvrdost HV1 pfi srovnatelné velikosti zrna nepiesahuje 23 GPa. Jednim
z moznych vysvétleni je rezidualni napéti v keramice po isostatickém lisovani pii slinovani,
jak napt. zminuji v [22]. Toto napéti pravdépodobné piispiva k odporu materialu vi¢i vniku
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indentoru. Zvysené napéti v povrchové vrstvé by také vysvétlovalo vylupovani pii vysSSim
zatizeni. Vzhledem Kk vySe zminénym faktim nebylo toto méfeni brano za prikazné. Namisto
néj bylo provedeno méteni na disku UF 4-73. Pfi méfeni HV10 doslo k vyloupnuti pouze
jednou. Pro ovéteni bylo provedeno i méfeni HV1. Rozdil mezi vyslednymi hodnotami HV10
a HV1 je ramcové podobny s rozdilem uvadénym v [46]. Dosazena tvrdost HV10 = 22,5 GPa
je v ramci literatury jedna z nejvysSich, vétSina z nich se zmifuje o tvrdosti HV10 = 21 GPa
pii velikosti zrna okolo 600 nm. Velikost zrna v této praci se pohybuje od 300 do 380 nm pfi
tvrdosti. ZvySujici se tvrdost je tedy v souladu s [47], kde je popisovan vliv velikosti zrna na
tvrdost.

Vzhledem Kk piili§ vysoké tvrdosti naméfené na tramku bylo provedeno opakovani
meéfeni na nepouzitém tramku 11 (nebyl pouzit pro 4-bodovy ohyb kvili defektu na jednom
konci, méfeni tvrdosti bylo provedeno na konci druhém). Mirné nizsi tvrdost oproti disku
UF 4-73 lze vysvétlit vétsi velikosti zrna tramku (méfeno na discich UF ze stejné série
zpracovanych stejnym postupem).

Vsechny naméfené hodnoty lomové houzevnatosti jsou v relativni shodé s [45], kde
Kic ~3,6 MPam®®. Dle [14] by lomova houZevnatost nemé&la byt zavisla na velikosti zrna.
V piipad¢ tramku 7 jsou vysledky diskutabilni, zdali méfeni nebylo ovlivnéno zbytkovym
nap&tim. V pripads disku se hodnota pohybuje okolo 3,6 MPam®®. V ptipads tramku se jedna
0 hodnotu mirné vyssi. Naméfené hodnoty jsou srovnatelné s daty uvedenymi v [14].

Tab. 7: Mé&feni tvrdosti a lomové houZevnatosti

Typ 2a 2¢C Kic Tvrdost

Méreny vzorek méFeni [um] [um] [MPamO’S] HV1 [GPa]

Tramek 7, HV1 25,40 77,81 3,6240,36  28,25+1,29
tahova strana
Tramek 7, HVI 2524 7180 4054025  28,60+131
tlakova strana
disk
UF 4.73 HV10 89,91 40243  337+026  22,50+0.41
disk
UF 4.73 HV1 26,97 78,13 377+0,17  25,0240,72
tramek 11 HV10 90,65 360,49  3,99+021  22,14+042
tramek 11 HV1 27,15 ; - 24,86+0,52
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5.6 Urceni experimentalni hodnoty délkového smrsténi

Naméfené rozméry tramki pied (po zihani) a po slinuti jsou uvedeny v Tab. 8.
Délkové smrsténi bylo urceno na zakladé rovnice (16). Na Obr. 53A jsou uvedeny tramky po
opracovani ve vyzihaném stavu, na Obr. 53B pak po slinuti. Tramky schvalené pro méfeni
4-bodového ohybu jsou uloZeny vodorovné, defektni pak svisle. Experimentdlné zjiSténa
hodnota e_exp = 15,21 se prakticky shoduje s teoretickou hodnotou gy teor = 15,19 urcenou podle
rovnice (19) z naméfené relativni hustoty. VétSina naméfenych odchylek od primérné
hodnoty je v ramci chyby digitalniho posuvného métitka. Mozna chyba mohla také nastat
kviili méfeni na ne vzdy dokonale rovnobéznych plochach. Podobné méfeni bylo posléze
provedeno na velkém a malém disku. Hodnoty se jen mirn€ 1i$§i od spoctené teoretické
hodnoty. Smrsténi priméru velkého disku se pohybovalo okolo 15,4, u malého okolo 15,7.
Drobné odchylka je s nejvétsi pravdépodobnosti zptisobena nedokonalou kruhovitosti diskd,
kdy se priméry v rtiznych mistech liSily o desetiny mm.

