
 

  
 

 
 



 

  
 

 
 
 



 

  
 

 
 
 



 

  
 

Abstrakt  
 
Byl studován vliv procesu dvojstup� ového slinování (TSS) na finální mikrostrukturu 
keramických materiál�  s t�emi r� znými krystalovými strukturami. Tetragonálního oxidu 
zirkoni� itého (stabilizovaného 3mol%Y2O3, velikost � ástic 90nm a 140nm) a kubického 
oxidu zirkoni� itého (8mol%Y2O3, 70nm), prášky byly zastudena izostaticky lisovány a 
slinovány r� znými postupy oh�evu. Mikrostruktury dosa�ené metodou TSS byly 
srovnávány s mikrostrukturami dosa�enými konven� ním jednostup� ovým slinováním 
(SSS). Výsledky ukázaly, �e efektivita metody TSS pro pou�ité materiály byla více 
závislá na jejich krystalové struktu�e ne� na velikosti jejich � ástic a mikrostruktu�e 
výchozího t� lesa. Metoda TSS p� inesla jen zanedbatelné zlepšení mikrostruktury 
tetragonálního oxidu zirkoni� itého. Na druhé stran�  m� la metoda TSS úsp� ch p� i 
slinování kubického oxidu zirkoni� itého, které vedlo a� ke dvojnásobnému sní�ení 
velikosti zrn. 
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Abstract 
 
The influence of Two-Step Sintering (TSS) process on the final microstructure of oxide 
ceramics materials with two different crystal structures was studied. Tetragonal zirconia 
(stabilized with 3mol%Y2O3, particle size 90nm and 140nm ) and cubic zirconia 
(8mol%Y2O3, 70nm) powders were cold isostatically pressed and pressure less sintered 
with different heating schedules. The microstructures achieved with TSS method were 
compared with microstructures achieved with conventional Single-Step Sintering 
schedule (SSS). The results showed that the efficiency of the TSS of these oxide 
ceramics was more dependent on their crystal structure than on their particle size and 
green body microstructure. The method of TSS brought only negligible improvement of 
the microstructure of tetragonal zirconia ceramics. On the other hand, TSS was 
successful in the sintering of cubic zirconia ceramics; it led to a decrease in grain size by 
a factor of 2. 
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1. ÚVOD 
 

Slinování je druh tepelného zpracování, který je vyu�íván zejména v práškové 
metalurgii a p� i výrob�  keramických materiál� . Je to tepeln�  aktivovaný proces, p� i 
kterém dochází k tvorb�  vazeb mezi keramickými � ásticemi v d� sledku pohybu atom�  a 
iont� . � ím menší jsou � ástice keramického prášku, tím má v� tší m� rný povrch a tím i 
vyšší povrchovou energii. Tato energie je hnací silou slinování, proto�e systém se sna�í 
svou energii sní�it. Ke sni�ování povrchové energie dochází mechanismem difúze. 
P�esto�e je proces slinování studován ji� více ne� šedesát let, neexistuje dosud �ádná 
jednotná teorie kinetiky slinování a jejího vlivu na mikrostrukturu slinovaného materiálu. 
P�í� inou je slo�itá povaha vysokoteplotního p�enosu hmoty v polykrystalických 
materiálech [1-3]. 
Cílem slinovacího procesu pokro� ilých keramických materiál�  je nej� ast� ji materiál 
s vysokou relativní hustotou, homogenní mikrostrukturou a malými zrny. V 70-tých a 
80-tých letech byly publikovány práce o slinování Al2O3 metodou „rate controlled 
sintering“ [4, 5], v nich� se objevila myšlenka, �e vhodnou volbou teplotního cyklu lze 
ovlivnit výslednou velikost zrn slinuté keramiky. Tyto teze nebyly dosud v odborné 
literatu�e ani zcela potvrzeny ani zcela vyvráceny. 

Na Odboru keramiky a polymer�  ÚMVI byla v minulosti provedena série 
experiment� , v nich� bylo ukázáno, �e slinování keramických materiál�  � ízenou rychlostí 
smrš� ování („rate controlled sintering“) [6-8] nevedlo k mikrostrukturám s menší st�ední 
velikostí zrn, ne� tomu bylo p� i slinovacím cyklu s konstantním nár� stem teploty a 
optimalizovanou délkou prodlevy. Podle autor�  má rozhodující vliv na kinetiku slinování 
mikrostruktura t� les p�ed slinováním (p�edevším homogenita uspo�ádání � ástic a pór� ) a 
nikoliv volba slinovacího cyklu. 

Další teorií popisující mo�né zlepšení kone� né mikrostruktury slinutého vzorku je 
tzv. dvojstup� ové slinování (Two-step sintering) [9-14]. Princip spo� ívá v dosa�ení 
dostate� n�  vysoké hustoty vzorku b� hem prvního stupn�  slinování (>75% teoretické 
hustoty materiálu), poté je ve druhém stupni teplota prudce sní�ena o 60-100°C a 
za�azena prodleva v délce asi 20 hodin. Auto� i metody tvrdí, �e v prvním kroku je 
zaru� eno zaniknutí nadkritických pór�  a ostatní póry se stávají nestabilními, tak�e t� leso 
m� �e následn�  slinout p� i ni�ší teplot� . P� i ni�ší teplot�  druhého stupn�  slinování je 
p� itom omezen r� st zrn, tak�e výsledkem dvojstup� ového slinování je t� leso s vysokou 
hustotou a p� itom menšími zrny, ne� by bylo mo�no dosáhnout obvyklým 
jednostup� ovým cyklem s konstantní rychlostí oh�evu a prodlevou na slinovací teplot� . 
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2. CÍL PRÁCE  
 
Cílem této práce je posouzení vlivu metody dvojstup� ového slinování na 

mikrostrukturu slinutého kubického (dopovaného 8mol%Y2O3) a tetragonálního 
(dopovaného 3mol%Y2O3) oxidu zirkoni� itého. Bylo studováno, zda dvojstup� ové 
slinování vede p� i dosa�ení stejné kone� né hustoty k menší kone� né velikosti zrn, ne� 
konven� ní jednostup� ové slinování s konstantní rychlostí oh�evu a prodlevou na 
slinovací teplot� . 
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3. TEORETICKÁ � ÁST 
 
 3.1 Rozd� lení keramických materiál�  

Keramické materiály jsou anorganické nekovové materiály, které obsahují kovové a 
nekovové prvky vázané p�edevším iontovými nebo iontov� -kovalentními vazbami. 
Keramické materiály se vyskytují v širokém rozmezí chemického slo�ení. 
Obvykle se keramické materiály u�ívané pro konstruk� ní aplikace rozd� lují na tradi� ní 
keramické materiály, pokro� ilé keramické materiály a materiály se skelnou 
strukturou [15]. 

Tradi� ní keramika se vyrábí ze surovin nacházejících se v p�írod� : z jílu, k�emene a 
�ivce. 

Pokro� ilá konstruk� ní keramika se vyrábí z � istých, práškových, um� le p� ipravených 
slou� enin, jako jsou oxidy, karbidy nebo nitridy. Mezi nejznám� jší pokro� ilé konstruk� ní 
keramiky pat� í oxid hlinitý, nitrid k�emíku, karbid k�emíku, oxid ce� i� itý a oxid 
zirkoni� itý modifikovaný dalšími �áruvzdornými oxidy. Keramické pokro� ilé materiály 
jsou pro své vlastnosti, jako je vysoký bod tání, chemická stabilita a vysoká tvrdost 
d� le�ité konstruk� ní materiály v oblasti špi� kových technologií. 

Skelné materiály mají specifické vlastnosti jako pr� hlednost a tvrdost a vynikající 
korozní odolnost ve v� tšin�  normálních prost�edí, a jsou proto vhodné pro konstruk� ní 
aplikace v laborato�ích, chemickém pr� myslu a elektrotechnickém pr� myslu [15]. 
 
 3.2. Struktura keramických materiál�  

Struktura jakéhokoliv materiálu závisí na typu vazeb mezi atomy p�ítomnými 
v materiálu. Atomy v keramických materiálech jsou vzájemn�  vázány kovalentními nebo 
iontovými vazbami nebo kombinací obou typ�  vazeb. 
V kovalentních vazbách jsou elektrony sdíleny pouze dv� ma sousedními atomy. 
Výsledkem je sm� rová vazba. Charakteristickými vlastnostmi keramik s kovalentními 
vazbami jsou vysoká tvrdost, vynikající chemická odolnost, zanedbatelná tvárnost, nízká 
tepelná rozta�nost a zna� ná elektronová vodivost. 
Iontová vazba vzniká p�enosem jednoho nebo více elektron�  mezi sousedními atomy za 
vzniku opa� n�  nabitých iont� , které jsou p� itahovány Coulombovými silami. P�íkladem 
nekovových materiál�  s vysoce iontovými vazbami jsou chlorid sodný, oxid vápenatý 
nebo oxid ho�e� natý. Iontové keramiky mají tendenci tvo� it t� sn�  uspo�ádanou strukturu 
podobnou strukturám � istých kov� . Odlišují se však od kov�  tím, �e nemají volné 
elektrony a atomy mají r� znou velikost. Výsledkem je, �e iontové keramiky mají nízkou 
tvárnost, vysokou tepelnou rozta�nost a nízkou elektronovou vodivost. N� které iontové 
keramiky vykazují p� i vysokých teplotách iontovou vodivost. 

U v� tšiny keramických látek má vazba mezi atomy iontov� -kovalentní charakter. 
Zastoupení iontového nebo kovalentního charakteru, které závisí na rozdílu 
elektronegativit atom�  tvo�ících vazbu, ur� uje typ krystalové struktury, ve které se bude 
keramická látka nacházet. Tabulka 1 znázor� uje iontový a kovalentní charakter vazby 
v n� kterých keramických materiálech [15]. Tabulka ukazuje, �e se iontový a kovalentní 
charakter vazby v jednoduchých keramických látkách zna� n�  liší; MgO má výrazný 
iontový charakter, zatímco SiC je tém��  kovalentní slou� enina [15]. 
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Tabulka 1  Podíl iontového a kovalentního typu vazby ve vybraných keramických materiálech [6] 

Keramická 
látka 

Vazba Rozdíl 
elektronegativit 

Iontový 
charakter [%]  

Kovalentní 
charakter [%] 

MgO Mg-O 2,3 77 23 
Al2O3 Al-O 2,0 63 37 
SiO2 Si-O 1,7 51 49 
Si3N4 Si-N 1,2 30 70 
SiC Si-C 0,7 11 89 

 
 3.3 Fyzikální vlastnosti keramiky 
  

3.3.1 Hustota 
Hustota (� ) vyjad�uje pom� r hmotnosti (m) na jednotku objemu materiálu (V) a 

vyjad�ujeme ji v jednotkách kg/m3. 
Faktory ovliv� ující hustotu jsou: velikost a atomová hmotnost prvk� , t� snost uspo�ádání 
atom�  ve struktu�e a míra pórovitosti mikrostruktury. 
Rozlišujeme hustotu: krystalografickou, teoretickou, objemovou, specifickou. 
 

