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ABSTRAKT

V této bakalafské praci byla provedena literarni reSerSe ptipravy pokrocilych kera-
mickych materiali se zaméfenim na neoxidickou keramiku na bazi karbidu kifemiku.
Studovan byl vliv tlaku, teploty a ¢asu na jeji vyslednou mikrostrukturu. Experimen-
talni ¢ast byla vénovana ptipravé objemové SiC keramiky a to pifedev§im metodou
spark plasma sintering.

ABSTRACT
In this bachelor's thesis literature search of preparation of advanced ceramic materi-
als was made. The influence of pressure, temperature and time on final microstruc-

ture of non-oxide SiC ceramics was studied. The experimental part was devoted to
processing of bulk SiC ceramics especially by spark plasma sintering.
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1 UVOD

Technické materialy lze rozd¢lit do tii zakladnich skupin — kovové materialy, kera-
mické materidly a polymery. Tohle rozd¢€leni je zalozeno na jejich chemickém sloze-
ni a na typu vazeb v nich. Keramické materialy jsou anorganické nekovové materialy
Sirokého chemického slozeni vyrobené slinovanim (spékanim) za vysokych teplot. V
jejich krystalickych mtizkach se vyskytuji prevazné iontové a kovalentni vazby.

Tradi¢ni keramické materialy lidé pouzivaji jiz od pocatkid civilizace. V téchto do-
bach slouzila keramika piedevs§im Kk vyrobé riznych nadob. Jednim z diivodd rozma-
chu tradi¢nich keramickych materialti je pomérné jednoduchy postup vyroby. Tra-
diéni keramika se vyrabi ze surovin dostupnych Vv piirodé¢ (z jilu, kiemene nebo ziv-
ce).

Po vytézeni se suroviny upravi a odstrani se z nich necistoty. Jil usnadiiuje tvarovani
materialu pfi jeho vyrobé, kiemen dodavé tradi¢ni keramice zaruvzdorné vlastnosti a
zivec zpusobuje vznik skelné faze v pribéhu slinovani smési. Za tradi¢ni keramiku
bychom v dne$ni dobé mohli oznacit keramiku kuchyiiskou, sanitarni nebo stavebni
(obkladové materialy, stfe$ni krytiny, cihly atd.) Z toho vyplyva, Ze tradi¢ni kerami-
ka stale predstavuje hlavni ¢ast keramického primyslu [1,2].

V poslednich nékolika desetiletich ovSem nastal rozvoj ptedevs§im pokrocilych kera-
mickych materidli. Pravé postup vyroby pokroc¢ilych keramickych materiali
je hlavnim témaem této prace. Velka pozornost je pak vénovana neoxidickym kera-
mickym materialim, pfedev§im keramice na bazi karbidu kiemiku. Ta se vyznacuje
vynikajicimi mechanickymi vlastnostmi, jeji nevyhodou ale je obtiZzna vyroba. Nové
slinovaci technologie ovSem umoziuji zjednoduseni vyroby SiC keramiky a praveé
témto pokrocilym metoddm je znacna ¢ast prace v€novana.

Cilem této prace je podat ucelenou literarni resersi z oblasti vyroby pokrocilych ke-
ramickych materialti se zaméfenim na piipravu SiC pokro€ilymi slinovacimi meto-
dami jako jsou naptiklad spark plasma sinterin a gas pressure sintering. Experimen-
talni Cast je potom zaméfena praveé na piipravu tohoto neoxidického keramického
materialu vySe uvedenymi metodami. Vysledky jsou nasledné diskutovany a porov-
nany s témi, které byly ziskdny z odborné literatury a jsou uvedeny v reSerSni Casti
této prace.



2 TEORETICKA CAST

Pokrocilé keramické materialy se vyrabi z chemicky a fazové Cistych praskovych
materialii. Spousta z nich se v piirodé vyskytuje vzacné nebo viibec, a proto musi byt
pfipravovany uméle. Nejcastéji jsou to oxidy, karbidy, boridy nebo nitridy. Pokrocila
keramika se od tradi¢ni li$i nejen vychozim materidlem, ale také vyslednou mi-
krostrukturou, kterd je zna¢nou mérou ovlivnéna zplisobem piipravy. Diky fizené
mikrostruktufe maji pokrocilé keramické materialy své specifické vlastnosti. Mezi né
patii naptiklad odolnost proti korozi a creepu, dale také lepSi schopnost odolavat
teplotnim razim nebo plsobeni chemicky agresivnich latek. Mezi nejzndméjsi po-
krocilé konstrukéni keramiky patii oxid hlinity, oxid zirkonicity, oxid titaniéity, nit-
rid kfemiku, karbid kifemiku a nitrid boru. Jejich typickou vlastnosti je vysoka tvr-
dost (ta se v nekterych piipadech muze blizit az hodnoté tvrdosti diamantu). Diky
témto vlastnostem jsou soucasti z nich vyrobené schopny odolavat i extrémnim pod-
minkam, jedna se tak o dulezité materialy v technické praxi [1,2].

2.1 Vyroba pokrocilych keramickych materiali

Postup vyroby pokroc€ilych keramickych materialt se skldda z nékolika dil¢ich kro-
k. V ptipad€ materiald, které se vyskytuji v dostatecném mnozstvi Vv piirodé, je prv-
nim krokem jejich tézba a nasledné zpracovani. U vzacné se vyskytujicich materialt
je alternativou synteticky zptisob vyroby. Druhy krok spociva v rozemleti hrubozrn-
ného materialu na jemnozrnny prasek a v jeho piipadné tpravé. Nasleduje vytvoieni
smési a jeji tvarovani, na jehoz konci vznikne tzv. green body neboli keramicky po-
lotovar. Keramicky polotovar je poté tepelné zpracovan (slinovan) a vznika tak fi-
nalni vyrobek, ktery mize byt jest¢ dale opracovan. Jednotlivé kroky se mohou

.....

chany.
2.1.1 Vyroba a uprava praska

Pt1 vyrobé pokrocilé keramiky je dileZité vénovat pozornost ptiprave praski, ze kte-
rych je keramika nasledné vyrobena. Morfologie praskového materidlu ma vliv na
mikrostrukturu keramiky a jeji chovani za vysokych teplot [2]. Pro vyrobu keramic-
kych praskt existuje mnoho metod a pfi volbé vhodné technologie je nutné zohlednit
hned né€kolik faktort — druh zpracovdvaného materialu, pozadovanou velikost ¢astic,
vyrobni néklady atd. [3].

Mechanicky zpusob piipravy praski - spoCiva v postupném zredukovani velikosti
¢astic ptuvodniho hrubozrnného materidlu (Casto z ptirodné se vyskytujicich materia-
14 - hornin) pomoci mleciho média, které dodava energii potiebnou na vytvoreni po-
vrchil nové vznikajicich mensich ¢astic. Vysledkem procesu je material s pozadova-
nou distribuci velikosti ¢astic. Mechanicky zpusob je ¢asto vyuzivan i pro pfipravu
praska urenych k vyrobé tradi¢ni keramiky, u které jsou jednim z hlavnich poza-
davka nizké vyrobni naklady [4].



YV o wevr 7

Kulovy mlyn je nejb&zn&jsim nastrojem pro redukci velikosti Castic prasku [4].
V rotujici mleci nadobé¢ jsou unasena mleci média, které po dosazeni horni ¢asti mle-
ci nadoby padaji doli. Cast jejich kinetické a potencialni energie se pii padu vyuZije
na vytvoreni povrchit nové vznikajicich mensich ¢astic mletého materialu. Velikost
kouli se 1i8i v zavislosti na pozadovanych kone¢nych parametrech mleti. Pro dosaze-
ni lepSiho vyuziti energie miize po valcové casti nddoby nasledovat jesté cast kuze-
lova, ve které se shromazd’uji koule s men$im primérem (obr. 1) [5]. Mensi koule
pusobi na material, ktery jiz prosel hlavni ¢asti mlynu a zamezi se tak nezadouci pro-
dlev¢ Casteéné pomletého materialu v hlavni ¢asti [6]. Hlavnimi vyhodami kulového
mlynu jsou jednoduchost a cena. Nevyhodou je, Ze se do prasku mohou béhem mleti
vmisit necistoty z materidlu mlynu nebo mleciho média, dalsi nevyhodou je jeho
nizka efektivita [7].

Obr. 1 Kulovy mlyn [8].
1 - motor, 2 - stojan, 3 - lozisko, 4 - listy pro pohyb kouli, 5 - mleci hrnec

Vibracni mlyn ma stejn¢ jako kulovy mlyn volné ulozend mleci média. Cely systém
je umistén na pruzinach (obr. 2) a vibrace zpusobuje rotujici pohon s nevyvazkem.
Vysledkem vzniklych vibraci je krouZivy pohyb naplné a k mleti pak dochazi
v dusledku kolizi mezi médii a mletym materialem [5]. Jeho vyhodami jsou az dese-
tindsobn¢ vyssi rychlost mleti oproti kulovému mlynu a intenzivni promichavani
béhem mleti [4].

Obr. 2 Vibra¢ni mlyn [1].
1 - topeni, 2 - pohon s nevyvazkem, 3 - mleci nadoba,
4 - kmitadlo, 5 - pruziny, 6 - zakladova deska
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Chemicky zpusob pripravy prasku - existuje velké mnozstvi materiall, které se v
ptirodé nevyskytuji, nebo je jejich vyskyt vzacny. Casto se proto musi takové slou-
¢eniny vyrabét uméle.