Tab. 8: Uréeni délkového smriténi

Oznaceni* Pied slinovanim Po slinovani Smrs§téni
[mm] [mm] [%0]

1 59,60 50,53 15,22
2 63,70 53,91 15,37
3 62,80 53,18 15,32
4 63,50 53,72 15,40
5 63,40 53,65 15,38
6 65,56 55,52 15,31
7 72,17 61,12 15,31
8 69,85 59,12 15,36
9 58,17 49,90 14,22
10 58,90 50,13 14,89
11 62,40 52,86 15,29
12 63,50 53,65 15,51

Prumérna hodnota: 15,21+0,4

*Oznaceni pied 4-bodovym ohybem

65,56
63,5 62,8 596 72,17 0 6985
394 17 § 63,7 °7°

634 58,17 23

50 mm I 50 mm I

Obr. 53: Tramky pro méteni pevnosti 4 bodovym ohybem,

A) po opracovani pied slinutim, B) po slinuti
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5.7 Meéreni pevnosti 4-bodovym ohybem

Z méteni 4-bodového ohybu byl pofizen zaznam ohybového zatiZeni na ¢ase, viz Obr.
54. V Tab. 9 jsou uvedeny vypocitané ohybové pevnosti. Vzhledem k nevhodnosti
normalniho rozdéleni pro zpracovani dat keramickych materidli méfenych pomoci
4-bodového ohybu, bylo zvoleno vyhodnoceni pomoci Weibullovy statistiky, viz Obr. 55.
Namétené hodnoty byly sefazeny podle velikosti a byl k nim pfitazen pravdépodobnostni
faktor poskozeni Ps.

i—05
fi = N '

(30)

kde i je pofadi naméfené hodnoty a N celkovy pocet méfeni. Dale byly dle rovnice (31)
uréeny transformované proménné pro soufadnice x ay {X =Inc ; Y = In (In(1/(1-P5)))}.

Pr=1—exp [— (i>m], (31)

0o
kde o je naméfena pevnost, oo Weibullova charakteristicka pevnost a m Weibulltiv modul.

Vzhledem knizké hodnoté spolehlivosti a rozlozeni dat bylo piistoupeno k rozdéleni
vysledktt do dvou skupin, viz Obr. 56. Zrovnic regrese byl odvozen Weibulliv modul
a Weibullova ohybova pevnost.

1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100 ~

Ohybové zatiZeni [N]

Cas [s]

Obr. 54: Zavislost ohybového zatiZeni na ¢ase
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Tab. 9: Vysledky pro 4-bodovy ohyb

Maximalni Pevnost Pevnost
Oznaceni | oOhybové % N % Pf In(In(l/ In(e) N Pf In(In(l/
Vzorki zatizeni ohybu [[-] ohybu [-] (1-Pf)) 111 [[1 @-PH)
[N] [MPa] [MPa]
1 572,74 42486 | 1 40558 0,05 -2,97 601 | 1 013 -1,97
2 745,88 551,79 | 2 41258 0,15 -1,82 6,02 | 2 0,31 -097
3 550,21 40558 | 3 421,04 0,25 -1,25 6,04 | 3 050 -0,37
4 663,41 489,03 | 4 42197 0,35 -0,84 6,04 | 4 069 0,14
5 567,98 42197 | 5 42486 045 -0,551 6,05 | 5 087 0,71
6 557,95 41258 | 6 489,03 055 -0,23 6,19 | 1 0,13 -1,97
7 912,42 673,93 | 7 521,87 0,65 0,05 6,26 | 2 031 -0,97
8 832,17 61559 | 8 551,79 0,75 0,33 6,31 | 3 050 -0,37
9 701,72 521,87 | 9 61559 085 0,64 642 | 4 069 0,14
10 568,36 421,04 |10 67393 095 1,10 651 | 5 087 0,71
Primeér: 4938
+94,9
2
15 y = 5,8166X - 36,535
R2=10,7631 7Y

In(In(1/(1-Pf))) [-]