Krystalografická hustota: ideální hustota ur� ité krystalové struktury po� ítaná dle 
chemického slo�ení a z meziatomových vzdáleností získaných RTG difrakcí. 
Vzorec pro výpo� et [16]: 

 
V
m

C =r , (1) 

kde 
A
Mn

m
×

=  

 V = objem základní bu� ky 
 n = po� et atom�  v bu� ce 
 M = atomová hmotnost 
 A = Avogadrovo � íslo (6,022.1023 atom� /mol) 
 

Krystalografické hustoty vybraných prvk�  a slou� enin jsou uvedeny v tabulce 2 
[16]. Prvky s nízkou atomovou hmotností jako nap�. H, Be, C, N, O, Si a B vedou 
k nízké krystalografické hustot� . 
Prvky s velkou atomovou hmotností, jako nap�. W a Hf tvo�í materiály s vysokou 
krystalografickou hustotou, prvky se st�ední atomovou hmotností tvo�í slou� eniny se 
st�ední krystalografickou hustotou, viz tabulka 2. 
 
Tabulka 2  Krystalografické hustoty vybraných prvk�  a slou� enin 

Nízká hustota St�ední hustota Vysoká hustota 
grafit 2,27 g/cm3 ZrO2 6,08 g/cm3 W 19,40 g/cm3 
B4C 2,51 g/cm3 BaTiO3 6,02 g/cm3 WC 15,70 g/cm3 
	  k�emen 2,65 g/cm3 	 -Al2O3 3,99 g/cm3 HfO2 11,11 g/cm3 
SiC 3,22 g/cm3 TiO2 4,25 g/cm3   
PE 0,90 g/cm3     
Al 2,70 g/cm3     
Mg 1,74 g/cm3     
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Uspo�ádání iont�  nebo atom�  ve struktu�e takté� ovliv� uje krystalografickou 
hustotu. T� sné uspo�ádání u kov�  a iontových keramik zp� sobuje vyšší 
krystalografickou hustotu ne� u net� sn�  uspo�ádaných kovalentních struktur. 
Nap�íklad ZrO2 má t� sné uspo�ádání struktury oproti zirkonu ZrSiO4, který má strukturu 
více otev�enou, vycházející ze spojení SiO4 � ty�st� n� . Krystalografická hustota zirkonu 
(4,67 g/cm3) je ni�ší ne� hustota ZrO2 s monoklinickou strukturou (5,83 g/cm3) [16]. 
 

Objemová hustota: vyjad�uje hustotu keramického t� lesa zahrnující póry, m�í�kové 
poruchy a r� zné fáze. Ka�dá z t� chto fází má rozdílnou hustotu závislou na vyskytujících 
se atomech a jejich uspo�ádání. Sou� asn�  je struktura porézní, a tak krystalografická 
hustota není adekvátní pro n� které vícefázové porézní materiály. V t� chto p�ípadech 
mluvíme o hustot�  objemové, kterou definujeme takto [16]: 

 

 
V
m

obj =.r  [g/cm3], (2) 

kde m = hmotnost 
 V = objem pevné fáze + objem pór�   
 

Objemová hustota m� �e být stanovena n� kolika technikami. Nejjednodušší je výpo� et 
z nam�� ených rozm� r�  a hmotnosti, dle výše uvedeného vztahu. 
Pro m�� ení objemové hustoty u tvarov�  slo�itých t� les lze s výhodou vyu�ít 
Archimedova zákona, kde hmotnost na vzduchu je porovnávána s hmotností ve vod�  
zav� šeného a vá�eného vzorku, kde rozdíl hmotností odpovídá ur� itému objemu t� lesa. 
Vzorky u nich� se na povrchu nenacházejí otev�ené póry lze touto metodou m�� it p�ímo. 
Známe-li teoretickou hustotu materiálu, lze metodou trojího vá�ení (za sucha, vodou 
nasáklý vzorek a voln� ) stanovit jak objemovou hmotnost, tak i podíl uzav�ených a 
otev�ených pór�  (EN 623-3). 
Další metoda zjiš� ování objemové hustoty spo� ívá v u�ití n� kolika kapalin 
s kalibrovanou hustotou. T� leso vkládáme do jednotlivých kapalin, a pokud budou 
hustoty identické, t� leso nebude ani plavat ani se potáp� t. Tato technika je pou�ívaná pro 
zjiš� ování objemové hustoty u velmi malých keramických vzork�  s uzav�enými 
póry [16]. 

 
Teoretická hustota (� teor, t.h.): hustota p�edpokládá nulovou pórovitost materiálu 

(uva�ujeme více fází, strukturní defekty a tuhé roztoky). Pro mnoho aplikací je zapot�ebí 
takových keramických produkt� , které mají minimum otev�ených i uzav�ených pór� . 
Bezporézní stav by p�edstavoval maximální objemovou hustotu dosa�itelnou pro 
specifickou skladbu, která je pova�ována za teoretickou hustotu. Teoretická hustota je 
� asto pou�ívána jako standard, se kterým se srovnává objemová hustota dosa�ená pro 
materiál. Nap�íklad pokud materiál obsahuje 10% pór� , m� �e být hustota definována 
jako 90%-ní relativní hustota � rel = 90%. Teoretickou hustotu lze spo� ítat, pokud známe 
krystalografickou hustotu a objemové podíly jednotlivých tuhých fází v mikrostruktu�e. 
Teoretickou hustotu lze m�� it i p�ímo pomocí pyknometru. Testovaný vzorek je 
rozdrcen na takové � ástice, které u� neobsahují uzav�ené póry. Prášek je umíst� n a vá�en 
v nádob�  pyknometru známého objemu. Do nádobky je p� idána tekutina, která je 
zah�ívána k odstran� ní vzduchových bublinek zachycených mezi � ásticemi nebo 
adsorbovanými na povrch � ástic. To zaru� í, �e v celém známém objemu je zastoupena 
pouze kapalina a pevná fáze. Nádobka je op� t zvá�ena, rozdíl hmotností udává objem 
tekutiny. Tento objem je ode� ten od celkového známého objemu nádobky pyknometru, 
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co� je vlastn�  objem pevné fáze. Teoretická hustota je nyní po� ítána jako podíl hmotnosti 
a objemu solidu [16]. 
 

Specifická hmotnost: relativní hustota materiálu k hustot�  stejného objemu vody o 
teplot�  4°C. Je to bezrozm� rné � íslo. Nap�íklad materiál se specifickou hmotností 4,5 má 
4,5krát v� tší hustotu ne� je hustota vody o teplot�  4°C, tj. 1000kg/m3 = 1g/cm3. 
 

3.3.2 Otev� ená pórovitost 
Otev�ená pórovitost je d� le�itým parametrem hustoty a je � asto rozhodující pro 

m�� ení. M� �e mít velký vliv na vlastnosti keramických materiál� . Otev�ené póry mohou 
ovlivnit pevnost, dovolují propustnost plyn� m nebo kapalinám, m� ní elektrické 
charakteristiky nebo zhoršují optické vlastnosti. Z t� chto d� vod�  je � asto d� le�ité zjišt� ní 
p� irozené pórovitosti ve spojení s objemovou hustotou. Metodou pro zjiš� ování 
rozlo�ení, velikosti a mno�ství otev�ených pór�  je „rtu� ová porozimetrie“. Vzorek je 
vlo�en do nádobky, která je poté evakuována a napln� na známým objemem rtuti. Poté je 
postupn�  zvyšován tlak, pro jednotlivé tlaky je m�� en objem rtuti penetrované do 
vzorku. P� i nízkých tlacích se rtu�  dostává tunely ve vzorku pouze do velkých pór� , 
rostoucím tlakem se zp�ístup� ují i menší póry, co� vede k další redukci objemu. Stupe�  
nasycení vzorku rtutí závisí na aplikovaném tlaku, pr� m� ru pór� , povrchovém nap� tí a 
kontaktním úhlu. 
Pro tyto veli� iny platí relace [16]: 

 
d

p
Q

=
cos4g

, (3) 

kde p = tlak [Pa], 
 d = pr� m� r póru [m], 
 �  = kontaktní úhel [141° pro v� tšinu keramik], 
 �  = povrchové nap� tí rtuti p� i testované teplot�  [0,48 J/m2 pro v� tšinu keramik] 
 

3.3.3 Tepelná kapacita 
Tepelná kapacita c je mno�ství tepla pot�ebné ke zvýšení teploty 1 kg materiálu o 

1°C. Jednotkou je J/kg.deg. 
Tepelná kapacita materiál�  je v� tšinou rozhodující pro ú� inek teploty na: 

- vibra� ní a rota� ní energii atom�  uvnit�  materiálu 
- zm� nu energetické hladiny elektron�  ve struktu�e 
- zm� nu polohy atom�  b� hem vytvá�ení m� í�kových poruch (vakancí a 

intersticiál� ), magnetické orientace a polymorfní transformace, a také na 
uspo�ádanost � i neuspo�ádanost systému 

 
Pro v� tšinu krystalických keramik se tepelná kapacita pohybuje v rozmezí od nuly (pro 
teploty blízké 0K) do hodnot blízkých 6cal/g.deg pro teploty okolo 1000°C [16]. 
 

3.3.4 Tepelná vodivost 
Tepelná vodivost k vyjad�uje mno�ství tepla, které projde za jednotku � asu 

jednotkovou plochou na jednotku vzdálenosti. Jednotkou je J/s.m2.deg.m = W/m.K. 
Mno�ství p�eneseného tepla souvisí s mno�stvím tepelné energie, p� irozenou tepelnou 
bariérou materiálu a s mno�stvím ztrát. Tato tepelná energie je prezentována jako funkce 
m� rné tepelné kapacity c. Velikost ztrát závisí na rozptylu a m� �e být chápána jako 
zmenšení vzdálenosti m� í�kových vln, n� kdy takté� nazývána jako volná dráha. 
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Tepelná vodivost keramických materiál�  nabývá hodnot v pom� rn�  širokém intervalu a je 
závislá na atomové hmotnosti jednotlivých prvk� . Nejvyšších vodivostí je dosahováno u 
� istých struktur, to znamená struktur jednoprvkových, pop�ípad�  u struktur, kde mají 
prvky podobnou atomovou hmotnost. 
Teplota má významný vliv na tepelnou vodivost keramických materiál� , se vzr� stající 
teplotou dochází ke sní�ení tepelné vodivosti. 
 