Syntéza v plynné fazi je proces, béhem kterého prasek ziskavame jako vysledek reak-
ce a nasledné kondenzace plynu, ktery se vypaiuje ze zakladniho zahtatého materia-
lu, viz obr. 3. Vypafované ¢astice jsou prenaseny konvekci k tyci, ktera je chlazena
naptiklad tekutym dusikem. Povlak vznikajici kondenzaci je poté z tyCe odstranén a
prasek sesbirdn pomoci trychtyie. Podle druhu vyrabéného prasku lze touhle meto-
dou docilit velikosti ¢astic v fadu desitek nanometrti [4]. Dalsi vyhody spocivaji ve
vysoké Cistot¢ praskii a univerzalnosti metody (lze vyrabét oxidické 1 neoxidické
prasky). Nevyhodou tohoto zpisobu jsou vysoké naklady a malé vyrobni mnoz-

stvi [8].
==
’ V4

Obr. 3 Komora pro vyrobu
nanocasticovych prasku [4].

1,2 - vyparovany material
3 - ptivod tekutého N
k chlazené tyci
4 - Skrabka
S - trychtyt
6 - pfivod plynu

-6
=

e

Chemickou cestou lze prasek ziskat také reakci v kapalné fazi. Napiiklad nitrid kie-
micity SizsN4 se da vyrobit reakei kapalného chloridu kiemicitého SiCls a amoniaku
NHs za pokojové teploty. Vysledkem reakce téchto dvou latek je vznik intermedidlni
faze Si(NH)3, jejiz rozpad je popsan rovnici (2.1).

Morfologie c¢astic SisNy4 je kontrolovana pomoci teploty a ¢asu. Jemnozrnny prasek
vznika za nizkych teplot a naopak hruba zrna vznikaji za teplot nad 1500 °C [4].

11



Vyroba prasku rozprasovanim spoCiva v rozprasovani jemnych kapek taveniny vy-
tvofenych atomizérem do ochlazovaci komory (obr. 4), ze které je prasek dopravo-
van k dalSimu zpracovani piipadné ke skladovéani. Rozprasovani i ochlazovani lze
realizovat vodou nebo plynem. Druh ochlazovaciho média je volen podle vlastnosti
prasku. Pokud je naptiklad nezadouci obsah kysliku je tfeba jako ochlazovaci médi-
um zvolit inertni plyn. Velikost i tvar ¢astic je mozné ovlivnit vhodnym nastavenim
trysek atomizéru [3]. Dalsi vyhodou je vysoka Cistota praski. Nevyhodou je nutnost
ohfevu na tavici teplotu, s ¢imz Gzce souvisi i pouziti metody, které je omezeno na
materialy S nizkou teplotou taveni [1,8].

M

Obr. 4 Vyroba prasku rozprasovanim [1].
a) vyrobni proces b) atomizér
1 — lici panev, 2 — zasobnik taveniny, 1 — pfivod taveniny, 2 — pfivod média,
3 — atomizér, 4 — ochlazovaci komora 3 — médium, 4 — smés prasku a média

’ 4

’

Uprava praskii se Casto sklada z nékolika po sobé jdoucich operaci, jejichZ pocet
zaleZi na postupu vyroby prasku, na poZadované cistot€ a vlastnostech, pfipadné na
sloZeni prasku.

Suseni praski — provadi se v pripadech, kdy pfi vyrobé byla pouzita voda nebo po-
kud prasek béhem vyroby absorboval vodni paru z atmosféry
Redukce — pfi vyrobé mohou na povrchu ¢astic vzniknout vrstvy oxidd, které je ticba
odstranit
Prosévani praski — cilem je roztéidéni prasku podle velikosti ¢astic za pouziti sady
sit, u kterych se postupné snizuje jejich propustnost
Magnetické odlucovani — moznost zvySeni Cistoty magnetického praSku od nemagne-
tickych necistot a naopak
Michani — v ptipad¢ vyroby smési pozadovaného slozZeni, provadi se na kulovych
mlynech béhem procesu mleti nebo na michacich
Pridant dalsich slozek — do prasku se kvuli lepsim vlastnostem piidavaji riizna aditi-
va napiiklad pojiva pro dosazeni lepsi tvarovatelnosti nebo
maziva za G¢elem zmenseni tieni [1,3].

12



2.1.2 Tvarovani praski

Jakmile ziskame prasek s pozadovanymi parametry, je ve vétSin¢ pripadt pred sa-
motnym slinovanim nutné provést nejprve zhutnéni prasku do budouciho tvaru vy-
robku. Zptsob a podminky, které ke zhutnéni prasku budou vhodné, zaviseji na veli-
kosti a tvaru castic prasku, na vlastnostech a zptisobu vyroby prasku, déale pak na
slozitosti tvaru vyrobku a ekonomickych pozadavcich [3]. U green body je ve vétsing
ptipadi vyzadovéana vysokd hustota a homogenita.

Tvarovani lisovanim se provadi u suchych, ptipadné u polosuchych prasku, které
vzniknou pfidanim vhodného pojiva a maziva [7]. Druh pouzitého lisu zavisi na slo-
zitosti tvaru vyrobku. Lisovanim se tvaruji nejéastéji vyrobky uréené pro elektro-
technicky prumysl, brusné nastroje, biokeramické soucasti, loziska atd. [1].

Jednoosé lisovani je nejrozsifen&j$i metodou zhutiovani, provadi se za studena a
pouziva se nejcastéji u vyrobkd, které jsou pomérné malé a maji jednoduchy tvar, viz
obr. 5. Pro snizeni tfeni, které muze vést ke vzniku trhlin, se do praskt pridavaji
vhodna maziva nebo se mazivem potiraji pfimo stény lisovnice [3]. Nastroje jsou
vyrobeny z nastrojovych oceli a pracovni plochy napiiklad ze slinutych karbidu, Zi-
votnost nastroji se pohybuje v milionech cykla [1]. Vyhodou metody je pomérné
vysoka presnost vyroby. Nevyhodou je heterogenni struktura green body. Rovno-
mérnéj§iho zhutnéni 1ze dosdhnout oboustrannym lisovanim, viz obr. 6. Jednoosym
lisovanim lze vyvinout tlak az 300 MPa [4].

Obr. 5 Postup jednoosého lisovani [4].
a) stlaceni prasku, b) preruseni ptisobeni tlaku, ¢) vyjmuti green body

b)

Obr. 6 Jednoosé lisovani [9].
a) jednostranné, b) oboustranné

13



Izostatické lisovani za studena (Cold lsostatic Pressing) se pouziva u vyrobki
sype do gumového pouzdra, které ma tvar budouciho polotovaru. Tlak je vyvolan
pomoci kapaliny, kterou byva nejéastéji olej, a ptisobi ve vSech smérech stejné,
z toho plyne nejvétsi vyhoda metody — rovnomérnéjsi hustota vylisku v porovnani
S jednoosym lisovanim. Existuji dvé varianty izostatického lisovani. V jednom pfi-
pad¢ je gumové pouzdro pevné prichyceno k tlakové nddobé, pak se jedna o tzv. ,,dry
bag“. Druhou moznosti je ponofeni pouzdra do tlakové kapaliny — ,,wet bag“ (viz
obr. 7) [7]. Nevyhodou je niz$i pfesnost rozméri a tvaru z divodu pouziti pruzného
pouzdra [3]. Bé&Zné pouzivany tlak se pohybuje do hodnot 400 MPa, v extrémnich
ptipadech lze dosahnout tlaku az okolo 1 GPa [4].

=,
Obr. 7 1zostatické lisovani za
[ studena — varianta
,»wet bag* [4].
. T |2
F—» | / 1 — tlakovy uzavér
| — 3 2 — kapalina
| 3 —uzavér formy
8 — | | 4 — gumové pouzdro
| | 5 — prasek
| — 4 6 — jadro
9 _ | | 7 — tlakova nadoba
T \ ~/ 5 8 — dréatény kos
| o 9 — ptivod kapaliny
)

Tvarovani litim, Casto také nazyvané jako mokra metoda, spociva ve vytvofeni su-
spenze tvorené praskem, vhodnou kapalinou (napiiklad voda nebo néjaky alkohol) a
pojivem. Po odstranéni piebytecné kapaliny nasleduje suSeni a poté slinovani [1,8].