Obr. 55: Vyhodnoceni 4-bodového ohybu Weibullovou statistikou

In 6 [MPa]
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1,50 y=5291x - 319,72 Y= 7.8136x - 50,027
1,00 R2=10,9532 R2=0,9375

.
0,50 ‘ //i
0,00 T , , 7 . ,
050590 6.0 L 610 620 630 %40 650 6,60

In(In(1/(1-Pf))) [-]

1,00 ;
-1,50 )
-2,00 —l 1 _

-2,50

In 6 [MPa]

Obr. 56: Pozménéné vyhodnoceni 4-bodového ohybu Weibullovou statistikou

Tab. 10: Vysledna Weibullova pevnost a modul

Skupina modul 6o[MPa]

1 52,9 421
2 7,81 603

Vysoky modul svéd¢i o iniciaci z defektl vzniklych pii pfipravé vzorkl. Pro urceni
rozdili vyslednych hodnot byla provedena fraktografickd analyza pomoci elektronového
mikroskopu Zeiss Ultra Plus, Némecko. Nizké hodnoty byly zptsobeny napf. iniciaci lomu
z rohu tramku (Obr. 57A), nebo iniciaci z defektu na povrchu. Je ptekvapivé, Ze znacna cast
lomu iniciovala z povrchu bez pozorovatelnych technologickych defektd. Vétsina lomi by
m¢éla iniciovat bud'to z defektti povrchovych, nebo wvnitfnich, jak je pro keramiku typické
[48]. Pravdépodobnou pfi¢inou jsou ryhy a trhliny zptisobené hrubym brousenim, které
nebyly pifi dalSim zpracovdnim dostatecné odstranény. Jemnéj$Sim leSténim doSlo pouze
k jejich caste¢nému zahlazeni. Pouhym okem nejsou pozorovatelné, pti spravném zvétSeni a
zaostieni 1ze pozorovat velké mnozstvi Skrabancti na povrchu tramka (Obr. 59).
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Obr. 58: Iniciace lomu z defektti vzniklych brousenim
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Obr. 59: Skrabance na povrchu tramki
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5.8 Meéreni velikosti zrna

Naméfené hodnoty jsou uvedeny v Tab. 11, graficky jsou znazornény na Obr. 60.
Meéteny byly vzorky DAR a UF ze 4 a 5 série. Obr. 60 poukazuje na skute¢nost, ze velikost
zrna po HIPovani mirné vzrostla o n€kolik procent. Pro dokonalou eliminaci poru je tieba
dosahnout dostatecné teploty a vydrzet na ni po uréity ¢as. Dle [25] je narist velikosti zrna
zavisly predevsim na teploté, doba vydrze ma podstatné¢ mensi vliv. Podobny narust je také
zminén v [5, 16]. Rozdil u vzorkii DAR je zpusoben vyssi vychozi velikosti keramickych
castic.

Tab. 11: Velikosti zrna po ptedslinuti(P) a po HIPovani(H)

UF UF DAR UF UF UF UF DAR UF UF UF
4-73H 5-3H 4-H 4-32H 4-57H 4-73P  5-7P 6-P 4-32P 4-57P  5-8P

288,0 3000 3600 2769 4235 3130 3273 3600 3000 3273 2769
276,9 360,0 4000 3130 3273 266,7 3273 3429 3130 313,0 3000
300,0 300,0 4235 3130 3429 2769 3130 2830 3130 3000 3273
3130 3273 3600 3600 4000 327,3 313,0 4000 3130 3789 3130
3130 360,0 3789 2769 400,0 2880 3429 3273 3130 2880 313,0

1. snimek

288,0 3130 3600 2769 3273 3000 3000 3429 257,1 313,0 3600
288,0 360,0 3789 266,7 4000 2769 327,3 4000 3130 3429 3429
3273 3273 3789 3000 3789 2880 3273 3789 3130 3000 3429
276,9 300,0 4000 3429 3789 300,0 300,0 2880 3130 327,3 4000
3130 313,0 3789 3429 3789 2880 3130 3429 4000 3429 3600

2. snimek

3130 327,3 4000 3130 3600 2880 2769 3600 3273 327,3 3429
2880 3273 3600 3000 3273 2880 3000 3429 2880 3130 3789
3130 3429 3789 3429 3789 3000 3600 3789 3429 3429 3273
327,3 313,0 4000 3000 3789 3000 3273 360,0 3429 3273 3429
3000 360,0 3600 3130 3429 3130 3130 3130 266,7 3000 3130