3.3.5 Tepelná rozta�nost 
Tepelná rozta�nost ozna� ovaná jako 	  je veli� ina pou�ívaná k popisu zm� n rozm� r�  

v závislosti na zm� n�  teploty. Má-li tepelná rozta�nost lineární závislost na teplot� , 
vyjad�ujeme ji vztahem [16]: 

 

 
T

ll
D

D
= 0a ,  (4) 

kde l0 = délka p� i teplot�  T0, 
 � l =  zm� na délky (l-l0), 
 � T = zm� na teploty T-T0 

 
Jednotkou je °C-1 nebo K-1. Nej� ast� ji jsou data vykreslována v procentech prodlou�ení 
proti teplot� . Koeficient tepelné rozta�nosti je pak sm� rnicí k� ivek. 

 
Sou� initel tepelné rozta�nosti keramik 

Materiály s vysokým stupn� m iontových vazeb se chovají vzhledem k tepelné 
rozta�nosti jako kovy. Struktury jsou t� sn�  uspo�ádány, tak�e celková rozta�nost je 
sumou tepelných rozta�ností jednotlivých atom� . Slabší vazby iontových struktur, jako 
nap�íklad NaCl, KCl, mají rozta�nost velmi velkou. Jak roste pevnost vazby a roste 
procento kovalentních vazeb, klesá tepelná rozta�nost [16]. 
Materiály s t� sn�  uspo�ádanou strukturou s kubickou symetrií mající shodnou tepelnou 
rozta�nost podél všech t� í krystalografických sm� r�  jsou ozna� ovány jako izotropní. 
Jednotlivé krystaly nekubických struktur mají rozdílnou teplotní rozta�nost podél 
rozdílných krystalografických sm� r�  a ozna� ujeme je jako anizotropní [16]. 
Kombinace relativn�  nízké tepelné vodivosti a relativn�  vysoké rozta�nosti vede u 
keramických materiál�  k nízké odolnosti v�� i teplotním šok� m (náhlá zm� na teploty). 
 
 3.4 Základní technologie tvarování keramických prášk�  

V� tšina tradi� ních a progresivních keramik se vyrábí tvarováním a následným 
slinováním keramických práškových surovin. 
Tvarování se obvykle provádí za studena, ale výjimkou není ani tvarování za tepla. 
Nej� ast� ji vyu�ívanými tvarovacími metodami p� i výrob�  keramických díl�  je lisování, lití 
suspenzí, vytla� ování a vst� ikování [15]. 

 
3.4.1 Lisování 
� ástice (resp. aglomeráty) keramického prášku se lisují za sucha, v plastickém stavu 

nebo za mokra v závislosti na typu zpracovávaného materiálu. Nej� ast� ji u�ívanou a 
nejjednodušší metodou je lisování za sucha. Lisovací tlak je vyvinut bu
  mechanicky 
(pístem), pak jde o tzv. jednoosé lisování, viz obr. 1, nebo je vyvinut v kapalin� , pak jde 
o tzv. izostatické lisování za studena (CIP – Cold Isostatic Pressing), viz obr. 2. 
V keramickém pr� myslu se tato technologie pou�ívá zejména pro výrobu 
elektrotechnických sou� ástek jako jsou izolátory, p� i výrob�  brusných karbidových 
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nástroj� , kelímk� , lo�isek, biokeramických sou� ástí apod. N� kdy se vyu�ívá tzv. lisování 
za tepla, které umo�� uje výrobu keramických díl�  o vysoké hustot�  a s výbornými 
mechanickými vlastnostmi [15]. 
 
 

 
Obr. 1  Schéma lisování keramických výrobk�  [16] 
 

 

 
Obr. 2  Schéma izostatického lisu [16] 

 
3.4.2 Suspenzní lití 
Nejprve se p� ipraví stabilní suspenze práškového materiálu v kapalin� . Suspenze se 

lije do porézní formy, viz obr. 3a, a � ást kapaliny ze suspenze se nechá absorbovat 
formou, viz obr. 3b. Jak kapalina odchází ze suspenze, vytvo�í se na povrchu formy 
polotvrdá vrstva keramického materiálu. Poté se licí proces zastaví a zbytek suspenze se 
vylije z formy, viz obr. 3c. Chceme-li zaplnit celou dutinu, postup opakujeme. Keramický 
díl se nechá ve form�  � áste� n�  vyschnout a po získání manipula� ní pevnosti se dá 
vyjmout z formy, viz obr. 3d, a slinovat [15]. 
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Obr. 3  Znázorn� ní jednotlivých krok�  odlévání technikou suspenzního lití [15] 

 
3.4.3 Vytla� ování 
Keramické díly jednoduchého stejného pr�� ezu se vyrábí vytla� ováním plastické 

sm� si keramického prášku a pojiva p�es tvarovací nástroj. Tato metoda se pou�ívá p� i 
výrob�  dutých díl� , jako jsou keramické trubky a profily a to pro ú� ely technické 
keramiky a elektrotechnických izolátor�  [15]. 

 
3.4.4 Injek� ní vst� ikování 
Injek� ní vst� ikování (IM – injection moulding) je technologie, která byla vyvinuta 

pro vst� ikování plast� , a v keramickém pr� myslu se uplat� uje p�edevším p� i výrob�  
pokro� ilých keramik. Keramická termoplastická suspenze je vst� ikována pod tlakem do 
kovové formy a po ztuhnutí je z rozebíratelné formy vyjmuta. Pojivo se tepeln�  extrahuje 
a poté se sou� ást slinuje. Metoda je vhodná pro velkosériovou výrobu tvarov�  
slo�it � jších sou� ástí jako jsou lopatky plynových turbín, sou� ásti palivových � lánk� , 
ventily pro chemický pr� mysl, � ásti biokeramických protéz apod. [15], kv� li problém� m 
s odstra� ováním pojiva však neumo�� uje výrobu díl�  s velkými pr�� ezy. 

 

 
Obr. 4  Schéma vst� ikolisu na výrobu keramických díl�  metodou injek� ního vst� ikování [15] 
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 3.5. Slinování, kinetika slinování a její studium 
3.5.1 Hnací síla slinování 
Slinování je tepeln�  aktivovaný proces, p� i kterém dochází k tvorb�  vazeb mezi 

keramickými � ásticemi v d� sledku pohybu atom�  a iont� . 
Celý proces je provázen sni�ováním Gibbsovy energie systému. K jejímu sni�ování 
dochází zmenšováním fázového rozhraní tuhá fáze – plyn p�echodem na energeticky 
výhodn� jší fázové rozhraní tuhá fáze – tuhá fáze. Tím vznikají hranice zrn. S klesající 
velikostí keramických � ástic roste jejich specifický povrch a slinování probíhá rychleji. 
Povrchová energie � ástic keramického anorganického materiálu je závislá na zak� ivení 
povrchu. Se zmenšujícím se polom� rem se zvyšuje podíl plochy povrchu na jednotku 
objemu a roste chemický potenciál atom�  nad povrchem. Se zak� ivením povrchu se 
zvyšuje i nap� tí v povrchové vrstv�  definované Laplaceovou rovnicí [3]. 

 

 �
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gs , (5) 

kde  �  =  nap� tí v povrchové vrstv� , 
 �  = m� rná povrchová energie, 
 r1 a r2 = polom� ry zak� ivení povrchu 
 

Pro hutnou kulovou � ástici (r1 = r2) se vztah redukuje na rgs 2= . V reálném 
materiálu se b� hem slinování vyskytují konkávní i konvexní plochy r� zných polom� r�  
k� ivosti. Pod konkávním povrchem (r1,2 < 0) p� sobí nap� tí tahová, zatímco povrch 
konvexní (r1,2 > 0) je zatí�en nap� tím tlakovým. Velikost nap� tí závisí na polom� ru 
k� ivosti (rovnice 5). Pod konkávním povrchem je nejv� tší koncentrace vakancí, která 
s k� ivostí klesá [3]. Díky tomuto koncentra� nímu spádu dochází k toku vakancí z oblasti 
konkávní do oblasti konvexní, respektive k toku atom�  opa� ným sm� rem, viz obr. 5. 
 

 
Obr. 5 Vznik toku vakancí mezi konkávním a konvexním povrchem [11] 

 
 
3.5.2 Fickovy zákony 
Difúzní procesy jsou nejefektivn� jší mechanismy slinování krystalických látek. Pohyb 

difundujících atom�  (iont� , molekul) je � ízen koncentra� ním gradientem. Koncentrace i 
gradient koncentrace se m� �e m� nit v � ase a prostoru. 
P�ípad, kdy gradient koncentrace nezávisí na � ase popisuje I. Fick� v zákon: 
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 CDJ Ñ-=

��
, (6) 

kde  J
�

je vektor toku, 
  D je difúzní koeficient (difuzivita), 
 CÑ

�
je gradient koncentrace 

  
Uva�ujeme-li koncentraci jako funkci � asu, lze ji popsat II. Fickovým zákonem: 
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za p�edpokladu, �e D je ve všech sm� rech stejné a nezávisí na koncentraci. 

 
3.5.3 Mechanismy difúze 
Difúze v tuhých látkách probíhá díky p�ítomnosti strukturních defekt�  v krystalu. 

Jejich vznik je vyvolán strukturní nedokonalostí a odchylkami v chemickém slo�ení. 
Strukturní defekty v polykrystalických látkách m� �eme rozd� lit do t� í skupin: bodové, 
� árové poruchy a rovinné defekty. 
Bodové poruchy:  

- vakance (neobsazený uzlový bod v krystalické m�í�ce) 
- intersticiální atomy (umíst� né v prostoru mezi atomy v uzlových bodech) 
- substitu� ní atomy (obsazující uzlové body, které by m� ly být obsazeny atomy 

jiného typu) 
U jednofázových anorganických systém�  o vysoké � istot�  (pokro� ilé keramiky) 

v krystalu výrazn�  p�evyšuje podíl vakancí nad ostatními typy bodových poruch a difúze 
tedy probíhá p�edevším pohybem vakancí. Podle sm� ru transportu hmoty definujeme 
základní mechanismy difúzního procesu v tuhých látkách [3]: 

- difúze m�í�kou (objemová difúze) – uskute�� uje se pohybem bodových 
poruch t�emi základními mechanismy: vakan� ním, intersticiálním a 
mechanismem p�ímé vým� ny. Nejd� le�it � jší je vakan� ní mechanismus. Pohyb 
atom�  je opa� ný k pohybu vakancí. Není-li pohyb vakancí kompenzován 
odpovídajícím tokem � ástic v opa� ném sm� ru, m� �e nahromad� ní vakancí 
v krystalu vést a� ke vzniku pór� . 