Suspenzni liti je vhodnou metodou pro vyrobu tenkosténnych soucasti. Nejprve se
musi vyrobit suspenze prasku v kapaling, suspenze se poté nalije do formy, ktera ma
tvar budouciho vyrobku — obr. 8a). Forma je nejcastéji vyrobena z porézniho poly-
merniho nebo anorganického materialu [2]. Diky périm ve formé vznika kapilarni
tlak o velikosti 0,1 az 0,2 MPa a dochazi tak k absorbovani kapaliny ze suspenze do
formy — obr. 8b) [7]. Postupné tak vznika na sténach formy polotvrda vrstva materia-
lu. Jakmile dosahne vrstva pozadované tloustky, nasleduje vyliti pfebytecné suspen-
ze z formy — obr. 8c). Material se necha ¢aste¢né vyschnout, aby dosahl dostatec¢né
pevnosti pro naslednou manipulaci. Zaroven dochézi k jeho smr$téni, které umozuje
snadnéjsi vyjmuti z formy — obr. 8d). Proces tvofeni stény ale mize pokracovat az do
uplného zaplnéni dutiny. Nevyhodami metody jsou obtizna regulace tloustky stény
Vv piipad¢ dutych vyrobkl a omezeni na vyrobky, které nejsou pfili§ tvarové sloZité.
Existuje nékolik variant suspenzniho liti, kdy je suspenze tvarovana pod tlakem nebo
za vakua [1,7].
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Obr. 8 Suspenzni liti [1].
a) - liti suspenze do formy, b) - odstranéni kapaliny a vytvoreni polotvrdé vrstvy
C) - vyliti pfebyteéné suspenze, d) - vyjmuti polotovaru z formy

Tape casting je metoda vyroby tenkych keramickych desek. Suspenze obsahujici
prasek, pojivo a rozpoustédlo je rozprostfena na pohybujici se pas. Tloustka vyrabe-
nych desek je regulovana stérkou, ktera je umisténa nad pasem (obr. 9). Keramicka
deska je poté Caste¢né ususena, odloupnuta od pasu a rolovana na buben. V téhle
¢asti vyrobniho procesu je plat stale dobfe ohebny, jelikoz obsahuje vysoké procento
pojiva. Pojivo se z materialu odstrani béhem slinovani, to ma za efekt vyznamné
smrsténi platu, se kterym je tieba pocitat Nevyhodou je moZznost vyroby pouze des-
kovych vyrobku [8].
S

Obr. 9 Tape casting [4].
1 — zasobnik suspenze, 2 — stérka, 3 — suseni plechu, 4 — vypary,
5 —navijeci buben s plechem, 6 — odvijeci buben s pasem

Plastické tvarovani bylo vyvinuto pro polymerni priimysl. V keramickém primyslu
se pivodné vyuzivalo pii vyrob¢ tradi¢ni jilové keramiky. K vytvofeni hmoty, ktera
je schopna se snadno plasticky deformovat se pouZzivala voda. V ptipad¢é vyroby po-
krocilé keramiky se pouzivaji organickd pojiva, kterd maji ¢asto vice slozek a maji za
ukol dosdhnout pozadované viskozity, pojiva museji byt také odstranitelna béhem
slinovani [4].
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Injekcni vstrikovani se pouziva pii vyrob¢ tvarove slozitych vyrobki, jako jsou na-
ptiklad lopatky turbin. Technologie byla pivodné vyvinuta pro vyrobu soucasti
z plastu [1]. Pro vytvofeni vychoziho materialu pozadovanych vlastnosti se keramic-
ky prasek smicha s pojivy. Kvili lepSim plastickym vlastnostem polymernich pojiv
se smes zahteje ve Sroubovém dopravniku a néasledné je vstiikovana do dutiny formy
(obr. 10), ktera ma tvar budouciho vyrobku. Po ochlazeni se keramicky polotovar
z formy vyjme a je pfipraven pro dalsi zpracovani. Mezi nevyhody metody mizeme
zatadit vysoké potizovaci naklady stroje i formy. Dal§im problémem je, ze kvuli
vysokému obsahu pojiv musime opét pocitat se smr$ténim rozmeéri béhem slinovani,
které ¢ini 15-20 % [7].

1

Obr. 10 Injek¢éni vstiikovani [4].
1 —nésypka, 2 — smés prasku a pojiv, 3 — Sroubovy dopravnik,
4 — topné télesa, 5 — green body, 6 — forma

Extruze miZe probihat za tepla nebo za studena a spociva ve vytlaceni smési pomoci
Sneku pies tvarovaci nastroj (obr. 11), ktery ma stejny prufez jako vyrobek. Vychozi
smé&s je podobna jako u injek¢niho vstiikovani a musi tedy byt v plastickém stavu, je
tvofena keramickym praSkem a pojivem, kterym muze byt napiiklad voda a tzv. plas-
tifikator (polyvinylalkohol, methylceluloza, atd.). Extruzi se vyrabi dily s neménnym
prufezem a velkym pomérem délky ku primeéru, jedna se o tyce, trubky a dalsi pod-
louhlé profily [1,8].
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Obr. 11 Extruze [4].

1 —pist

2 — vytlacena ty¢

3 — vytlacena trubka
4 — tvarovaci nastroj
S5—trn

2.1.3 Slinovani

Slinovani je druh tepelného zpracovani, béhem kterého dochdzi ke zhutnéni télesa
(obr. 12) pti souc¢asném zachovani jeho tvaru. V pribéhu slinovani ov§em dochazi
k objemovému smrsténi [2]. Ke zhutnéni dochazi v disledku fyzikalnich procest.
Porézni polotovar ma po tvarovani velkou povrchovou energii. Ta plyne z jeho vétsi-
ho mérného povrchu v porovnani s hutnym télesem. Soustava ma snahu svou povr-
chovou energii snizit, coz predstavuje hnaci silu slinovani. Ke snizovani energie do-
chazi pfeménou mezifazového rozhrani tuha faze — plyn na energeticky vyhodnéjsi
rozhrani tuhd faze — tuhd faze. Zménou mezifazového rozhrani dochéazi ke vzniku
hranic zrn [10]. Mérny povrch se zvySuje se snizujici se velikosti ¢astic a slinovani
tak probiha rychleji u polotovarti s mensimi ¢asticemi. Slinovani 1ze rozdélit do dvou
zékladnich skupin: slinovéani v tuhé fazi, pii kterém slinovaci teplota neptesahne tep-
lotu taveni zadné komponenty a slinovani za pfitomnosti kapalné faze, kdy je slino-
vaci teplota vySsi nez teplota taveni alesponi jedné z komponent. Cilem slinovani je
ziskat soucast s pozadovanymi vlastnostmi a mikrostrukturou (velikosti zrna, porozi-

tou atd.) [7].

Obr. 12 Zhutnéni [10].
a) - stav pied slinovanim, b) - stav po slinovani
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Difuze je tepeln¢ aktivovany dé&j, ke kterému dochazi ve vSech skupenstvich. V pev-
nych latkach je difuze jedinym moznym zplsobem pienosu hmoty. Difuze hraje pti
slinovani zasadni roli, jelikoz diky ni dochazi ke vzniku hranic zrn a naslednému
zhutnéni.

Béhem slinovani se uplatiuje hned nékolik riznych druhti difuze soucasné (obr. 13).
Ty vznikaji kombinaci rtiznych zdroji hmoty a jednotlivych mechanismu transportu
materialu, viz tab. 2.1. Dominantnim tokem je vzdy ten, ktery je v danou chvili ener-
geticky nejméné naro¢ny. O energetické narocnosti rozhoduje ne€kolik faktorti jako
napiiklad velikost ¢astic, teplota, zakiiveni ploch ¢astic atd. [10].

Hranice zrn ;

Obr. 13 Znazornéni sméri toku pfi slinovani [4].

Tab. 2.1 Difuzni toky materialu pfi slinovani [4].

Cislo toku Mechanismus transportu Zdroj hmoty
1 Povrchova difuze Povrch
2 Objemova difuze Povrch
3 Difuze plynnou fazi Povrch
4 Difuze po hranicich zrn Hranice zrn
5 Objemova difuze Hranice zrn
6 Objemova difuze Dislokace

Zmenseni vzdalenosti mezi ¢asticemi a zhutnéni télesa je umoznéno pouze tokem,
jehoz soucasti je pohyb atomu z oblasti hranic zrn. Jedna se tedy o piipady 4 a 5.
Pokud je naptiklad zdrojem hmoty povrch ¢astic, potom nedochazi k ptiblizeni stre-
di ¢astic a zhutnéni, ale pouze ke zvétseni oblasti kréku [10].

Hrubnuti zrna je jev, ktery rovnéz probihd mechanismem difuze. Dochazi k nému
behem slinovani a je ve vétSin¢ piipadii nezadouci. V piipadé nejjednodussiho mode-
lu dochazi ke styku dvou ¢astic kulovitého tvaru o stejném poloméru. Difuze nastane
nejprve na sty¢nych plochach ¢astic a na hranicich zrn [1]. Budou-li obé koule tvoie-
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ny monokrystaly, bude hranice zrn jen jedna (obr. 14). Dalsim zvySenim teploty za-
¢ne dochazet i k difuzi objemové, ke vzniku kréku, postupnému piiblizovani stfedt
obou c¢astic a nakonec ke vzniku kulové ¢astice o poloméru vétSim, nez byl polomér
ptuvodnich kouli.

a)%b)“
@d) .

Obr. 14 Rust zrna pfi slinovani [4].
1) dv¢ kulovité castice, 2) povrchova difuze a vznik kréku
3) objemova difuze, 4) nove vznikla ¢astice

2.2 Specialni metody slinovani

2.2.1 Hot Isostatic Pressing (HIP) a Gas Pressure Sintering (GPS)

Pfi slinovani metodou HIP piipadné GPS na vzorek plisobi nejen vysoka teplota, ale
I izostaticky tlak okolni pouzité atmosféry. Tlak pfi slinovani zpisobuje zvySeni hna-
ci sily a pouziva se u materialti, které jsou tézko slinovatelné. Ptikladem takového
materidlu je karbid kfemiku, jehoz obtiZna slinovatelnost je zplisobena kovalentnimi
vazbami mezi ionty kiemiku a uhliku. Diky zvySené hnaci sile probiha zhutnéni ma-
teridlu rychleji a je tak mozné sniZit slinovaci teplotu, ¢imz se ¢astecné potlaci neza-
douci rast zrn. Slinovéani za pouziti tlaku se obvykle nepouziva, pokud je pfitomna
kapalna faze, ktera by byla pisobenim tlaku vytlatena mimo vzorek [8]. Hlavnim
rozdilem mezi metodami HIP a GPS je velikost pouzitého tlaku. Pti tlaku do 10 MPa
se jedna o metodu GPS a pfi vy$sich hodnotach o metodu HIP [9]. Princip obou me-
tod je stejny: Vv chlazené tlakové nadobé€ jsou umistény vyhievné elementy, které ob-
klopuji slinovany material (obr. 15). Jako tlakové médium se pouziva inertni plyn,
vétSinou argon. Ten je piivadén do komory se vzorkem kompresorem nebo piimo
z tlakové lahve. Slinovaci teploty dosahuji v zavislosti na pouzitém vyhfevném sys-
tému hodnot az 2200 °C. Pouzivany tlak mize Vv piipadé¢ metody HIP dosahovat i
hodnot vyssich nez 200 MPa [9]. Samotnému slinovani metodou HIP nebo GPS
predchazi tvarovani a slinovani za teploty, pfi které dojde k uzavieni povrchovych
pori. Hlavnim tkolem téchto metod byva vétSinou odstranéni zbytkové vnitini poro-
zity bez vyznamného zhrubnuti zrn, ke kterému by mohlo dojit v ptipad¢ konvencni-
ho slinovani. Vyhodou téchto pokrocilych slinovacich technik je dosazeni homogen-
ni struktury diky ptisobeni izostatického tlaku. Nevyhodou jsou vyssi finanéni nakla-
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dy, s ¢imz souvisi i jejich pouziti pouze na vyrobu soucasti s vysokymi pozadavky
nebo pro védecké ucely [7].