3. snimek

301,7 328,7 3812 3092 369,7 2943 3179 3484 3144 3229 3361
+16,8 +229 +198 283 30,5 158 +19,9 +345 334 231 314

450,0 ® HIPovano
B Piedslinuto

T

400,0

350,0

o
I

’

o
I
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o
I

’

= N N W
U1 o u o
o o o o

Velikost zrna [nm]

o
I

’

UF 4-73H/P UF5-3H/5-7P  DAR 4H/6P UF 4-32H/P  UF 4-57 H/P UF 5-8

Obr. 60: Porovnani velikosti zrna ve stavu piedslinutém a HIPovaném
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Na snimcich z rastrovaciho elektronového mikroskopu Ize pozorovat u ptedslinutych
vzorkll zna¢né mnozstvi uzavienych pora (Obr. 61). Na snimcich HIPovanych vzorkt nebyly
zadné pory pozorovany. Dle [9] je nutné, aby se objem uzavienych port pro uspokojivou
transparentnost pohyboval v fadu setin procenta. Z Obr. 61A a C je patrny vliv rozdilu
velikosti ¢astic pouzitych praskd, kdy pfi spravném zpracovani by méla byt velikost zrn na
vzorcich ptipravenych z TM-UF znateln€ mensi nezli na vzorcich piipravenych z TM-DAR

[5].

Obr. 61: Mikrostruktura vybranych vzorki po piedslinuti (nalevo) a po HIPovani (napravo), vzorky
byly tepelné leptany pfi teploté 1230°C, A) UF 4-32, B) UF 5-3, C) DAR
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5.9 Transparentnost

Realna ptimocara propustnosti (RIT) byla zméfena na vylesténych discich. Kvuli
obtizné manipulovatelnosti nebyly nékteré vzorky vybrany k méfeni v imerzni kapaling.
Vsechny hodnoty v Tab. 12 jsou uvedeny pro vinovou délku 632,8 nm a ptepocteny na
tloustku 0,8 mm. Obr. 62 poskytuje grafické porovnani mezi jednotlivymi hodnotami a mezi

méfenim na vzduchu a v imerzi.

Tab. 12: Transparence jednotlivych diskii métena metodou RIT

Vzorek Na vzduchu V imerzi
[%0] [%6]

UF 5-3 68,30+ 1,48 72,28 +0,17
UF 5-6 68,73+ 0,35 71,18+0,89
UF 4-56  65,13+0,83 67,78 +0,37
UF 4-57 6591+0,34 69,05+0,41
UF 4-74 68,69+0,36 71,35+0,50
UF 4-73 69,04+ 1,14 -
UF4-32 68,82+2,13 71,83 +0,51
DAR 5 64,96 +1,43 68,82+0,75
UF 4-75 66,77 £ 1,64 -

74

72

T

® Na vzduchu

mV imerzi

RIT [%]

UF 5-3

T

UF5-6 UF4-56 UF4-57 UF4-74 UF4-73 UF4-32 DAR5 UF4-75

Obr. 62: Grafické porovnani transparentnosti jednotlivych diskt

Pomoci digitalniho fotoaparatu byly nafoceny disky poloZené na textu a 25 mm nad
textem tak, aby byla ukazana uplna transparence, viz Obr. 63 a Obr. 64. Taktéz byly potizeny
snimky vybranych tramka pro 4-bodovy ohyb, jak poloZenych piimo na textu (Obr. 65), tak i

uloZenych 6,3 a 25 mm nad textem (Obr. 66).
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25 mm 25 mm
1 —

Obr. 63: Transparentni disk UF 4-75, primér 77 mm, A) na textu, B) 25 mm nad textem

Obr. 64: Transparentni disky pramér 30,6 mm, A) DAR 5, B) UF 5-6, C) UF 4-56

—

Obr. 65: Transparentni tramky pro 4-bodovy ohyb
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Obr. 66: Transparentni tramky ulozené: A) 6,3 mm nad textem, B) 25 mm nad textem

Ze zavislosti transparence na velikosti zrna (Obr. 67) lze konstatovat, ze hodnoty
dosazené v této praci jsou velmi shodné s teoretickym modelem popisovanym napi. v [13].
Lze tedy piedpokladat dostatenou ucinnost pouzitétho HIPovaciho rezimu na eliminaci
vétSiny uzavienych porti. Na snimcich pro méteni velikosti zrna nebyly pozorovany Zadné
pory.