- Povrchová difúze – hlavním mechanismem je migrace vakancí a atom�  
vázaných v povrchové vrstv� . 

- Difúze po hranicích zrn – podíl atom�  na hranicích zrn se zvyšuje se 
zmenšující se velikostí zrn. 

- Difúze plynnou fází (vypa�ování – kondenzace) 
Hodnoty difúzního koeficientu objemové difúze Dl, difúze po hranicích zrn Dgb a 
povrchové difúze Ds, lze co do velikosti se�adit takto: 
 

Dl < Dgb < Ds 
 
3.5.4 Mechanismus slinování 
Typy difúze zmín� né v p�edchozím odstavci m� �eme znázornit na modelu dvou 

nebo t� í kulových � ástic, které jsou ve vzájemném kontaktu. Rozdíl Gibbsovy energie 
mezi r� zn�  zak� ivenými povrchy (mezi oblastí konvexn�  zak� iveného povrchu kulové 
� ástice a konkávn�  zak� iveného kr� ku) je hnací silou vzniku toku materiálu, který bude 
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probíhat energeticky nejvýhodn� jší cestou. Provázáním � ty� mo�ných mechanism�  
transportu hmoty s mo�nými zdroji atom�  nebo iont�  lze ur� it šest základních cest 
difúzního toku atom�  [3], které jsou schematicky znázorn� ny na obr. 6. 

 

 
 
Obr. 6  Šest základních sm� r�  tok�  hmoty p� i slinování v tuhé fázi [17] 

 
Transport materiálu z povrchu � ástice m� ní pouze geometrii pór� , ale nesni�uje 

vzdálenost mezi st�edy � ástic. Tyto procesy tedy nezp� sobují ani sní�ení objemu pór�  
v materiálu (zhutn� ní), ani smršt� ní t� lesa. K eliminaci pór�  a smrš� ování vedou pouze 
d� je transportující hmotu do oblasti kr� ku z hranic zrn – mechanismy 4 a 5 [3]. 

 
3.5.5 Difúze jako tepeln�  aktivovaný proces 
Slinování probíhá transportem � ástic (atom�  a iont� ) hmoty. K tomu, aby mohlo 

k p�esun� m docházet, jsou d� le�ité dva faktory [3]: 
- hnací síla slinovacího procesu (slinovací nap� tí) 
- mobilita atom�  a iont�  – pohyblivost atom�  je závislá na teplot�  – s rostoucí 

teplotou roste pohyblivost atom� . Pohyb atom�  je vyvolán dodáním energie, 
umo�� ující p�ekonání energetické bariéry mezi dv� ma rovnová�nými 
polohami atomu � i iontu. 

 
3.5.6 Fáze slinovacího procesu 
Slinovací proces se obvykle d� lí do t� í fází, viz obr. 7. Ka�dé z nich je p� i�azen 

zjednodušený geometrický model typické mikrostruktury [3]. 
I. fáze: Je charakteristická vznikem a rychlým r� stem kr� k�  mezi � ásticemi, které jsou ve 

vzájemném kontaktu. Propojení vede pouze k malým zhutn� ním. Této fázi odpovídá 
jen velmi malé lineární smršt� ní (3-5%). 

II. fáze: (fáze otev�ené pórovitosti) Houbovitá struktura obsahující sí�  otev�ených pór�  
ústících na povrch t� lesa. V této fázi dochází ke zmenšování polom� ru válcových 
pór�  a ke zhutn� ní asi na 90% teoretické hustoty. Poté dochází k zaškrcování 
válcových pór�  a k vytvo�ení uzav�ených kulových pór� . 

III. fáze:  (fáze uzav�ené pórovitosti) Relativní hustota se pohybuje od 90% výše. 
Materiál obsahuje pouze uzav�ené póry. K zanikání uzav�ených pór�  dochází 
p�edevším difúzním tokem po hranicích zrn. D� le�itá je stability póru, která je dána 
tzv. koordina� ním � íslem, které vyjad�uje mno�ství atom�  obklopující pór. � ím je toto 
� íslo v� tší, tím je pom� r polom� ru póru ku polom� ru � ástice a tím je pór stabiln� jší. 

 

Mechanismus 
(� íslo) 

Druh 
transportu 

Zdroj hmoty 
(z) 

P�esun hmoty 
(do) 

1 Povrchová 
difúze 

Povrch Kr� ek 

2 Difúze m�í�kou 
(objemová) 

Povrch Kr� ek 

3 Difúze plynnou 
fází 

Povrch Kr� ek 

4 Difúze po 
hranicích zrn 

Hranice zrn Kr� ek 

5 Difúze m�í�kou 
(objemová) 

Hranice zrn Kr� ek 

6 Difúze m�í�kou 
(objemová) 

Dislokace Kr� ek 
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Obr. 7  Fáze slinovacího procesu a jejich typická struktura [3] 
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4. EXPERIMENTÁLNÍ � ÁST 
 

4.1 Pou�ité materiály 
  

Pro experimentální � ást této diplomové práce byly pou�ity následující 3 typy 
práškových keramických materiál� : 

·  Práškový ZrO2 stabilizovaný 3mol%Y2O3, typ TZ-3Y (výrobce Tosoh 
Corporation, Japonsko), � íslo šar�e Z306673P. V dalším textu bude tento 
materiál ozna� ován zkratkou TZ-3Y. 

·  Práškový ZrO2 stabilizovaný 3mol%Y2O3, typ TZ-3YSB (výrobce Tosoh 
Corporation, Japonsko), � íslo šar�e S307651B. V dalším textu bude tento 
materiál ozna� ován zkratkou TZ-3YSB. 

·  Práškový ZrO2 stabilizovaný 8mol%Y2O3, typ TZ-8Y (výrobce Tosoh 
Corporation, Japonsko), � íslo šar�e Z806625P. V dalším textu bude tento 
materiál ozna� ován zkratkou TZ-8Y. 

 
Chemické slo�ení materiál�  p�evzaté z materiálových list�  je uvedeno v tabulce 3. 
 
Tabulka 3  Chemické slo�ení pou�itých materiál�  (p�evzato z materiálových list� ) 

Druh prášku 
Slo�ky 

TZ-3Y TZ-3YSB TZ-8Y 

koncentrace [hm%] 

Y2O3 5,21 5,20 13,59 
Al2O3 <0,005 <0,005 <0,005 
SiO2 0,005 0,004 0,003 
Fe2O3 <0,002 0,003 0,004 
Na2O 0,022 0,005 0,078 
Vypalitelné slo�ky 0,73 3,45 0,79 
Velikost krystalit�  26nm 39nm 23nm 
Velikost � ástic 90nm 140nm 70nm 
 

 
4.2 Pou�ité techniky 
  

4.2.1 P� íprava keramických t� les 
Z výše uvedených materiál�  byly izostaticky za studena lisovány disky o pr� m� ru 

30mm, výšce cca 5mm z 12-ti gram�  materiálu, viz obr. 8a. Lisování prob� hlo 
v izostatickém lisu (Autoclave Engineering, Inc., USA) tlakem 300MPa, výdr� na 
stanoveném tlaku byla 5 minut. Takto vylisované vzorky byly p�edslinuty p� i 800°C po 
dobu jedné hodiny, rychlost oh�evu byla 2°C/min. Toto p�edslinutí bylo provedeno pro 
odstran� ní pojiva z prášk�  a pro dosa�ení dostate� né manipula� ní pevnosti vzork� . 
P�edslinuté disky byly roz�ezány (obr. 8b) a vybroušeny do tvaru hranol�  o rozm� rech 
cca 4x4x15mm (obr. 8c). � elní plochy hranol�  byly zabroušeny tak, aby bylo dosa�eno 
jejich planparalelnosti. 
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 a) b) c) 
Obr. 8  a) Izostaticky vylisovaný disk, b) D� lení disku, c) Vzorek p� ipravený do dilatometru 
 

4.2.2 Slinování keramických t� les 
Aby byly zjišt� ny teploty, p� i nich� vzorky dosáhly hustoty v� tší ne� 75%, tak jak to 

p�edepisuje metoda dvojstup� ového slinování, byly vzorky nejd�íve slinovány ve 
vysokoteplotním dilatometru L70/1700 (Linseis, SRN) s vertikální orientací vzorku 
(obr. 9). Oh�ev vzorku v tomto za�ízení zajiš� ovala pec s grafitovým topením pracující 
v p�etlaku dusíku. M�� ící systém sestávající z Al2O3 a vzorek byly umíst� ny do uzav�ené 
Al2O3 trubice se vzdušnou atmosférou. Teplota v peci byla snímána termo� lánkem 
WRe3-WRe25 a teplota vzorku termo� lánkem PtRh6-PtRh30. 
 

 
Obr. 9  Vysokoteplotní dilatometr LINSEIS 
 
Kinetika smrš	ování t
 les v pr� b� hu slinování byla vyhodnocována pomocí softwaru 
Tawin (Linseis, SRN), pomocí n� ho� byla provedena korekce dat na teplotní rozta�nost 
m�� ícího za�ízení a další jevy. P�íklad k� ivky smršt� ní získané z dilatometru je uveden na 
obr. 10, kde je patrná lineární závislost relativního prodlou�ení vzorku na teplot�  p� i 
chladnutí slinutého vzorku zp� sobená prostou teplotní dilatací materiálu. Tato teplotní 
rozta�nost byla ode� tena od hodnot smršt� ní nam�� ených dilatometrem, tak�e byla 
získána k� ivka �  = f(T) popisující pouze slinovací smršt� ní oprošt� né od teplotní 
rozta�nosti. 
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T [°C] 

Obr. 10  Závislost relativního smršt� ní na teplot�  zaznamenaná dilatometrem 
 
 
Kinetika zhut� ování t
 les 
Data slinovacího smršt� ní vzorku �  = f(t,T) byla p�epo� tena na relativní hustoty dle 
vztahu: 
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kde � rel je relativní hustota vzorku 
� rel.f je kone� ná relativní hustota zm�� ená na základ�  Archimédova zákona (viz 

kap. 4.3), 
 � f je kone� né podélné smršt� ní vzorku (obr. 10). 