1 =
2
4 Obr. 15 Hot Isostatic Pressing [10].
1 — ptivod plynu

2 — topné téleso
3 —vzorek
4 — tlakova nadoba

2.2.2 Spark plasma sintering (SPS)

V ptipadé SPS se praSkovy materidl vlozi do formy, kterd ma tvar budouciho slinu-
tého télesa. Odpada tak predchazejici proces tvarovani, ale jdou tak vytvofit pouze
jednoduché tvary s neménnym prifezem v rovin€ kolmé na osu lisovani. Na praSek
pusobi tlak o velikosti az 100 MPa, ktery je podobné jako u jednoosého lisovani vy-
volan pisty, které jsou ale v ptipadé SPS pfipojeny ke zdroji pulzniho stejnosmérné-
ho proudu (viz obr. 16) [7]. Metodou SPS lze slinovat vyrobky z vodivych i nevodi-
vych material. U vodivych materiald se piedpoklada, ze je vzorek spolu
s grafitovou formou ohfivan v disledku kombinace jiskrovych vyboji mezi jednotli-
vymi Casticemi prasku a Jouleova ohievu. K Jouleovu ohfevu dochazi, pokud vodi-
¢em o urcitém odporu prochazi elektricky proud. V piipadé nevodivych materiali je
vzorek ohfivan pouze prenosem tepla z formy a to pomoci radiace a konvekce. Pii
SPS se pouziva pulzni stejnosmérny proud o velikosti nékolika tisic ampér a pulzni
napéti, které se pohybuje v jednotkach volt [9]. V extrémnich piipadech tak muze byt
vzorek ohfivan rychlosti az 1000 °C/min [7]. Teplotu vzorku béhem SPS nelze pies-
né zmé&fit, méfena je tak pouze teplota povrchu formy pomoci optického pyrometru.
Vyhodami SPS jsou rychly ohfev, vysoka efektivita a kratké vyrobni casy. Ty se u
SPS pohybuji v fadech minut, naproti tomu u metod jako jsou naptiklad hot pressing
nebo hot isostatic pressing muze byt potrebny ¢as ke slinovani fadové i nékolik hodin
[11]. S kratkym slinovacim ¢asem souvisi nejvétsi vyhoda metody - omezeny rust
zrn. Naopak nejvetsi nevyhodou metody je jiz zminény jednoduchy tvar vyrobki a
mozna kontaminace vzorku uhlikem z grafitové formy, ktera se u SPS pouziva nej-
Casté&ji [9].
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Obr. 16 Spark Plasma sintering [9].

! 1 — chlazena vakuova komora
PDC 2 — piSt )

9 3 — grafitova forma

4 —vzorek

2.2.3 Hot Pressing (HP)

Hot Pressing vyuziva stejny postup jako jednoosé lisovani s tim rozdilem, ze lisovani
probiha za vysokych teplot, které jsou umoznény topnymi elementy umisténymi oko-
lo lisovaci formy (obr. 17). Forma musi byt vyrobena z materialu, ktery umoziuje
pouziti za vysokych teplot, nejcastéji se jednad o grafit, ktery ma dobrou odolnost
proti teCeni. Teploty mohou dosdhnout v extrémnich ptipadech az 2200 °C a tlaky se
pohybuji v rozmezi 10 az 75 MPa [7]. Pti vysokych teplotach by grafit zacal oxido-
vat a v takovém piipad¢é musi slinovani probihat v inertni atmosféte nebo ve vakuu.
Dalsim problémem je, Ze slinovany materidl mize pii vysokych teplotich reagovat
s grafitovou formou. Zamezeni tohoto jevu lze dosahnout napiiklad diky povlaku
povrchu formy nitridem boru [7]. Vyhodou téhle metody je, Ze potiebna slinovaci
teplota je nizsi, nez u konvencnich metod bez pouziti tlaku. Snizeni teploty zavisi na
slinovaném materidlu a na hodnoté tlaku, v n¢kterych piipadech se ale jedna az o
nékolik set °C. Metoda ma ale fadu nevyhod — nelze pomoci ni vyrabét tvarové slozi-
té vyrobky, dal§imi nevyhodami pak jsou nizkad produktivita prace, vysoka vyrobni
cena formy urcené pro pouziti za vysokych teplot a jeji nizka trvanlivost [4].
H—— 1

|FT il [ ﬂ|
i LE I
5 Obr. 17 Hot Pressing [7].
1 /
l'_‘l B rv ’
T |I* -3 1 ZatlZCI’llr ’
=—4 2 — vakuovy systém
5 3 —izolace
- 4 — topny clanek
6
5 —vzorek
— 6 — forma
-
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2.3 Zakladni pokrocilé keramické materialy

Pokrocilou keramiku lze rozdélit podle jejiho chemického slozeni na oxidovou a ne-
oxidovou.

2.3.1 Oxidova keramika

Je tvofena bud’ jednim oxidem, nebo jejich smési. Ma vysokou tvrdost, pevnost,
odolnost viici korozi a vétsinou je dobrym elektrickym izolatorem. V praxi jsou vy-
robky z oxidové keramiky castéjsi nez z keramiky neoxidové. Dlivodem je jeji nizsi
cena a jednodussi vyroba, pfi které neni tieba pouziti inertni atmosféry [2].

vvvvvv

napiiklad jako Z&ruvzdorny ¢i brusny materidl. Jednd se o polymorfni material, pii
vyrob¢ keramiky se vétSinou pouziva jeho stabilni o modifikace. Keramika na bazi
oxidu hlinitého je nejpouzivangj§im keramickym materidlem. M4 vysokou tvrdost,
odolnost proti korozi a miize byt pouzita i za vysokych teplot. Nevyhodou je jeji po-
mérné mald lomova houZevnatost a niz§i odolnost proti teplotnim Soklim, kterd je
zpusobena malou tepelnou vodivosti. Pouziva se na vyrobu feznych nastrojt, bioim-
plantatd, trysek, pancéfovani aj. [2].

Oxid hlinity se ziskavd Bayerovym procesem z bauxitu, ktery se nachézi relativné
hojné v ptirodé. Bauxit obsahuje 40 az 60 % oxidu hlinitého, 10 az 20 % oxidu zele-
za, zhruba 5 % kiemicitého pisku a zbytek objemu tvoii dalsi rizné necistoty [12].
Bayertv proces spoc¢iva v reakci nadrceného bauxitu s NaOH, ktery se zahieje na
150 az 160 °C [4]. Oxidy zeleza jsou spolu s kiemicitany odstranény v podob¢ er-
ven¢ho kalu. Nésleduje ochlazeni, hydrolyza a kalcinace za teplot 1100 az 1200 °C,
po které jiz vznika Al,O3 [12]. Takto ziskany oxid hlinity ma cistotu okolo 99,5 %

[4].

Oxid zirkonicity (Zr0,) se ziskava ze zirkonu (ZrSiO4), ktery se v pfirodé nachazi
Vv riznych horninach (napiiklad v zule). Pti teplotach nad 1750 °C se zirkon rozpada
na ZrO; a SiO; [4]. Nejpouzivangjsim zplisobem je ¢asteéné nataveni zirkonu elek-
trickym obloukem, pfi kterém se material zahteje na 2100 az 2300 °C [4]. Pfi téchto
teplotach dojde k roztaveni SiO,, zatimco ZrO, zlstava stale v pevné fazi, jeho teplo-
ta taveni je totiz 2710 °C [2]. Cistota takto ziskaného oxidu zirkonigité¢ho je zhruba
99 % [4]. Cisty oxid zirkonigity ma tii modifikace — monoklinickou, tetragonalni a
kubickou.