90
A Soucasna prace
85
== Teoreticka hodnota
80
75
g \  UFe
[ UF 5-3
T o N < UF 4-57

/

ul
(6]

wu
o

100 200 300 400 500 600
Velikost zrna [nm]

Obr. 67: Zavislost transparentnosti na velikosti zrna, teoreticka hodnota pro An = 0,005, A = 640 nm,
uvedené hodnoty soucasné prace méfené na vzduchu

Obr. 68 srovnava vysledky soucasné prace s dostupnou literaturou a teoretickym modelem.
Konkrétné se jednd o zavislost transparence na velikosti zrna. VétSina zdrojii se nezminuje
0 pouziti imerzniho prostfedi, proto byly do grafu zaneseny pouze hodnoty dosazené na
vzduchu. Byla vybrana méfeni pii vinové délce cca. 640 nm a tloust’ce vzorku 0,8 mm.
Nejlepsi hodnoty naméfené v imerzi (RIT = 72,28 %, pti A = 632,8 nm, t = 0,8mm) piekracuji
doposud nejlepsi uvedené vysledky v dostupné literatuie 70,4% [5] a 71% [13].
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Obr. 68: Dosazené hodnoty transparence v zavislosti na velikosti zrna, teoreticka hodnota pro
An = 0,005, A =640 nm, t =0,8mm

5.10 Uprava postupu odlévani krytu ve tvaru kulového vrchliku

Prvni odlity kryt potvrdil ptivodni domnénku o zamezeni tvorby bublin diky uvolnéni
povrchu suspenze. Po odliti nebyly na povrchu krytu zaznamenany Zadné bubliny ani jiné
defekty. Kryt na draténé podlozce byl umistén do susici komory se stejnymi parametry jako u
transparentnich diskti. Po vysuseni vice nez 90 % celkového obsahu vody byl kryt vyzihan dle
klasického reZimu pro odstranéni pojiva. Po odstranéni polymerniho sitovi vSak doslo
k prasknuti krytu (Obr. 70A), s nejvétsi pravdépodobnosti kvili napétim vzniklym pfi suseni
Krytu.

U druhého krytu se vyskytly prvni problémy s vyjmutim polotovaru. Forma v nékterych
¢astech az piilis§ ptilnula k polotovaru a vzhledem k tomuto faktu doslo pii rozebirani formy
k roztrZzeni polotovaru. Pravdépodobné divody k pfilnuti byly pfifknuty nedokonalému
vymazani formy, nebot’ v n¢kterych mistech nebyl dostatek separacniho oleje. K roztrzeni
doslo ve sméru kolmém na smér rozebirani spodnich dilt formy.

U tretiho krytu bylo dbano na spravné vymazani formy. Polotovar byl uspésné vyjmut
z formy a umistén do suSici komory, kde byl velmi pomalu zbavovan vlhkosti. AvSak ani
tritydenni pobyt v kontrolované atmosféfe nedokdzal dostatecné snizit vnitini napéti na
takovou troven, aby kryt pii vyzihani nepraskl (Obr. 70B). Po analyze ,,lomovych ploch*
krytti bylo zjisténo, ze trhliny vybihaji z mist v okoli délici roviny a z mist pod podpérami
horniho dilu formy, viz Obr. 70A, B. Trhlina se ze své podstaty bude nejpravdépodobné;i $ifit
z mista s jiz existujicim defektem [29]. V mistech pod podpérami mohlo pfi uplném zaplnéni
formy dochazet ke vzlinani suspenze, viz Obr. 69. Pti suseni tak vznikla oblast, ktera byla
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vzhledem ke své malé velikosti vysuSena podstatné rychleji nezli jeji okoli. Gradient obsahu
vihkosti pak vyvolal podstatné tahové napéti [29] a spolu se vzniklym radiem vytvorily
idedlni podminky pro iniciaci trhliny po odstranéni polymerniho sitovi. Pfi plnéni dalSich
forem bylo pristoupeno k netplnému plnéni forem tak, aby nemohlo dochazet ke vzlinani.