 
Tento vzorec bylo mo�né aplikovat, proto�e všechny vzorky smrš� ovaly p� i slinování 

izotropn� , objemové zm� ny bylo mo�no tedy jednoduše podle vztahu (8) p�epo� ítat 
z délkového smršt� ní. 
Z vypo� tených závislostí relativní hustoty na teplot�  byly ode� teny hodnoty relativní 
hustoty vzorku vhodné pro dvojstup� ové slinování vzork� . To pak bylo provedeno ve 
vysokoteplotní superkanthalové peci HERAEUS (obr. 11). Teplota v peci byla m�� ena 
termo� lánkem PtRh6-PtRh30. 

 

�  [%]  

� final 
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 a) b) 
Obr. 11  Vysokoteplotní pec Heraeus,  a) celkový pohled, b) umíst� ní vzorku uvnit�  pece 

 
V tabulce 4 je uveden seznam experiment�  dvojstup� ového slinování. Pro ka�dý materiál 
byly vybrány dv�  teploty prvního stupn�  a t� i teploty druhého stupn�  slinování. Pokles 
teplot mezi prvním a druhým slinovacím stupn� m byl 30°C, 60°C a 100°C. Prodlevy na 
teplot�  druhého stupn�  slinování byly: 0, 5, 10, 15 a 20 hodin.  
Slinovací cyklus byl naprogramován tak, �e rychlost oh�evu byla 10°C/min do teploty 
800°C a 5°C/min do dosa�ení teploty prvního stupn�  slinování, pokles z teploty prvního 
na druhý stupe�  slinování probíhal rychlostí 60°C/min. Ochlazování z teploty druhého 
stupn�  slinování probíhalo rychlostí 25°C/min. Schéma slinovacího cyklu je uvedeno na 
obr. 12. 
 
Tabulka 4  P�ehled provedených experiment�  dvojstup� ového slinování 

Materiál Teplota prvního a druhého kroku slinování a délka prodlevy druhého kroku 
  [°C/°C-hod]   

TZ-3Y 

1300/1270-0   1300/1270-15  
1330/1230-0   1330/1230-15  
1330/1270-0 1330/1270-5 1330/1270-10 1330/1270-15 1330/1270-20 
1330/1300-0 1330/1300-5 1330/1300-10 1330/1300-15 1330/1300-20 

TZ-3YSB 

1410/1380-0 1410/1380-5 1410/1380-10 1410/1380-15 1410/1380-20 
1440/1340-0  1440/1340-10 1440/1340-15  
1440/1380-0 1440/1380-5 1440/1380-10 1440/1380-15 1440/1380-20 
1440/1410-0  1440/1410-10 1440/1410-15  

TZ-8Y 

1300/1270-0   1300/1270-15  
1330/1230-0   1330/1230-15  
1330/1270-0 1330/1270-5 1330/1270-10 1330/1270-15 1330/1270-20 
1330/1300-0 1330/1300-5 1330/1300-10 1330/1300-15 1330/1300-20 
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Schéma slinovacího cyklu dvojstup� ového slinování
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Obr. 12  Schéma slinovacího cyklu dvojstup� ového slinování 
 

4.2.3 P� íprava vzork�  pro studium mikrostruktury 
Aby bylo mo�no mikrostrukturu vzork�  studovat z jejich �ezu a nikoliv z jejich 

povrchu, byly vzorky p�í� n�  roz�íznuty na dv�  � ásti (d� lící za�ízení Accutom-50, Struers, 
Dánsko), viz obr. 13. 

 
 a)  b) 
Obr. 13  D� lící za� ízení Accutom-50 a) celkový pohled, b) detail vzorku a �ezného kotou� e 
 

Z d� vodu snadné manipulace se vzorkem v pr� b� hu broušení a lešt� ní byly vzorky 
zasypány do polystyrenu KRASTEN 127. Poté byly vzorky umíst� ny do suši� ky 
BINDER, kde se p� i teplot�  210°C za 1,5 hodiny polystyren roztavil a rovnom� rn�  
vzorky zalil (obr. 14). Zalisované vzorky byly broušeny a lešt� ny na p�ístroji TegraPol-
25 s hlavou TegraForce-5 (Struers, Dánsko, obr. 15). 
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Obr. 14  Vzorky zalité v polystyrenu KRASTEN 127 Obr. 15  P� ístroj pro broušení a lešt� ní 
 TegraPol-25 s hlavou TegraForce-5 
 
Postup broušení a lešt� ní je podrobn�  uveden v tabulce 5. 
 
Tabulka 5  Postup broušení a lešt� ní 

Krok Brusné a leštící prost�edky Zrnitost 
[� m] 

Otá� ky 
[ot./min] 

P�ítla� ná síla 
[N] 

� as 
[min] 

1 kotou�  MD-Piano 120 120 300 30 10 
 voda     
2 kotou�  MD-Largo 9 150 30 5 
 suspenze DiaPro Allegro Largo 9    
3 kotou�  MD-Largo 3 150 20 5 
 suspenze DiaPro Dac 3    
4 plátno MD-Dac 3 150 15 3 
 suspenze DiaPro NapB 3    
5 plátno MD-Dac 1 150 15 3 
 suspenze DiaPro NapB 1    
6 plátno MD-Chem 0,25 150 15 1 
 suspenze OP-S 0,25    

 
4.2.4 Studium mikrostruktury slinutých vzork �  
Po vylešt� ní byly vzorky z polystyrenu vypreparovány op� tovným oh�evem na 

teplotu 210°C, o� išt� ny v ultrazvukové pra� ce (Tesla, � R) a tepeln�  leptány (rychlostí 
20°C/min na teplotu druhého stupn�  slinování, kde byla za�azena prodleva v délce 
10min) pro zvýrazn� ní hranic zrn. Pro zvodiv� ní byly vzorky napa�eny vrstvou slitiny 
zlato-paladium (obr. 16). Mikrostruktura vzork�  byla studována pomocí rastrovací 
elektronové mikroskopie (Philips XL30, Holandsko na obr. 17). 
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Obr. 16  Vzorky do mikroskopu napa�ené vrstvou slitiny zlato-paladium 
 

 
Obr. 17  Rastrovací elektronový mikroskop Philips XL30 
 

4.3 Vyhodnocovací metody 
Hustota p�edslinutých a slinutých t
 les byla stanovena na základ�  sytící metody 

(EN 623-2). T� lesa byla vá�ena s p�esností 0,1mg (váhy Mettler AG 64, SRN na 
obr. 18) a to tak, �e se nejd�íve ur� ila hmotnost vzorku (m1) po p�edchozím sušení pod 
infralampou (110°C/1hod). Potom se u vzorku, do kterého byla ve vakuu nechána 
nasáknout destilovaná voda se smá� edlem, ur� ila jeho zdánlivá hmotnost (m2) p� i 
pono�ení do stejné kapaliny. Následn�  byl vzorek, který byl ješt�  stále nasáknutý smá� ecí 
kapalinou, ale zbavený kapaliny, která ulp� la na povrchu vzorku, zvá�en na vzduchu 
(m3). Z t� chto t� í hmotností byla stanovena relativní hustota vzork�  � rel, dle vztahu: 

 

    1002

23

1 ××
-

=
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OH
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m
r

r
r  [%]  (9) 

 
Jako teoretické hustoty byly pou�ity hodnoty � teor (TZ-3Y, TZ-3YSB) = 6,08g·cm-3,  
� teor (TZ-8Y) = 5,99g·cm-3. 
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Obr. 18  Laboratorní váhy Mettler AG 64 s p�esností m�� ení na 1.10-4g 
 

Hustota t
 les slinutých do fáze uzav�ené pórovitosti byla navíc také stanovena 
zkráceným zp� sobem (tzv. metodou dvojího vá�ení), kdy byla vynechána fáze penetrace 
vzorku smá� ecí kapalinou a vá�ení nasáknutého vzorku na vzduchu (m3). Relativní 
hustota vzorku � rel pak byla spo� tena dle vztahu: 
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St�ední velikost zrn slinutých keramických materiál�  byla stanovena lineární 

pr� se� íkovou metodou [18]. 
Jako podklad pro vyhodnocování velikosti zrn slou�ily snímky z rastrovacího 
elektronového mikroskopu. Pro ka�dý vzorek bylo zhotoveno 5 fotografií s jeho 
mikrostrukturou zvýrazn� nou tepelným leptáním a na ka�dé z t� chto mikrofotografií 
bylo vyhodnocováno p� t úse� ek. Byl vyhodnocen po� et protnutých hranic zrn na 
jednotlivých úse� kách (EN 623-3). Ve vztahu k m�� ítku pak byla spo� tena velikost zrn. 
St�ední velikost zrn a sm� rodatná odchylka byly vypo� teny z celkového po� tu 
p� tadvaceti m�� ení pro ka�dý vzorek. 
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5. VÝSLEDKY A DISKUZE  
 

5.1 Výb� r teplot prvního a druhého stupn�  slinování 
Teploty prvního stupn�  slinování byly vybrány na základ�  vyhodnocení 

dilatometrických m�� ení, jejich� výsledkem byly závislosti relativní hustoty t� les na 
teplot�  slinování (obr. 19a,b,c). 
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Obr. 19 K� ivky z dilatometrického m�� ení a) pro materiál TZ-3Y, b) pro materiál TZ-3YSB, c) pro   
 materiál TZ-8Y 
 
Na základ�  literárních dat [9] byly pro teplotu prvního stupn�  slinování zvoleny teploty 
vyšší ne� teploty zaru� ující relativní hustotu 75% t.h. a menší ne� 92% t.h. Vybrané 
hodnoty teplot prvního stupn�  slinování (T1) a jim odpovídající hustoty jsou uvedeny 
v tabulce 6. Z tabulky 6 je patrné, �e i p�es výb� r teplot odpovídajících podle k� ivek 
dilatometrických m�� ení (viz. obr. 19) hustotám p�ibli�n �  77% t.h., bylo v�dy dosa�eno 
relativních hustot vyšších. Tento jev m� �e být zp� soben tím, �e vlastní slinování 
probíhalo v jiném za�ízení ne� dilatometrická m�� ení a dále tím, �e vzorek jen � áste� n�  
slinutý mohl � áste� n�  slinovat ješt�  v pr� b� hu chladnutí. Na obr. 19 je vid� t, �e interval 
pro výb� r teplot prvního stupn�  slinování byl vzhledem ke strmosti k� ivky velmi úzký. 
Teplota druhého stupn�  slinování (T2) byla nejd�íve zvolena o 100°C ni�ší ne� T1, 
z d� vodu nízkých dosahovaných kone� ných hustot byla poté pou�ita v souladu s [9] 
teplota o 60°C ni�ší ne� T1 a nakonec byla pou�ita i teplota ni�ší pouze o 30°C [10]. 
 