Keramika na bazi oxidu zirkoni¢it¢ho ma vybornou chemickou a korozni odolnost.
Diky transformaénimu zhouzevnaténi ma lomovou houzevnatost srovnatelnou
s nékterymi kovovymi konstrukénimi materialy a dobrou odolnost proti opotiebeni.
Pouziva se pfi taveni specialnich slitin a zaruvzdornych kovi, déale pak na vyrobu
Casti lozisek, tlakovych ventilii, souéasti pro chemicky pramysl atd. Jeji nevyhodou
je podobné jako u keramiky na bazi oxidu hlinit¢ho mensi odolnost proti teplotnim
razum, ktera opét souvisi s nizkou tepelnou vodivosti [2].
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Transformacni zhouzevnaténi je jev, ktery nastava u ¢astecné stabilizované zirkonici-
té keramiky. Takovou keramiku lze z oxidu zirkoni¢itého vyrobit ptidanim riznych
aditiv, napiiklad MgO nebo Y,03. Slinovaci teplota takové smési musi byt okolo
1800 °C, nasleduje rychlé ochlazeni a vznik metastabilni kubické struktury. Opétov-
nym ohievem a vydrzi na teploté 1400 °C dochazi v materialu k precipitaci jem-
nozrnného metastabilniho precipitatu s tetragonalni strukturou. Takovy materidl se
nazyva castecné stabilizovany oxid zirkoniCity. Pii plisobeni vnéjSiho zatizeni do-
chazi k transformaci tetragonalni fdze na monoklinickou, kterd ma vétsi objem a zpii-
sobi tak vznik tlakovych napéti a zastaveni Sifeni trhlin. Lomova houZevnatost ¢as-
tecné stabilizovaného oxidu zirkonicité¢ho je v disledku zhouzevnaténi vyrazné vyssi
nez u ostatnich keramickych materialt [1].

2.3.2 Neoxidova keramika

Je sloZena z karbidd, boridd, nitridl pfipadné fluoridi a dalSich bezkyslikatych slou-
cenin. Je vétSinou charakterizovana vysokou tvrdosti, velmi vysokym bodem téni
(nad 1800 °C), dobrou tepelnou a elektrickou vodivosti [2].

Karbid kitemiku (SiC) je polymorfni material, existuje v nizkoteplotni - kubické [
modifikaci nebo ve vysokoteplotni - hexagonalni a modifikaci. Ma velmi vysokou
tvrdost a dobrou odolnost proti oxidaci. Odolnost proti oxidaci je v ptitomnosti kys-
liku zpisobena vznikem vrstvy oxidu kiemicitého na povrchu soucasti. Je také odol-
ny proti kyselindm i louhtim a diky vysoké tepelné vodivosti a nizké teplotni roztaz-
nosti je také odolny proti teplotnim razim. Navic ma pomérné nizkou hustotu a vy-
sokou hodnotu Youngova modulu. PouZiva se napiiklad v elektrotechnice (vyroba
odporovych ¢lanka elektrickych peci), jako brusny material nebo pii vysokoteplot-
nich konstrukénich aplikacich. Jeho mechanické vlastnosti se totiz neméni ani pii
teplotach okolo 1400 °C [1,2].

Vyroba SiC - karbid kiemiku se v pfirodé nevyskytuje a musi byt ptipravovan uméle.
a spociva v redukci kiemicitého pisku o vysoké Cistoté (99,5 % SiO,) uhlikem — rov-
nice (2.2). Ob¢ slozky se smisi a umisti do pece s grafitovym jadrem (obr. 18), ke
kterému jsou piipojeny elektrody. Priichodem proudu dojde k ohfevu jadra na teplotu
vys$si nez 2000 °C a za této teploty dojde k reakci s SiO, [13].

SiO, (s) +3C (s) — SiC (s) + 2CO (q) 2.2)

V zévislosti na objemu smési proud prochazi smesi po dobu az né€kolika dni. Po vy-
chladnuti se smés rozbije a roztiidi. Uprostied smési je karbid kiemiku o nejvyssi
Cistoteé, ktery je vhodny naptiklad pro vyrobu keramiky. Takto vyrobeny SiC ma ale
velikost ¢astic i nékolik milimetrd a musi byt tedy pred slinovanim dale upraven [8].
Cistotu takto vyrobeného SiC lze poznat podle jeho barvy. Svétle zeleny SiC ma
Cistotu 99,8 % a krom¢ vyroby keramiky se pouziva naptiklad v elektrotechnice.
Tmavé zeleny SiC ma ¢istotu 99 %. Cistota ¢erného SiC je okolo 98,5 % [13]. Dale
od grafitového jadra je oblast, ve které se nachéazi karbid kifemiku s mensi Cistotou,
ktery se pouziva jako brusny materidl. Vngjsi vrstva je pak slozena ze smési SiC,
nezreagovaného SiO; a C, ktery je pouzit v dalsim cyklu [4].
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. Obr. 18 Vyroba SiC Ache-
sonovym procesem [14].

1 — Karbid kifemiku
2 — Reakeni oblast
3 — Grafitové jadro

Zelené zabarveni takto vyrobeného SiC je zplsobeno kontaminaci dusikem z okolni
atmosféry (Cisty SiC je bezbarvy a prihledny) [14]. Kvalita SiC vyrobeného Ache-
sonovym procesem je pro vyrobu keramiky ¢asto nedostacujici a je tfeba pouZit ji-
nych metod vyroby SiC. Jednou z nich je napiiklad redukce SiO; plynnym uhlikem.
Vychozim materialem jsou grafit a oxid kiemicity [8]. Vyrobu lze popsat rovnicemi
(2.3)a(2.4).

SiO, (s) + C (g) — SiO (g) + CO (g) (2.3)
SiO (g) +2C (s) — SiC (s) + CO (g) (2.4)

SiC lze také vyrobit naptiklad syntézou v plynné fazi — rovnice (2.5) az (2.8). Vy-

chozimi latkami jsou metan CH, a silan SiH4. Prvnim krokem je termicky rozpad
silanu na kiemik a vodik.

SiH, (9) — Si(l) + 2H; (9) (25)

Vznikajici kapky kiemiku jsou katalyzatorem pro termicky rozpad metanu na uhlik a
vodik.

CH,4 (9) — C (s) + 2H2 (9) (2.6)

Uhlik difunduje do kapek kiemiku a dochazi k reakci, ktera je popsana rovnici (2.7)
jejiz vysledkem je karbid kiemiku.

Si(l) + C(s) — SiC (s) (2.7)
Syntézou v plynné fazi Ize SiC vyrobit také ze silanu a ethenu.
2SiH, (g) + C,H4 (g) — SIC (s) + 6H; (9) (2.8)

V laboratornich podminkach Ize SiC vyrobit naptiklad i metodou sol-gel. V takovém
ptipad¢ je prvnim krokem hydrolyza prekurzoru (u SiC se jedna o alkoxid), ktery je
smichan s rozpoustédlem, vysledkem je vznik roztoku = tzv. sol. hydrolyza vede
ke vzniku hydroxylovych (silanolovych) skupin, ty nasledn¢ zkondenzuji a dojde ke
vzniku siloxanovych vazeb (-Si-O-Si-). Vznikne vysoce viskozni hmota = gel. Na-
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sleduje vysouSeni gelu pro odstranéni rozpoustédla a vody. Vyhodou této metody je
vysoka Cistota ziskaného SiC. Pro prumyslovou vyrobu je vSak tato metoda
V porovnani s Achesonovym procesem pomérné draha [15].

Dalsim zptisobem je tepelna destrukce neboli pyrolyza polymeru. Jedna se o rozklad
polymeru zptsobeny vysokou teplotou, viz rovnice (2.9). U téhle teploty nelze urcit
jeji presnou hodnotu ani interval, ve kterém k rozkladu dochazi. K chemickym reak-
cim, které vedou k rozpadu polymeru, totiz dochazi i za teplot nizsich, ale jejich pri-
béh je velmi pomaly. Rychlost téchto reakci se s teplotou zvysuje [16]. V ptipadé
vyroby SiC je vychozim polymerem dimethyldichlorosilan (CHs),SiCl, a rozklad
probiha za teploty 450 az 470 °C Vv inertni atmosféte [7].

(CH5),SiCl, — SiC + 2HCI + CH, (2.9)

Vyroba objemové SiC keramiky — Pokroc€ila keramika na bazi karbidu kifemiku miize
byt pfipravovana nékolika zplisoby — reakénim slinovanim, klasickym slinovanim
nebo slinovanim za pouziti tlaku [1].

Reakéni slinovani karbidu kifemiku spociva ve vystaveni uhliku (v tuhé fazi) ptisobe-
ni kifemiku (v plynné fazi). Tato metoda mé fadu vyhod — Ize slinovat bez pouziti
jakychkoli pfisad a vysledny vyrobek ma tedy vysokou Cistotu. Slinovaci teplota je
podstatné niz$i oproti jinym metodam, s ¢imZ souvisi nejen mensi vyrobni naklady,
ale 1 moznost vyrabét tvarové slozité vyrobky. Objemové smrsténi je totiz témer za-
nedbatelné. Na druhou stranu ma ale reakéné slinovany karbid kiemiku horsi mecha-
nické vlastnosti v porovnani s ostatnimi metodami. Po reakénim slinovani mize na-
sledovat jeste slinovani pro odstranéni zbytkové porozity [8,17].

Karbid kfemiku je kovalentni slou¢enina, ktera se kvili nizkému koeficientu autodi-
fuze slinuje jen obtizné. Béhem konvencniho slinovani ¢istého SiC neni ani pfi pou-
ziti extrémné vysokych teplot dosazeno stupné zhutnéni, ktery by odpovidal jinym
pokrocilym keramickym materialdm. Pfi teploté nad 2500 °C dojde k rekrystalizaci
SiC a vysledkem je porézni keramika, ktera ma relativni hustotu srovnatelnou
s vychozim green body. Soucasti z takto vyrobeného materidlu maji ale své uplatnéni
v praxi. Mohou totiz byt dlouhodob¢ uzivany i za teplot okolo 1600 °C, s ¢imz sou-
visi jejich pouziti naptiklad v metalurgii. Vyhodou je, Ze béhem konvenéniho zpuso-
bu slinovani dochazi pouze k minimalnimu smrsténi a slinuté vyrobky tak maji po-
mérné velkou rozmérovou piesnost [18].