Obr. 69: Vzlinani suspenze

Ctvrty kryt byl poskozen pii rozebirani formy. Po omyti poskozeného kryty bylo v okoli
délici roviny patrné nedokonalé zgelovani suspenze. Timto zpiisobem doslo k vytvotreni
nezddouciho vrubu. Tato domnénka se potvrdila pfi odliti dalsitho krytu, kdy doslo
k poskozeni pravé v téchto mistech, viz Obr. 70C, D. Moznym divodem k nedokonalé gelaci
mohlo byt vzlinani t€kavé slozky separacniho ptipravku z prostoru mezi spodnimi dily formy
Vv pritbéhu gelace. Spodni dily formy byly vymazavany pied sloZenim, a je tedy moZné, Ze
doSlo k uzavieni urcitého mnoZzstvi tékavé slozky mezi nimi. U dalSich pokust bylo vymazani
provadéno az po spojeni spodnich dilt formy.

U tohoto krytu vSak bylo ptikroceno k ¢astecné zméné postupu susiciho procesu. Hlavni
zménou bylo zafazeni suSeni v roztoku polyethylenglykolu (dale jen PEQG), ktery funguje na
principu osmotického suSeni. Sitovi gelu neumoziiuje vniknuti polymernich molekul PEGu
a chova se jako polopropustna membrana. Ta dovoli odchazet molekulam vody z gelu do
PEGu, ktery je touto vodou v podstaté fedén [52]. Dle [53] poskytuje roztok PEGu
rovnomernéj$i medium nezli metody pracujici se vzduchem jako mediem. Roztok dale tvoti
oporu vzorku a snizuje tak moznost ohybu a jinych deformaci tvaru. Hlavni vyhoda spociva
Vv nemoznosti piili§ rychlého vysuSeni jakékoliv oblasti na vzorku. Diky tomu je vyrazng
snizen vliv zbytkovych napéti pfi suSeni. Aby bylo zabranéno vniku molekul PEGu do
vzorku, byl dle[53] vybran PEG s molekulovou hmotnosti M,=80 000 g/mol. Takto velké
molekuly vykazuji nejmensi stupen infiltrace.
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Obr. 70: Poskozené kryty: A) iniciace v délici rovin¢, B) iniciace v oblasti pod podpérou
horniho dilu, C) pohled na spodni stranu krytu s trhlinou v délici roving, D) pohled na horni
stranu s viditelnou délici rovinou; ¢arkovana tiseka zvyraziuje délici rovinu

U krytu ¢islo 6 byl jako separacni ptipravek pouzit roztok na bazi parafinu. Po skoro
dokonalém vyjmuti z formy (maly vrub na okraji, zabrouSen pfed suSenim) byl kryt umistén
na suseni do PEGu. Pfi ném dochazelo Kk nejvétsimu ubytku vody v prvnich péti hodinach.
Kryt byl ponechéan v roztoku po dalsich 20 hodin a poté byl pfemistén do susici komory. Po
dosazeni 30% ubytku vody byl kryt opét po 24 hodin umistén do roztoku, tak aby doslo ke
zhomogenizovani vysuSenych oblasti. Poté byl opét klasickym zplsobem susen
V kontrolovanych podminkach suSici komory. Po vysuSeni byl kryt vyzihdn na 800°C pro
odstranéni pojiva. Po Gispé$ném Zihani byl kryt ptedslinut na teploté 1305 °C po dobu 2 hodin.
Piedslinuty kryt je uveden na Obr. 71. Na horni strané neni oproti pfedchozim pokustim
viditelna délici rovina.

Kryt byl dale umistén do HIPu na teplotu 1250 °C po dobu 2 hodin a tlaku 198 MPa.
Vysledny vzhled krytu je uveden na Obr. 72, kde je mozno pozorovat malé mnozstvi
povrchovych defektd. Ty by bylo mozné dodateénym leSténim odstranit. Vzhledem
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k pfipravé, kdy byl pouzity prasek TM-DAR pouze michan po dobu 24 hodin, namisto
48 hodin mleti, a také vzhledem k jeho tloustce okolo 5 mm, je dosazena prusvitnost velmi
vysoka. V ptipad¢ pouziti kvalitnéjsiho prasku a postupu piipravy spojeného se zbrouSenim
a vylesténim krytu, by bylo teoreticky mozné dosahnout transparentnich vlastnosti.