Tabulka 6  Zvolené hodnoty teplot prvního stupn�  slinování a odpovídající relativní hustoty vzork�  

Materiál T1 [°C] � rel [%] - dilatometr � rel [%] - pec 
TZ-3Y 1300 78 84 
TZ-3Y 1330 85 89 
TZ-3YSB 1410 78 81 
TZ-3YSB 1440 84 87 
TZ-8Y 1300 69 78 
TZ-8Y 1330 77 86 
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5.2 Závislost relativní hustoty vzork�  na slinovacím cyklu 
V tabulkách 7, 8 a 9 jsou uvedeny hodnoty relativních hustot pro dané materiály po 

p�edslinutí na 800°C/1h (� 800) a následn�  i po slinování r� znými teplotními cykly (� rel.-1 – 
relativní hustota vyhodnocená metodou trojího vá�ení; � rel.-2 – relativní hustota 
vyhodnocená metodou dvojího vá�ení). Graficky jsou tyto hodnoty uvedeny na obr. 20 
(TZ-3Y), obr. 21 (TZ-3YSB) a obr. 22 (TZ-8Y) ve form�  závislosti relativní hustoty � rel 
na délce prodlevy p� i r� zných teplotách prvního a druhého stupn�  slinování. Tam, kde 
byly tyto hodnoty k dispozici (tzn. u vzork�  s uzav�enou pórovitostí), byly pou�ity 
hodnoty zjišt� né dvojím vá�ením (� rel.-2), nebo�  vzhledem k menší � asové náro� nosti bylo 
t� chto m�� ení provedeno v�dy více ne� u metody trojího vá�ení (touto metodou byly 
vzorky m�� eny maximáln�  dvakrát, proto u nich není uvedena sm� rodatná odchylka). Jak 
však plyne ze srovnání hustot nam�� ených ob� ma metodami, byly mezi hustotami 
zm�� enými ob� ma metodami jen zanedbatelné rozdíly. 
 
Tabulka 7 Hustoty vzork�  TZ-3Y p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

 odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel.-1 � rel.-2 s/n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [% t.h.] [% t.h./-] 
TZ-3Y 800 1 49,00 - - 

TZ-3Y 1300/1270 
0 83,90 - - 
15 98,66 98,70 0,06/6 

TZ-3Y 1330/1230 
0 89,30 - - 
15 93,10 - - 

  0 89,30 - - 
  5 96,42 96,48 0,05/6 

TZ-3Y 1330/1270 10 98,02 97,98 0,10/6 
  15 98,55 98,56 0,07/6 
  20 98,61 98,56 0,03/6 
  0 89,30 - - 
  5 98,56 98,61 0,08/6 

TZ-3Y 1330/1300 10 99,19 99,10 0,05/6 
  15 99,43 99,40 0,08/6 
  20 99,81 99,75 0,09/6 

 
Z obr. 20 je patrné, �e k výraznému nár� stu hustoty vzork�  TZ-3Y došlo v prvních p� ti 
hodinách slinování, poté byl nár� st hustoty s délkou prodlevy pomalejší a tém��  lineární. 
Podle o� ekávání bylo nejvyšší kone� né hustoty (99,75%) dosa�eno cyklem s nejvyššími 
pou�itými teplotami (1330°C/1300°C) a s nejv� tší délkou prodlevy (20 hodin).  
Ze srovnání cykl�  1300°C/1270°C a 1330°C/1270°C (viz. tabulka 7) je dále patrné, �e 
zvýšení teploty prvního kroku slinování p� i zachování teploty druhého stupn�  slinování 
konkrétn�  pro 15-ti hodinový cyklus vedlo oproti p�edpoklad� m k hustot�  ni�ší o 0,14% 
t.h. Naopak zvýšení teploty druhého stupn�  o 30°C (p� i zachování T1) znamenalo nár� st 
hustoty  v intervalu 0,8-2,1% t.h. 
U cyklu 1330°C/1270°C navíc po zvýšení prodlevy z 15-ti na 20 hodin nedošlo ke 
zvýšení kone� né hustoty vzorku. 
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Závislost hustoty na délce prodlevy (TZ-3Y)
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Obr. 20  Závislost relativní hustoty vzork�  TZ-3Y na délce prodlevy a teplotách prvního a druhého 

stupn�  slinování 
 
Tabulka 8 Hustoty vzork�  TZ-3YSB p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

 odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel.-1 � rel.-2 s/n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [% t.h.] [% t.h./-] 

TZ-3YSB 800 1 50,90 - - 
  0 80,50 - - 
  5 97,78 97,84 0,05/6 

TZ-3YSB 1410/1380 10 99,29 99,36 0,07/6 
  15 99,68 99,64 0,04/6 
  20 99,84 99,77 0,06/6 
  0 86,60 - - 

TZ-3YSB 1440/1340 10 94,16 94,20 0,07/6 
  15 96,40 96,46 0,08/6 
  0 86,60 - - 
  5 98,10 98,14 0,10/6 

TZ-3YSB 1440/1380 10 99,45 99,40 0,11/6 
  15 99,59 99,69 0,04/6 
  20 99,86 99,82 0,08/6 
  0 86,60 - - 

TZ-3YSB 1440/1410 10 99,93 100,04 0,05/6 
  15 100,05 100,04 0,10/6 
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Z obr. 21 je patrné, �e k nejvýrazn� jšímu nár� stu hustoty vzork�  TZ-3YSB došlo 
v prvních p� ti hodinách slinování, poté byl nár� st hustoty s délkou prodlevy pomalejší a 
od délek prodlevy 10 hodin a více tém��  lineární. Podle o� ekávání bylo nejvyšší kone� né 
hustoty (99,82%) dosa�eno cyklem s nejvyššími pou�itými teplotami (1440°C/1380°C) a 
s nejv� tší délkou prodlevy.  
Ze srovnání k� ivek 1410°C/1380°C a 1440°C/1380°C na obr. 21 a z tabulky 8 je dále 
patrné, �e zvýšení teploty prvního kroku slinování p� i zachování teploty druhého stupn�  
slinování nevedlo k vyšším hustotám. Zatímco zvýšení teploty druhého stupn�  o 30°C 
(p� i zachování T1) znamenalo nár� st hustoty v intervalu 0,3-0,6% t.h. 
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Obr. 21  Závislost relativní hustoty vzork�  TZ-3YSB na délce prodlevy a teplotách prvního a druhého 

 stupn�  slinování 
 
Tabulka 9 Hustoty vzork�  TZ-8Y p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

 odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel.-1 � rel.-2 s/n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [% t.h.] [% t.h./-] 
TZ-8Y 800 1 49,50 - - 

TZ-8Y 1300/1270 
0 77,70 - - 
15 99,73 99,89 0,07/6 

TZ-8Y 1330/1230 
0 86,20 - - 
15 95,69 95,87 0,06/6 

  0 86,20 - - 
  5 99,12 99,21 0,07/6 

TZ-8Y 1330/1270 10 99,52 99,61 0,03/6 
  15 99,93 99,80 0,00/6 
  20 99,01 99,18 0,07/6 
  0 86,20 - - 
  5 99,65 99,74 0,04/6 

TZ-8Y 1330/1300 10 99,63 99,61 0,07/6 
  15 99,96 99,91 0,04/6 
  20 99,84 99,87 0,07/6 
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Podobn�  jako v p�edchozích dvou p�ípadech i z obr. 22 je patrné, �e 
k nejvyššímu nár� stu hustoty vzork�  TZ-8Y došlo v prvních p� ti hodinách slinování, 
poté byl nár� st hustoty s délkou prodlevy pomalejší a od délek prodlevy 10 hodin tém��  
lineární. Nejvyšší kone� né hustoty (99,91%) bylo dosa�eno cyklem s nejvyššími 
pou�itými teplotami (1330°C/1300°C) a s 15-ti hodinovou délkou prodlevy. P� i dalším 
nár� stu � asové prodlevy o 5 hodin hustota mírn�  klesla. Tento pokles hustoty m� �e být 
p� i pou�itých teplotách zp� soben � áste� nou transformací kubické m�í�ky na m�í�ku 
tetragonální. Podobný vývoj bylo mo�né sledovat i u cyklu 1330°C/1270°C, kde byl 
pokles hustoty p� i za�azení 20-ti hodinové prodlevy oproti 15-ti hodinové o ~0,6% t.h. 
Ze srovnání cykl�  1300°C/1270°C a 1330°C/1270°C z tabulky 9 je dále patrné, �e 
zvýšení teploty prvního kroku slinování p� i zachování teploty druhého stupn�  slinování 
nevedlo k výrazn�  vyšším hustotám. Podobn�  zvýšení teploty druhého stupn�  o 30°C (p� i 
zachování T1) znamenalo nár� st hustoty v intervalu 0,5-0,6% t.h. pouze u 5-ti a 20-ti 
hodinové prodlevy. 
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Obr. 22  Závislost relativní hustoty vzork�  TZ-8Y na délce prodlevy a teplotách prvního a druhého 

 stupn�  slinování 
 

Ve shod�  s [9,10] byly tedy za�azeny cykly, p� i nich� byl rozdíl teplot prvního a 
druhého stupn�  slinování 60°C. Po jejich aplikaci bylo u materiál�  TZ-3YSB a TZ-8Y 
dosa�eno relativních hustot 99-100% t.h. po 10 a� 20-ti hodinách. U materiálu TZ-3Y se 
výše uvedených relativních hustot poda�ilo dosáhnout po sní�ení rozdílu teplot prvního a 
druhého stupn�  na 30°C. 
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Pro jednotlivé zkoumané materiály (a také ve srovnání s literaturou [9-11]) nebylo 
mo�no nalézt univerzální postup, jak ur� it teplotu prvního a druhého stupn�  slinování.  
P�í� iny rozdíl�  mohou být nap�íklad následující: 
1. rozdílná velikost � ástic: zatímco v práci [9] byl pou�it nanometrový prášek (velikost 

� ástic asi 60nm), prášky pou�ité v práci [10] m� ly v� tší velikost � ástic (120nm u 
materiálu TZ-3YB; resp. 600nm pro materiál REY) a v literatu�e [11] jsou pou�ité 
prášky TZ-3YB a TZ-8YSB  (velikost � ástic 60nm, 140nm). V této práci bylo 
pou�ito TZ-3Y – 90nm, TZ-3YSB – 140nm, TZ-8Y – 70nm. 

2. rozdílná krystalografická struktura: zatímco v práci [9] byl pou�it Y 2O3, který má 
kubickou strukturu, v práci [10] byl pou�it hexagonální, t� sn�  uspo�ádaný Al2O3 a 
tetragonální stabilizovaný ZrO2, v této práci byl pou�it pro srovnání a zárove�  
rozší�ení typu krystalografické struktury tetragonální ZrO2 a kubický ZrO2. 