Pti klasickém slinovani se kvili snadnéjsi slinovatelnosti pfidavaji ptisady jako uhlik
nebo bor. Bor se za teplot nad 2100 °C roztavi a jedna se tedy o slinovani za ptitom-
nosti kapalné faze. Pfidany uhlik reaguje s SiO, ktery tvofi tenky film jednotlivych
¢astic. Pfi pouziti téchto ptisad (boru a uhliku) je pottebnd slinovaci teplota pomérné
vysokd. To ma za nasledek nejen navySeni vyrobnich nékladd, ale i zhrubnuti zrn a
tim zhorSeni mechanickych vlastnosti. Za ucelem sniZeni slinovaci teploty a zlepSeni
mechanickych vlastnosti, bylo v pribéhu let vyzkouseno mnoho jinych ptisad. Dob-
rych vlastnosti bylo dosazeno naptiklad pfi pouziti oxidu jako napiiklad Al,O3; a
Y103, pficemz se slinovaci teplota pohybovala v rozmezi 1850 — 2000 °C [15,19].
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Jak jiz bylo fe¢eno dfive, ptisobenim externiho tlaku béhem slinovani lze slinovaci
teplotu pottebnou k dosazeni urcité relativni hustoty snizit. Pro slinovani SiC za pou-
ziti tlaku bylo Vv pribéhu let vyzkouSeno hned né€kolik metod: HP, SPS nebo GPS. Pii
pokusu o vyrobeni objemové SiC keramiky metodou HP byla dosazena relativni hus-
tota vzorku nad 99 % pii slinovaci teploté 1850 °C a tlaku 30 MPa. VydrzZ na teploté
byla jednu hodinu a tlak byl aplikovan postupné od teploty 1250 °C. Jako vychozi
material byl pouzit prasek s velikosti ¢astic 0,7 um [20].

V ¢lanku od A. Lara a kol. [21] byl studovan vliv tlaku, teploty a ¢asu na vyslednou
hustotu a velikost zrn béhem vyroby SiC z nanoprasku pomoci SPS. Prasek mél veli-
kost ¢astic kolem 30 nm, tato velikost byla jesté dale zredukovana pomoci kulového
mlyna na hodnotu asi 10 nm. Mleti probihalo po dobu 8 hodin a pro minimalni kon-
taminaci byly jako mleci médium pouzity SiC koule. V tab. 2.2 jsou uvedeny pod-
minky, za kterych byly vzorky slinovany. U vzorku s tlakem 70 MPa byla rychlost
ohfevu 100 °C/min, u vSech ostatnich 200 °C/min. Pfi teploté pod 1800 °C byla vy-
sledné hustota relativné malé (pod 80 %) a pro dalsi vzorky tak byla slinovaci teplota
zvysena.

Tab. 2.2 Parametry slinovani béhem SPS [21].

Teplota [°C] Tlak [MPa] Vydrz na teplot¢ ~ Relativni Velikost zrna

[min] hustota [%] [um]
1800 100 5 87,9 0,44
1800 150 5 90,0 0,10
1900 100 5 90,7 0,67
1900 100 15 92,0 0,73
2000 70 30 89,2 1,91
2100 70 30 98,0 2,39
2100 100 5 91,0 0,97
2100 150 5 92,0 0,09
2200 100 3 94,3 0,79

Z vysledkl vyplyva, ze s rostoucim tlakem, teplotou a vydrzi se zvySuje vysledna
hustota. S rostouci teplotou ovsem roste také velikost zrn. VIiv tlaku na velikost zrn
je nejlépe vidét u vzorkd slinovanych za teploty 2100 °C po dobu péti minut.
Z téchto experimentl vyplyva, ze vliv tlaku na mikrostrukturu je pozitivni. Dopad
vydrze na slinovaci teploté na velikost zrn je mozné vyvodit ze vzorkl slinovanych
pii teploté 1900 °C a tlaku 100 MPa. Je zfejmé, ze vydrz na slinovaci teploté ovliv-
nuje vyslednou mikrostrukturu negativné (dochéazi ke zhrubnuti zrn).

Pro dosaZeni vysoké relativni hustoty byla i pfes pouziti tlaku nutna teplota 2100 °C
a na poméry SPS i dlouha vydrz. Vysledkem je sice keramika s relativni hustotou
nad 98 %, ta vSak byla vyrobena za cenu zna¢ného zhrubnuti zrn vzhledem k veli-
kosti ¢astic vychoziho praskového materialu. Mikrostruktura takového materialu je
na obr. 19.
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Obr. 19 Mikrostruktura SiC [21].

F. Guillard a kol. [22] ve svém ¢lanku zkoumali vliv zpisobu aplikace tlaku na
vyslednou strukturu objemové SiC keramiky pii slinovani v SPS. Slinovéan byl &isty
SiC a jako vychozi material byl pouzit prasek s velikosti ¢astic 0,5 um. Do teploty
1600 °C byla rychlost ohfevu vzdy 100 °C/min, pro dalsi ohfev byla rychlost snizena
na 50 °C/min. Tlak byl aplikovan dvéma rliznymi zptsoby. Na zacatku cyklu (od
pokojové teploty) byl ve vSech ptipadech aplikovan tlak 50 MPa. U prvni sady vzor-
ki byl po dosazeni slinovaci teploty tlak navySen na 75 MPa. Hodnoty relativnich
hustot a velikosti zrn slinutych vzorkl pfi pouziti prvniho zplsobu aplikovani tlaku
jsou uvedeny v tab. 2.3.

Tab. 2.3 Hodnoty prvni sady vzorkt po slinovani SPS [22].

o Vydrz na teploté Relativni Velikost zrna
Teplota [°C] [min] hustota [%] [um]
1750 5 77 0,5
1780 1 78 0,5
1780 10 88 0,8
1850 5 92 2,0

U druhé sady vzorki byl tlak navySen rovnéz na hodnotu 75 MPa, ale doslo k tomu
jiz po dosazeni teploty 1000 °C. Hodnoty pro tuhle sadu vzorkii jsou uvedeny
v tab. 2.4.

Tab. 2.4 Hodnoty druhé sady vzorki po slinovani SPS [22].

o Vydrz na teploté Relativni Velikost zrna
Teplota [°C] [min] hustota [%] [um]
1750 5 69 0,6
1780 1 72 0,5
1780 10 73 1,0
1850 5 75 2,5
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Z vyse uvedenych tabulek je patrné, Ze u obou sad bylo pouzito n¢kolik rtiznych sli-
novacich teplot a vydrzi na nich. Dle o¢ekavani se relativni hustoty zvySuji s rostouci
teplotou. Stejné jako v pfedchozim zdroji [21] i pfi téchto experimentech dochazi s
rostouci vydrzi na slinovaci teploté ke zhrubnuti zrn. Dilezitéjsi je ovSem poznatek,
ze u vzorku, u kterych byl tlak navysen diive, je vysledna relativni hustota podstatné
nizsi, nez v ptipad¢, kdy byl tlak navysSen az po dosazeni maximalni teploty. U vzor-
ki slinovanych pfi teploté¢ 1850 °C ¢&ini tento rozdil v relativni hustoté az 17 %. Ten-
to rozdil je zplisoben tim, ze pfi navySeni tlaku jiz od 1000 °C neni dal$im zvySenim
teploty mozné odstranit jiz uzaviené pory. Naproti tomu u prvni sady vzorki se tyto
poéry Castené odstrani, jakmile dojde k dostatecnému zmékéeni povrchu zrn.
K tomuto zmékc¢eni dochazi diky tenké vrstvé oxidu kiemicitého, ktery pokryva jed-
notliva zrna. Pfedpoklada se, ze na zmékceni povrchil zrn a tim i na rozdil v hustoté
ma Vliv ohfev vzorki. Béhem SPS vzorky prochazi elektrické pulzy o vysoké inten-
zité, které zpusobuji elektrické vyboje mezi jednotlivymi zrny. Cim mensi je stykova
plocha zrn, tim vétsi efekt vyboje na zrna maji. U druhé sady vzorki jsou béhem
ohfevu zrna stlacena vétsi silou, s ¢imz souvisi 1 jejich vétsi dotykova plocha a mensi
efekt elektrickych vyboji. Zejména u vyssich teplot je také patrné, Ze u prvniho zpi-
sobu aplikace tlaku dochazi k mensimu zhrubnuti zrna. Na obr. 20 jsou mikrostruktu-
ry vzorku, které byly slinovany za teploty 1850 °C. Je vidét, ze material stale obsa-
huje zna¢né mnozstvi poru [22].

50kV  X10,000 1um TEMSCAN S 50KV  X10,000 Tum WD 8.0mm

Obr. 20 Mikrostruktura SiC slinovaného metodou SPS [22].
a) prvni zpusob aplikace tlaku, b) druhy zptsob aplikace tlaku

Pro dosaZeni lepsi hustoty za soucasného snizZeni slinovaci teploty potiebné k dosta-
tecnému zhutnéni se pouzivaji rizna aditiva. Ta byla pouzita v ¢lanku od Liang H. a
kol. [23], kde byly za timto G¢elem pouzity praskové smési Al,O3 a Er,O3. Ty byly
pted slinovanim v SPS smichany S vychozim SiC praskem o velikosti ¢astic 0,5 pm.
Diky niz§im teplotam taveni pouzitych aditiv se jednalo o slinovani v kapalné fazi.
Aditiva tvorily 6 % hmotnosti vychozi smési. Velikost tlaku byla v tomto piipadé 40
MPa, maximalni teplota byla 1700 °C a vydrz 10 minut. Na obr. 20 je struktura takto
slinutého vzorku. Tmavé je zde vidét SiC a svétle zobrazeny jsou aditiva. Vysledna
relativni hustota vzorku byla nad 98 % [23].
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Obr. 21 Mikrostruktura SiC s Al,O3 a Er,03 aditivy [23].