Obr. 71: Slinuty kryt

Obr. 72: Vysledny vzhled krytu po HIPu
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6 ZAVER

Vysledky prace prokézaly, ze metoda gel casting spolu s isostatickym lisovanim za
identifikovana operace suSeni. Rozmérna télesa bylo mozné piipravit v podminkach fizené
atmosféry, popfipadé v kombinaci s osmotickym suSenim v polyetylenglykolu. U diskd
Z materialu TM-DAR bylo dosazeno stfedni velikosti zrna 381,2 nm. U diski z materidlu
TM-UF pak 301,7 nm. U transparentnich diskti se podafilo dosahnout velmi vysoké realné
pfimocaré propustnosti dosahujici az hodnoty 72,28 % pfii vlnové délce 632,8 nm a tloust'ce
disku 0,8 mm. Tato hodnota propustnosti je nejvyssi z dosud publikovanych vysledki. Diky
malé velikosti zrna byla na pfipravenych vzorcich naméfena velmi vysokd tvrdost
HV10 = 22,5 GPa. Indenta¢ni metodou byla zjisténa vysokd lomova houzevnatost dosahujici
hodnoty az 3,99 MPam®®. Zjistény Youngiv modul pruznosti 399,6 GPa odpovida
teoretickym hodnotdm pro téméf dokonale hutny material. Primérna pevnost v ohybu byla
zjisténa 493, 8 MPa. Weibullova analyza a analyza lomovych ploch ukazaly, Ze méteni bylo
ovlivnéno piipravou zkusSebnich téles. Kritické defekty pro Siteni trhlin souvisely s brousenim
zkuSebnich tramkd.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

[mm]
[K™]

[mm]
[mm]
[ms”]

polovina thlopticky vtisku
linedrni tepelna roztaznost
vyska tramku

soucet poloviny thlopficky vtisku a délky trhliny

rychlost svétla ve vakuu/vzduchu
rychlost svétla v materidlu
absorp¢ni koeficient

méftitko

vzdalenost podpér

Y ounglv modul pruznosti
rezonan¢ni frekvence

tithové zrychleni

tvrdost métend dle Vickerse pfi zatizeni 1 kg
tvrdost métend dle Vickerse pfi zatizeni 10 kg
tepelna vodivost

soucinitel vypafovani

lomové houzZevnatost

délka smyslené usecky

délka tramku po obrouseni

délka tramku po slinovani

délka tramku

hmotnost

Weibulltiv modul

molekulova hmotnost

index lomu

index lomu mimotadného paprsku
index lomu tadného parsku

pocet priseciki

pocet méteni

nasyceny tlak par

parcialni tlak par nad kapalinou
pfitla¢na sila

pravdépodobnostni faktor poskozeni
polomér zrna

celkové ztraty odrazem od povrchii
teoretické celkové ztraty odrazem od povrchii
odrazivost na rozhrani materialt
povrch Castic,

povrch vzorku

tloustka

teplota

puvodni intenzita

pfepoctend intenzita

korekéni faktor

teplota tuhnuti

teoreticky limit propustnosti
celkova doptedna propustnost
piimocara propustnost
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PH20
Prel
Pteor
pvo
pvu

Go

[-]
[m/s]
[mm’]
[mm?]
[mm?]
[mm]
[mm]

[gem]
[kgm™]
[%]
[gem]
[%]
[%]
[MPa]
[MPa]

realnd pfimocara propustnost
rychlost vyparovani

objem vzorku

puvodni objem

kone¢ny objem

tloustka tramku

skutec¢na velikost zrna

oznaceni faze

uhly dopadajiciho a odrazeného paprsku
oznaceni faze

energie rozhrani mezi pevnou latkou a plynem
energie rozhrani mezi dvéma pevnymi latkami
dvojlom

délkové smrsteni

objemové smrsténi

vlnova délka

hustota

hustota destilované vody

relativni hustota

teoretickd hustota

objem otevienych pori

objem uzavienych port

ohybova pevnost

Weibullova ohybova pevnost
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AION
ALON
AM
APS
FCC
HIP
HMAM
HP