3. rozdílná mikrostruktura keramických polotovar�  p�ed slinováním: kinetika slinování 
je zna� n�  ovlivn� na distribucí velikostí pór�  a � ástic, které jsou výsledkem pou�ité 
tvarovací metody [8]. V práci [9] bylo pou�ito jednoosé lisování t� les, v našem 
p�ípad�  a v pracích [10,11] bylo pou�ito izostatické lisování. 
 

Všechny tyto jevy mohou mít vliv na typ a rychlost probíhající difúze, tak i na vztah mezi 
aktiva� ní energií slinování a r� stu zrn. Zdá se, �e metodu dvojstup� ového slinování nelze 
jednozna� n�  popsat pomocí pevn�  stanovené relativní hustoty, p� i ní� by m� lo dojít 
k p�echodu od prvního do druhého stupn�  slinování, ale naopak je nutné ji v�dy 
optimalizovat ve vztahu k pou�itému materiálu, jeho velikosti � ástic a tvarovací metod� . 
 

5.3 Mikrostruktura a st � ední velikosti zrn slinutých keramických materiál�  
Na obr. 23-44 z rastrovacího elektronového mikroskopu jsou uvedeny p�íklady 

mikrostruktury slinutých a tepeln�  naleptaných vzork�  (TSS) všech t� í pou�itých 
materiál� , které slou�ily jako podklady pro vyhodnocování velikosti zrn. 
Vzorky s  hustotou ni�ší ne� 92% t.h. nebyly broušeny a lešt� ny, proto�e u nedostate� n�  
slinutých vzork�  hrozí nebezpe� í vytrhávání n� kterých zrn z povrchu vzorku a následné 
poškození povrchu dalších vzork�  a za�ízení pro broušení a lešt� ní vzork� . 
 

 
Obr. 23 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1270°C – 10h 
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Obr. 24 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1270°C – 15h 
 

 
Obr. 25 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1270°C – 20h 
 

 
Obr. 26 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1300°C – 10h 
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Obr. 27 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1300°C – 15h 
 

 
Obr. 28 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1330/1300°C – 20h 
 

 
Obr. 29 Mikrostruktura vzorku TZ-3YSB 1440/1380°C – 10h 
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Obr. 30 Mikrostruktura vzorku TZ-3YSB 1440/1380°C – 15h 
 

 
Obr. 31 Mikrostruktura vzorku TZ-3YSB 1440/1380°C – 20h 
 

 
Obr. 32 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1270°C – 5h 
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Obr. 33 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1270°C – 10h 
 

 
Obr. 34 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1270°C – 15h 
 
 

 
Obr. 35 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1270°C – 20h 
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Obr. 36 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1300°C – 10h 
 

 
Obr. 37 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1300°C – 15h 
 

 
Obr. 38 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1330/1300°C – 20h 
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5.4 Závislost velikosti zrn na délce prodlevy 
V tabulce 10 jsou uvedeny hodnoty st�ední velikosti zrn Dst [� m] pro materiál TZ-3Y 

po slinování r� znými teplotními cykly. Graficky jsou tyto hodnoty uvedeny ve form�  
závislosti velikosti zrn v materiálu TZ-3Y na teplot�  slinování a délce prodlevy (obr. 39). 
Z uvedených závislostí je patrné, �e velikost zrn rostla s rostoucí teplotou druhého 
stupn�  slinování a v p�ípad�  cyklu 1330°C/1300°C p� i nár� stu prodlevy z 15-ti na 20 
hodin. Na ur� ení velikosti zrn m� la významný vliv volba místa p� i pozorování struktury. 
N� které vzorky m� ly heterogenní strukturu, obsahující zrna s velmi širokou distribucí 
jejich velikostí (viz. obr. 36).  
 
Tabulka 10 Velikost zrn vzork�  TZ-3Y p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel. Dst s n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [� m] [� m] [-] 

  10 97,98 0,18 0,02 25 
TZ-3Y 1330/1270 15 98,56 0,18 0,02 25 

  20 98,56 0,18 0,02 25 
  10 99,10 0,19 0,02 30 

TZ-3Y 1330/1300 15 99,40 0,19 0,02 25 
  20 99,75 0,21 0,02 25 

 
V tabulce 11 jsou uvedeny hodnoty st�ední velikosti zrn Dst [� m] pro materiál 

TZ-3YSB  po slinování r� znými teplotními cykly. Graficky jsou tyto hodnoty uvedeny ve 
form�  závislosti velikosti zrn v materiálu  TZ-3YSB na teplot�  slinování a délce prodlevy 
(obr. 46). 

 
Tabulka 11 Velikost zrn vzork�  TZ-3YSB p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel. Dst s n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [� m] [� m] [-] 

  10 99,40 0,28 0,03 25 
TZ-3YSB 1440/1380 15 99,69 0,30 0,03 25 

  20 99,82 0,30 0,02 25 
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Závislost velikosti zrn na délce prodlevy (TZ-3Y, TZ-3YSB)
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Obr. 39 Závislost velikosti zrn vzork�  TZ-3Y a TZ-3YSB slinutých r� znými teplotními cykly na délce 

prodlevy 
 
Z obr. 39 je patrné, �e v p�ípad�  materiálu TZ-3YSB narostla zrna u cyklu 
1410°C/1380°C p� i prodlev�  z 10-ti na 15 hodin. S dalším nár� stem prodlevy o 5 hodin 
ji� zrna nerostla. 
 
V tabulce 12 jsou uvedeny hodnoty st�ední velikosti zrn Dst [� m] pro materiál TZ-8Y  
po slinování r� znými teplotními cykly. Graficky jsou tyto hodnoty uvedeny ve form�  
závislosti velikosti zrn v materiálu TZ-8Y na teplot�  slinování a délce prodlevy na 
obr. 40. 
 
Tabulka 12 Velikost zrn vzork�  TZ-8Y p� ipravených r� znými slinovacími cykly v� etn�  sm� rodatné 

odchylky (s) a po� tu m�� ení (n) 
Ozna� ení Slinovací cyklus � as prodlevy � rel Dst s n 
vzorku [°C/°C] [h] [% t.h.] [� m] [� m] [-] 

  5 99,21 0,63 0,09 25 

TZ-8Y 1330/1270 
10 99,61 0,78 0,09 25 
15 99,80 0,97 0,10 25 

  20 99,18 1,04 0,11 25 
  10 99,61 1,12 0,12 25 

TZ-8Y 1330/1300 15 99,91 1,45 0,13 25 
  20 99,87 1,76 0,29 25 
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Závislost velikosti zrn na délce prodlevy (TZ-8Y)
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Obr. 40 Závislost velikosti zrn vzork�  TZ-8Y slinutých r� znými teplotními cykly na délce prodlevy 
 
Z uvedených závislostí na obr. 40 je patrné, �e velikost zrn v p�ípad�  cyklu 
1330°C/1270°C rostla s rostoucí prodlevou. V p�ípad�  zvýšení teploty druhého stupn�  
slinování na cyklus 1330°C/1300°C pak roste velikost zrn výrazn�  a lineárn�  s rostoucí 
prodlevou druhého stupn�  slinování. 
 

5.5 Závislost velikosti zrn na dosa�ené hustot�  vzork�  
Na obr. 41 je uvedena závislost velikosti zrn vzork�  materiálu TZ-3Y a TZ-3YSB na 

dosa�ené relativní hustot� . Z obr. 41 je patrné, �e v p�ípad�  cyklu 1330°C/1300°C od 
hustoty p� ibli�n �  99,40% dosa�ené po 15-ti hodinách velikost zrn u materiálu TZ-3Y 
rostla. Velikost zrn vzork�  materiálu TZ-3YSB mírn�  roste v rozmezí relativní hustoty 
99,40 – 99,70%t.h. 

 

Závislost velikosti zrn na hustot�  (TZ-3Y, TZ-3YSB)
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Obr. 41 Závislost velikosti zrn na dosa�ené hustot�  u vzork�  TZ-3Y, TZ-3YSB 
Na obr. 42 je uvedena závislost velikosti zrn vzork�  materiálu TZ-8Y na dosa�ené 

relativní hustot� . 
Z obr. 42 je z�ejmé, �e p� i nár� stu kone� né hustoty vzorku cyklem 1330°C/1270°C se 
velikost zrna p�íliš nezv� tšila, zatímco u cyklu 1330°C/1300°C po dosa�ení hustoty 
p� ibli�n �  99,60% za� alo zrno r� st výrazn� . 
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Obr. 42 Závislost velikosti zrn na dosa�ené hustot�  u vzork�  TZ-8Y 
  

 5.6 Srovnání dvojstup� ového slinovacího cyklu s konven� ním jednostup� ovým 

 cyklem 

Aby bylo mo�no posoudit mo�ný pozitivní vliv metody dvojstup� ového slinování na 
kone� nou mikrostrukturu vzork�  (ve smyslu sní�ení velikosti zrn), byly výsledky tohoto 
slinování srovnány se vzorky slinovanými konven� ním jednostup� ovým cyklem 
s konstantním nár� stem teploty a prodlevou na slinovací teplot� . Tyto srovnávací 
slinovací cykly byly na základ�  dilatometrických m�� ení (viz kap. 5.1) navr�eny tak, aby 
jimi dosa�ené hustoty byly srovnatelné s t� mi nejvyššími hustotami dosa�enými 
dvojstup� ovými slinovacími cykly. Srovnání teplotních re�im�  jednostup� ového a 
dvojstup� ového slinování je schematicky uvedeno na obr. 43, z kterého je jasn�  z�ejmé, 
�e se jedná o cykly významn�  odlišné jak z hlediska teplotního, tak i � asového.  