Pti slinovani v kapalné fazi metodou GPS bylo pouZito napiiklad aditiv AIN a Y20:s.
Vychozi prasek s velikosti ¢astic 0,5 um byl smichan s aditivy, které tvorily
10 hm. %. Green body bylo lisovano metodou CIP tlakem 240 MPa. Pti slinovani
byla do teploty 1600 °C rychlost ohfevu 20 °C/min, poté se snizila na 10 °C/min.
Maximalni teplota byla 1950 °C. Od zacatku cyklu az po dosaZeni maximalni teploty
pusobil na vzorek tlak 0,2 MPa. Nésledn¢ byl tlak navySen na hodnotu 10 MPa a za
téchto podminek byl slinovan po dobu jedné hodiny. Cely cyklus probihal
v atmosféie N,. Vysledna relativni hustota vzorku byla ptes 99 % a jeho mikrostruk-
tura je na ukazana obr. 21. Tmavé zobrazeno je zde SiC, jehoz zrna jsou lemovana
aditivy — svétla faze [24].

DSH 902 GEMINI

Obr. 22 Mikrostruktura SiC s AIN a Y03 aditivy [24].
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A. Can a kol. [25] ve svém ¢lanku pouzily u metody GPS aditiva Al,Oza Y,03. Adi-
tiva tvotila vzdy 10 % objemu smési a zkouman byl vliv pomért jejich obsahu na
vyslednou hustotu. Vzorky byly pfed samotnym slinovanim lisovany tlakem 250
MPa metodou CIP. Rychlost ohfevu béhem GPS byla 10 °C/min a byla po celou
dobu konstantni. Slinovaci teplota byla u vSech vzorkti 1925 °C. Vydrz na teploté¢
byla jednu hodinu a slinovani probihalo v atmosfée Ar. Od teploty 1875 °C byl tlak
plynule navysen z pavodni hodnoty 0,1 MPa az na kone¢nou hodnotu 8 MPa.

V tab. 2.5 jsou uvedeny jednotlivé poméry pouzitych aditiv. U prvnich ¢tyt vzorkt
jsou vysledné relativni hustoty v rozmezi 97,0 % az 98,8 %, u téchto vzorku te-
dy doslo k vysokému stupni zhutnéni. Citelny propad v hustoté ovSem nastal u po-
sledniho vzorku. Diivodem je rozdilna teplota tani aditiv Tr,. Ta se méni s rozdilnym
pomérem Al,O3 : Y203 Béhem slinovani v kapalné fazi totiz k nejvétSimu nardstu
hustoty dochazi az poté, co dojde k roztaveni aditiv. V poslednim ptipadé k tomu
doslo az pfi teploté o vice nez 300 °C vyssi, coz pfi dané rychlosti ohfevu znamena
casovou prodlevu zhruba 30 minut [25].

Tab. 2.5 GPS s Al,O3a Y,0j aditivy [25].

Al;O3: Y,03 Tm [°C] Relativni hustota [%]
4:1 1400 97,6
5:3 1400 98,6
1:1 1400 98,8
1:2 1425 97,0
1:4 1727 90,5

Porovndni mechanickych viastnosti - v tab. 2.6 1ze vidét, ze nejlepSich mechanickych
vlastnosti SiC bylo dosaZeno slinovanim za pouZiti tlaku. Naopak nejhorsi vlastnosti
jsou v piipadé¢ reak¢niho slinovani. Uvedené hodnoty jsou ale pouze orientaéni, 1isi
se pouzitou technologii, tlakem, teplotou, vydrzi na teploté a v neposledni fad¢ také
parametry pouZitého prasSku.

Tab. 2.6 Ptiblizné hodnoty mechanickych vlastnosti objemové keramiky na bazi kar-
bidu kiemiku slinované riznymi metodami

Lomova houzevnatost Pevnost v ohybu
[MPaxm®?] [MPa]
Reakeni slinovani 2-3 300
Konvenéni slinovani 25-45 300 - 500
Slinovani za pouziti tlaku 3,5-6+ 400 — 600+

Nitrid kitemiku (SisNy) se vyskytuje ve dvou krystalografickych formach — nizkotep-
lotni o modifikaci, ktera ma vyssi tvrdost a ve vysokoteplotni B modifikaci, kterd ma
vyss§i lomovou houzevnatost. Teplota transformace z a na B modifikaci je pfiblizné
1400 °C [2]. Nitrid kifemiku je odolny proti creepu a diky vrstvé oxidu kiemicitého,
ktera vznika na jeho povrchu, je odolny také proti oxidaci. Nitrid kfemiku Ize vyrobit
syntézou v kapalné fazi nebo naptiklad reakci kifemikového prasSku a plynného dusi-
ku (rovnice (2.10)) a to za teploty mezi 1250 az 1400 °C [4].

3Si (s) + 2N, (g) — SisN, (5) (2.10)
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Keramika na bazi nitridu kiemiku se pfipravuje v dusikové atmosféie. Podobné jako
u keramiky na bazi karbidu kfemiku existuje i u nitridu kiemiku n¢kolik zptsobt
vyroby soucasti. Konvencni slinovani probiha za teplot od 1750 do 1900 °C [2]. Re-
akéni slinovani probihd za teplot okolo 1500 °C pfi atmosférickém tlaku. Dal§im
zpusobem je slinovani za pouziti tlaku, pfi pouziti metody HIP dosahuje tlak hodnot
zhruba 200 MPa za teplot blizkych 1800 °C [9]. Zptsob piipravy vyrobku ma vliv na
pevnost v ohybu a opét zde plati, Ze nejvyssi pevnost v ohybu maji soucasti vyrobené
slinovanim za pouziti tlaku. Pevnosti nitridu kifemiku je vy$s$i nez pevnosti karbidu
kiemiku [1]. Vyuziti SizN4 keramiky je naptiklad ve strojnim pramyslu, pfi vyrobé
nastrojovych desticek urcenych pro obrabéni tvrdych materialt. Dalsi odvétvi, kde se
tohoto materialu vyuziva, je napiiklad automobilovy primysl - loZiska, ventily nebo
turbodmychadla.
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3 EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité praskové materialy

Keramika byla pfipravena z nasledujicich praSkovych materiali:

e CUMISIC M13 (dile jen M13)  Dgo=2,5 um,

e CUMISIC MI5 (dale jen M15)  Dgg=1,8 um,

jejich chemické slozeni je uvedeno v tab. 3.1.

Tab. 3.1 Chemické slozeni praSkovych materialti v hmotnostnich procentech™

M13 M15

Volny uhlik 0,3 0,4
Volny kiemik 0,1 0,12
Kyslik 0,7 0,85
Hlinik 0,05 0,06
Viépnik 0,03 0,03
Zelezo 0,05 0,05
Hoigik 0,01 0,01
Sodik 0,03 0,03
Titan 0,02 0,02

* Hodnoty uvadéné vyrobcem

3.2 Slinovani metodou GPS

Pted slinovanim metodou GPS bylo nejprve nutné
provést zhutnéni jednoosym lisovanim na hydrau-
lickém lisu (obr. 23). Z divodu snizeni tfeni byl
povrch obou pistl i stykové plochy téla formy na-
tteny nasycenym roztokem polyvinylalkoholu v
isopropanolu. Lisovany byly vzorky o priméru 16
mm. Hmotnost kazdého vzorku byla cca 2 g. Prasek
byl navaZzen na digitdlni védze Acculab Atilon
s presnosti 0,001 g.

Pomoci jednoduchého vypoctu byla podle praiméru
vzorku a pozadovaného tlaku dopoctena sila, kterou
bylo tfeba na pist piisobit. Z obou vyse uvedenych
praskovych materidlti byly vylisovany vzorky tla-
kem 20, 40, 50, 60 a 80 MPa. U green body byla
nasledné pomoci mikrometru zmétena jejich vyska
a dopoctena jejich relativni hustota.
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Vylisované keramické polotovary mély byt slinuty na teploty 1800, 2000 resp.
2200 °C pfi tlaku 10 bar Ny, ale uz pfi prvnim experimentu doslo k havarijni situaci,
ktera poskodila grafitové topeni pece natolik, ze toto zafizeni bylo vyfazeno z provo-
zu. Vlivem Spatného fizeni teploty vadnym termoc¢lankem byla piehtata tlakové ko-
mora se vzorky, kdy realna teplota piesadhla 2300 °C. Tato neptedvidatelnd situace
znemoznila dokoncit rozpracovany experiment s vyrobou SiC keramiky pomoci
GSP.

3.3 Slinovani metodou SPS

Prasek o hmotnosti cca 2 g byl nasypan do valcové grafitové formy (obr. 24). Z obou
praska byly slinuty tfi vzorky, kdy jejich slinovaci teplota byla 1800 °C, 2000 °C
resp. 2200 °C. Primér vzorkl byl 12 mm. Povrch formy i pistti byl pokryt grafito-
vym papirem. Diivodem byla ochrana formy a moZznost snadné&jSiho vyjmuti vzorki
po vysokoteplotnim slinovacim cyklu.

Obr. 24 Forma s praskem a grafitovym papirem.

Kvili omezeni vyzatovani tepla z formy do okoli byla pouzita izolace z grafitové
vaty, viz obr. 25. Izolace musela byt opatfena otvorem (obr. 26), ktery slouzi pro
snimani teploty formy optickym pyrometrem.