T

IR
MAM
MBAM
NVP
PCA
PE
PEG
PS

PS
PVC
PEGDMA

TEMED
RIT
SPS

TFT
TR
YAG
YAM
YAP
3%YSZ

aluminium oxynitride
aluminium oxynitride
acrylamide

ammonium persulfate
face centered cubic

hot isostatic pressing
hydorxymethylacrylamide
hot pressing

in-line transmission
infrared

methacryamide
methylenebisacrylamide
n-vinyl pyrrolidone
polycrystalline alumina
polyethylene
polyethyleneglycol
polystyrene
pressure-less sintering
polyvinylchloride

poly(ethyleneglycol)dimethacrylate

tetramethylethylenediamine
real in-line transmission
spark plasma sintering

total forward transmission
total reflection

yttrium aluminate garnet
yttrium aluminate monoclinic
yttrium aluminate perovskite
yttria stabilized zirconia
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oxynitrid hliniku

komern¢i nazev

akrylamid

peroxodisiran amonny
prostorové plosné stiedéna
isostatické lisovani za tepla
hydroxomethylakrylamid
lisovani za tepla

pfimocara propustnost
infraCervené spektrum
methakrylamid
methylenbisakrylamid
n-vinyl pyrollidon
polykrystalicky oxid hlinity
polyetylen

polyetylenglykol

polystyren

beztlaké slinovani
polyvinylchlorid

poly (etylenglykol)
dimethakrylat
tetramethylethylendiamin
realné pfimocara propustnost
slinovani plasmovym
vybojem

celkova doptfedna propustnost
celkové odrazivost

yttrito hlinity granat
monoklinicky yttrity hlinitan
yttrito hlinity perovskit

oxid zirkonicity stabilizovany
3hm.% oxidu yttritého
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Tab.1: Mechanické vlastnosti materialii pro transparentni panciie

Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.

: Mechanické vlastnosti transparentni PCA

: Slozeni pouzitych suspenzi

: Pfehled oznaceni vzorkd, jejich kone¢ného stavu a pouziti
: Relativni hustota a podil oteviené a uzaviené porovitosti
. Vysledky méfeni Youngova modulu

: Méfeni tvrdosti a lomové houZevnatosti

: Urceni délkového smrsténi

: Vysledky pro 4-bodovy ohyb

10: Vysledna Weibullova pevnost a modul

11: Velikosti zrna po ptedslinuti(P) a po HIPovani(H)

12: Transparence jednotlivych diskli méfend metodou RIT
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PRILOHA

Literarni piehled vlastnosti transparentnich Al,O3

rok * stiredni
vydani  zdroj FE(!/I 1 metoda pripravy S:?I?(Egg?li velikost
¢lanku zrna [um]

2012 6 30,1 freeze drying SPS 1,17
2012 6 52,0 slip casting C1 SPS 0,48
2012 6 53,1 slip casting C2 SPS 0,44
2012 6 45,6 slip casting+CIP SPS 0,48
2012 6 52,9 filter pressing SPS 0,43
2014 5 44,7 gelcasting PS + HIP 0,598
2014 5 64,8 gelcasting PS + HIP 0,468
2014 5 66,1 gelcasting PS + HIP 0,439
2014 5 65,2 gelcasting PS + HIP 0,465
2014 5 66,3 gelcasting PS + HIP 0,443
2014 5 56,5 gelcasting PS + HIP 0,504
2014 5 65,4 gelcasting PS + HIP 0,4
2014 5 68,4 gelcasting PS + HIP 0,409
2014 5 68,6 gelcasting PS + HIP 0,369
2013 49 71,0 slip casting SPS 0,26
2010 33 64,0 uniaxialni lisovani SPS 0,2
2003 26 40,0 mokré liti PS + HIP 0,55
2003 26 47,0 mokré liti PS + HIP 0,53
2003 26 53,0 mokré liti PS + HIP 0,62
2003 26 55,0 mokré liti PS + HIP 0,59
2011 23 54,0 vakuové liti PS + HIP 0,85
2011 23 51,0 vakuové liti PS + HIP 0,56
2011 23 56,0 vakuové liti PS + HIP 0,49
2011 23 58,0 vakuové liti PS + HIP 0,58
2009 9 55,8 slip casting PS + HIP 0,38
2009 9 66,8 slip casting PS + HIP 0,34
2009 9 61,5 slip casting PS + HIP 0,5
2006 50 49,9 elektroforeticka depozice 0,8
2007 51 47,0 SPS - 0,27

* hodnota RIT pfi A = 640 nm, t = 0,8 mm