Mikrostruktury vzork�  slinovaných jednostup� ovými cykly jsou uvedeny na 
obr. 44-54. Srovnání hustot a velikosti zrn pro vzorky slinované ob� ma typy metod je 
uvedeno v tabulce 13. 
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Srovnání dvojstup� ového a jednostup� ového slinovacího cyklu
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 Obr. 43 Schematické znázorn� ní srovnání dvojstup� ového a jednostup� ového slinovacího cyklu 
 
 
 

 
Obr. 44 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1400°C – 10min (jednostup� ové slinování) 
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Obr. 45 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1500°C – 0min (jednostup� ové slinování) 
 

 
Obr. 46 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1450°C – 10min (jednostup� ové slinování) 
 

 
Obr. 47 Mikrostruktura vzorku TZ-3Y 1450°C – 60min (jednostup� ové slinování) 
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Obr. 48 Mikrostruktura vzorku TZ-3YSB 1530°C – 10min (jednostup� ové slinování) 
 

 
Obr. 49 Mikrostruktura vzorku TZ-3YSB 1530°C – 30min (jednostup� ové slinování) 
 
 

 
Obr. 50 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1400°C – 10min (jednostup� ové slinování) 
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Obr. 51 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1450°C – 10min (jednostup� ové slinování) 
 

 
Obr. 52 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1500°C – 13min (jednostup� ové slinování) 
 

 
Obr. 53 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1530°C – 30min (jednostup� ové slinování) 



Dvojstup� ové slinování pokro� ilých keramických materiál�  s r� znými krystalovými strukturami 

 43

 
Obr. 54 Mikrostruktura vzorku TZ-8Y 1500°C – 120min (jednostup� ové slinování) 
 
Tabulka 13 Srovnání hustot a velikostí zrn vzork�  p� ipravených konven� ním jednostup� ovým cyklem a 

dvojstup� ovým slinováním 

Dvojstup� ové slinování  Konven� ní jednostup� ové slinování 
Materiál Cyklus � rel Dst s/n Cyklus � rel Dst s/n 

 [°C/°C/hod] [% t.h.] [� m] [� m] [°C/min] [% t.h.] [� m] [� m] 
TZ-3Y 1330/1270/15 98,56 0,18  0,02/25     
TZ-3Y 1330/1270/20 98,56  0,18 0,02/25     
     1400/10 98,78 0,16 0,02/25 
TZ-3Y 1330/1300/10 99,10 0,19 0,02/30     
TZ-3Y 1330/1300/15 99,40 0,19 0,02/25     
     1500/0 99,51 0,21 0,02/25 
     1450/10 99,57 0,20 0,02/25 
TZ-3Y 1330/1300/20 99,75 0,21 0,02/25 1450/60 99,73 0,24 0,02/25 
TZ-3YSB 1440/1380/10 99,40 0,28 0,03/25 1530/10 99,36 0,34 0,03/25 
TZ-3YSB 1440/1380/15 99,69 0,30 0,03/25 1530/30 99,78 0,37 0,03/25 
TZ-3YSB 1440/1380/20 99,82 0,30 0,02/25     
TZ-8Y 1330/1270/15 99,80 0,97 0,10/25     
TZ-8Y 1330/1270/20 99,18 1,04 0,11/25 1400/10 99,04 0,75 0,09/25 
     1450/10 99,54 1,25 0,17/25 
     1500/13 99,56 2,10 0,27/25 
TZ-8Y 1330/1300/10 99,61 1,12 0,12/25 1530/10 99,64 2,83 0,39/25 
TZ-8Y 1330/1300/15 99,91 1,45 0,13/25 1500/120 99,89 3,149 0,58/25 
TZ-8Y 1330/1300/20 99,87 1,76 0,29/25     
 
Graficky je srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování uvedeno ve form�  
závislostí velikosti zrn na dosa�ené relativní hustot�  vzork�  na obr. 55 (pro materiál TZ-
3Y), obr. 56 (pro materiál TZ-3YSB) a obr. 57 (pro materiál TZ-8Y). 
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Obr. 55 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování ve form�  závislostí velikosti zrn na  

dosa�ené relativní hustot�  vzork�  TZ-3Y 
 
Z obr. 55 je patrné, �e pro materiál TZ-3Y byla kone� ná velikost zrn závislá na pou�itém 
slinovacím cyklu, a �e tedy skute� n�  dvojstup� ové slinování vedlo k mikrostrukturám 
s menší velikostí zrn ne� konve� ní jednostup� ové slinování, ale a� od hustot blízkých 
99,3% a výše. V rámci provedeného souboru m�� ení je však zjišt� né sní�ení velikosti zrn 
srovnatelné s experimentální chybou stanovení této veli� iny a je tedy statisticky 
nevýznamné. Dalším zvýšením hustot dosa�ených dvojstup� ovým slinováním 
k hodnotám 100% t.h. by se však mohla efektivita dvojstup� ového slinování potvrdit. 
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Obr. 56 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování ve form�  závislostí velikosti zrn na  

dosa�ené relativní hustot�  vzork�  TZ-3YSB 
 



Dvojstup� ové slinování pokro� ilých keramických materiál�  s r� znými krystalovými strukturami 

 45

Z obr. 56 je patrné �e pro materiál TZ-3YSB byla kone� ná velikost zrn závislá na 
pou�itém slinovacím cyklu, a �e tedy obdobn�  jako u p�edchozího materiálu skute� n�  
dvojstup� ové slinování vedlo k mikrostrukturám s menší velikostí zrn ne� konve� ní 
jednostup� ové slinování. Tento poznatek byl v této práci získán zatím pouze pro interval 
kone� ných hustot 99,3-99,8% t.h., na vzorcích jejich� hustota byla prakticky toto�ná p� i 
pou�ití SSS i TSS. Stejn�  jako v p�edchozím p�ípad�  by bylo vhodné pro statistické 
prokázání efektivity dvojstup� ového slinování zvýšit po� et experiment� . 
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Obr. 57 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování ve form�  závislostí velikosti zrn na  

dosa�ené relativní hustot�  vzork�  TZ-8Y 
 
U materiálu TZ-8Y je vliv slinovacího cyklu na zjemn� ní mikrostruktury patrný z 
obr. 57. K výraznému hrubnutí zrn p� i pou�ití SSS dochází od hustoty 99,55%. P�i 
dosa�ení srovnatelné hustoty p� ibli�n �  99,9% jak metodou SSS tak TSS byla velikost zrn 
2krát menší ve prosp� ch TSS. 
 

5.7 Srovnání velikosti zrn u vzork�  se stejnou hustotou dosa�enou SSS a TSS 
Na obr. 58 je shrnuto srovnání závislosti velikosti zrn na dosa�ených (srovnatelných) 

hustotách vzork�  metodou SSS a TSS pro všechny zkoumané materiály. Je patrné, �e 
menší velikost zrn u materiál�  TZ-3Y a TZ-3YSB dosa�ená metodou TSS je v rámci 
sm� rodatné odchylky m�� ení velikosti zrn, tedy statisticky neprokazatelná. 

Naproti tomu u materiálu TZ-8Y je pokles velikosti zrn dosa�ený metodou TSS 
statisticky prokazatelný. 

Z hlediska krystalografické struktury pou�itých materiál�  lze tedy usuzovat, �e 
zatímco u tetragonálních prášk�  TZ-3Y a TZ-3YSB byl vliv metody TSS na velikost zrn 
neprokazatelný, u kubického TZ-8Y bylo touto metodou dosa�eno tém��  ve všech 
srovnávaných p�ípadech dvojnásobného poklesu velikosti zrn oproti SSS. 
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Obr. 58 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování ve form�  závislostí velikosti zrn na  
 dosa�ené hustot�  
 
Na obr. 59 je uvedeno srovnání závislosti velikosti zrn na dosa�ených (srovnatelných) 
hustotách vzork�  metodou SSS a TSS pro materiály TZ-3Y a TZ-3YSB (zkoumané 
v rámci této práce), TZ-3YB-BP-PZ zkoumaný v práci [10] a TZ-3YB-JOECS uvedený 
v práci [11]. 
Všechny tyto materiály mají stejnou (tetragonální) krystalografickou m�í�ku a u všech 
bylo pozorováno, �e metodou TSS nebylo statisticky prokazateln�  dosa�eno menší 
velikosti zrn, ne� metodou SSS, p� i stejné relativní hustot�  kone� ných vzork� . V práci 
[11] byl výsledný efekt v rámci sm� rodatné odchylky dokonce opa� ný. Uvedený obrázek 
pro dané materiály ukazuje, �e u materiálu s touto m�í�kou nelze metodou TSS 
dosáhnout významn�  menších zrn, ne� metodou SSS. 
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 Obr. 59 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování u tetragonálního ZrO2 
 
Na obr. 60 je uvedeno srovnání závislosti velikosti zrn na dosa�ených (srovnatelných) 
hustotách vzork�  metodou SSS a TSS pro materiály TZ-8Y (zkoumaný v rámci této 
práce) a TZ-8YSB-JOECS uvedený v práci [11]. 
Oba tyto materiály mají stejnou (kubickou) krystalografickou m�í�ku a u obou bylo 
pozorováno, �e metodou TSS bylo prokazateln�  dosa�eno menší velikosti zrn, ne� 
metodou SSS, p� i stejné relativní hustot�  kone� ných vzork� . Uvedený obrázek pro dané 
materiály ukazuje, �e u materiálu s touto m�í�kou lze metodou TSS dosáhnout výrazn�  
menších zrn ne� metodou SSS. 
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Obr. 60 Srovnání jednostup� ového a dvojstup� ového slinování u kubického ZrO2 
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6. ZÁV � R 
 
Bylo studováno slinování kubického (dopovaného 8mol% Y2O3) a tetragonálního 

(dopovaného 3mol% Y2O3) oxidu zirkoni� itého metodou tzv. dvojstup� ového slinování.  
Byly stanoveny teploty prvního a druhého stupn�  TSS tak, aby bylo mo�no u všech 
pou�itých materiál�  získat t� lesa s výslednou hustotou vyšší ne� 99% [9]. 
Výsledky studia vlivu metody dvojstup� ového slinování na mikrostrukturu slinutých 
keramických díl�  ukázaly, �e touto metodou bylo dosa�eno jen mírného sní�ení kone� né 
velikosti zrn u materiálu TZ-3Y a TZ-3YSB (a to pouze v rámci sm� rodatné odchylky 
m�� ení velikosti zrn) a významného sní�ení velikosti zrn (a� dvojnásobného) u materiálu 
TZ-8Y ve srovnání s konven� ním jednostup� ovým slinováním. Srovnání výsledk�  
dosa�ených v této práci s výsledky doposud uvedenými v literatu�e [9,10,11] ukazuje, �e 
materiály s kubickou strukturou (Y2O3, ZrO2 – dopované 8mol% Y2O3) jsou vhodné pro 
pou�ití metody TSS k dosa�ení ni�ší velikosti zrn oproti SSS. Vedle toho u materiálu 
s tetragonální strukturou (ZrO2 – dopované 3mol% Y2O3) nebyl zaznamenán statisticky 
významný pokles velikosti zrn po aplikaci metody TSS ve srovnání s metodu SSS. 
Vzhledem k tomu, �e byly v práci pou�ity prášky stejného typu, se srovnatelnou velikostí 
� ástic, vyrobené stejnou technologií stejným výrobcem a vzorky z nich byly vyrobené 
stejnou technologií tvarování, lze na základ�  dosa�ených výsledk�  usuzovat, �e na 
efektivitu TSS m� la vliv p�edevším krystalografická struktura pou�itých materiál� . 
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