Obr. 25 Zaizolovana forma s pistem. Obr. 26 Zahtata forma.
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Slinovani probihalo na pfistroji Dr. Sinter Lab SPS-625 (obr. 27), jehoz parametry
jsou uvedeny v tab. 3.2.

Obr. 27 Dr. Sinter Lab SPS-625.

Tab. 3.2 Parametry Dr. Sinter Lab SPS-625.

Proud [A] 0 - 5000
Napéti [V] 0-12
Maximalni sila [N] 100 000

Rychlost ohfevu byla 100 °C/min a byla ve vsech ptipadech stejna. Tlak byl plynule
aplikovan od teploty 1000 °C a jeho hodnota byla 60 MPa. Tlak musel byt v prib¢hu
slinovaciho cyklu ru¢né regulovan kvtli objemovému smrsténi vzorku a tepelné roz-
taznosti celé sestavy. Pozadovana teplota byla piekrocena pouze nepatrné (fadoveé
jednotky °C). Vydrz na teplot¢ byla u vSech vzorkd 5 minut. Nésledovalo volné
ochlazeni a pfi dosazeni teploty 1000 °C bylo pferuseno pusobeni tlaku. Piikladem
priubéhu teploty béhem slinovani je obr. 28, u kterého je maximalni teplota 2000 °C.
Zobrazeny jsou zde pouze teploty nad cca 600 °C, ditvodem je, Ze pfi nizsich teplo-
tach forma nezaii dostatecné siln€é a pyrometr tak neni schopen pfesné zméfit nizsi
teploty.
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Obr. 28 Pribéh teploty béhem slinovani pii 2000 °C.
Po volném ochlazeni byl vzorek vytlaten ruénim lisem ven z formy. Nasledovalo

odbrouseni grafitového papiru, ktery pfislinul ke vzorku, viz obr. 29. Vzorek byl
brousen ru¢né sadou smirkovych papirti o rizné hrubosti.

Obr. 29 Vzorek pied brousenim a po brouseni.

3.5 Stanoveni relativni hustoty

Relativni hustota vzorkl po slinovani byla stanovena Archimedovou metodou dle
normy CSN EN 623-3. Hmotnosti vzorkii byly méfeny na analytickych vahach Mett-
ler Toledo AG64 (obr. 30). Vzorky byly nejprve suSeny pod lampou pii teploté
150 °C po dobu nejméné 30ti minut. Po usuSeni byla zvazena jejich sucha hmotnost -
mg [g]. Vzorky byly umistény do kadinky, ktera byla vlozena do vakuové komory
(obr. 31). Ta byla pomoci olejové rotacni vyveévy vakuovana po dobu 30ti minut.
Poté byly vzorky zaplaveny vodou. Nasledovala opét 30ti minutova prodleva
Vv zaplaveném stavu pfi nepietrzitém vakuovani. Po uplynuti ur¢ené doby byla komo-
ra zavzdus$néna a vzorky byly ponechany pod atmosférickym tlakem dalSich 30 mi-
nut. Takto nasaklé vzorky byly zvazeny nejprve pod hladinou vody - my,..;, [9] a po
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ruénim osuseni filtraénim papirem jesté jednou volné - m, s [g]. Z téchto tii hmot-
nosti, hustoty vody pfi dané teploté py,o [g/cm®] a teoretické hustoty SiC preor
[9/cm®] byla vypoctena relativni hustota p,e; [%], relativni podil otevienych pori
Vo, [%] a uzavienych pori Vy_, [%]. Vztahy jednotlivych veli¢in jsou popsany
rovnicemi (3.1) az (3.3)

_ mg PH,0
Pret = Mnpas—MArch X Pteor X 100’ (31)
Mpas—Ms
Vorel = m x 100, (3.2)
VUrel = o Tdrch X 100 - preb (33)

Mnas—MArch

Cely postup byl zopakovan jesté jednou a vysledky obou méteni byly zprimérovany.
Ve viech vypodtech byla pouzita hodnota teoretické hustoty SiC 3,21 g/cm? [15].

Obr.30 Vahy Mettler Toledo AG64. Obr.31 Vyvéva s vakuovou komorou.
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

4.1 Priprava objemové SiC keramiky pomoci GPS

Jako prvni byl vylisovan vzorek tlakem 20 MPa. Tato hodnota tlaku byla ale pfilis
nizka, protoze vylisek nemél dostatecnou manipulacni pevnost. DalSim pouzitym
lisovacim tlakem byl 80 MPa. Pfi této hodnoté dosSlo k poruSeni vylisku dtsled-
kem nehomogenity vnitiniho napéti. Z téchto diivoda byly pro lisovani keramickych
polotovara vybrany tlaky 40, 50 resp. 60 MPa. Pti vSech tfech hodnotach jiz byly
keramické polotovary bez viditelnych defekti a s dostateCnou manipulacni pevnosti.
Z kazdého prasku bylo vylisovano 5 vzorka — 1x40 MPa, 1x50MPa a 3x60 MPa.
V tab. 4.1 jsou uvedeny hodnoty relativnich hustot green body.

Tab. 4.1 Relativni hustota green body [%].

Tlak [MPa] M13 M15
60 49,4 49,5
60 48,8 49,9
60 48,6 48,6
50 48,2 48,3
40 47,0 48,1

Z tab. 4.1 1ze vidét, ze hodnota relativni hustoty se zvySujicim se tlakem narusta.
Dale 1ze vyvodit, ze hodnota relativni hustoty pii stejném lisovacim neni konstantni.
Dutivodem je, ze stanovenou lisovaci silu nebylo mozné na pouzitém zafizeni presné
odecist z divodu nedostatecné rozliSitelnosti manometru. Je také patrné, ze vzorky z
jemnéjSiho praSku M15 mély po lisovani vyssi relativni hustotu. Vlivem havarijni
situace se slinovacim zafizenim GPS (viz experimentdlni ¢ast) nebyly experimenty
s témito vylisovanymi télesy dokonceny. Presto 1ze tyto vysledky pouzit jako orien-
ta¢ni hodnoty dosazenych relativnich hustot po uniaxidlnim lisovani, které je pouzito
1 u slinovani pokrocilou technikou SPS.

4.2 Priprava objemové keramiky SiC pomoci SPS

V tab. 4.2 jsou uvedeny hodnoty relativni hustoty, podilu oteviené porozity a podilu
uzaviené porozity jednotlivych vzorkl. Relativni hustota se zvySuje S rostouci teplo-
tou slinovani dle ocekavani. Se vzrlstajici teplotou také dochazi k vyrazné zméné
podilu otevienych a uzavienych port. U vzorki slinovanych za nizsich teplot prevla-
daji oteviené pory, zatim co po slinovéni na teploté 2200 °C jiz doslo k uzavieni po-
rozity. Déle je z vy$Sich hodnot relativni hustoty patrné, ze praSek M15 je diky mensi
velikosti ¢astic a vyss§i povrchové energii snadnéji slinovatelny nez prasek M13.
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Tab. 4.2 Vyhodnoceni vzorku slinovanych metodou SPS.

Prasek  Teplota [°C]  pre; £02[%] Vo, +01[%]  Vy_ +0,1[%]

2200 95,8 0,2 4,0
M15 2000 91,7 5,3 3,1
1800 72,9 26,7 0,5
2200 91,8 2,2 6,0
M13 2000 81,6 18,4 0,1
1800 70,8 28,7 0,5

I ptes relativné velké ¢astice obou pouzitych komerénich materialti bylo dosazeno
vysoké relativni hustoty a to necelych 96 % teoretické hustoty. Takto vysoka slino-
vaci teplota by byla pro pouziti v praxi neekonomickd a tudiz by bylo nutné dané
prasky smichat s n€kterym z aditiv uverené v reSerSni ¢asti. Slinovani s pfitomnosti
kapalné faze by jiz pravdépodobné vedlo k dostatecné hustému vyrobku jiz pfi nizsi
slinovaci teploté.
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5 ZAVER

V prvni ¢asti prace byla sepsdna literarni reSerSe zaméfend na postup vyroby pokro-
¢ilych keramickych materiali. Nejvétsi pozornost byla vénovana neoxidické kerami-
ce na bazi SiC, ptredevsim pak jeji vyrob¢, ktera je pii pouziti konvencnich metod
obtizna. Studovany byly nové slinovaci metody, které vyrobu SiC usnadnuji. Di-
kladnéji byl prostudovan vliv teploty, Casu a tlaku na vyslednou hustotu a mi-
krostrukturu vzorkt vyrobenych metodou SPS. Bylo zji$téno, Ze teplota a vydrz maji
sice kladny dopad na vyslednou hustotu, na druhou stranu ale zptsobuji nezddouci
rust zrn. Naproti tomu tlak ovlivituje pozitivné vyslednou hustotu vzorku 1 velikost
zrn. Ztoho duvodu byla aplikaci tlaku pfi slinovani vénovana vétsi pozornost a
z vysledkil uvedenych v ¢lancich vyplyva, Ze u tlaku nezaleZi jen na jeho hodnot¢,
ale 1 na teploté, pii které byl aplikovan. Dale bylo u metod SPS a GPS zjisténo, ze
pouzitim vhodnych ptisad Ize slinovatelnost zlepsit. Z nastudovanych ¢lanka tykaji-
cich se slinovani SiC metodou GPS plyne, Ze u viceslozkovych piisad je dulezity
nejen jejich fdzové sloZzeni a mnozstvi, ale 1 jejich vzajemna interakce.

Experimentalni ¢ast musela byt kvili havarii pece GPS omezena pouze na ptipravu
objemové SiC keramiky pomoci pokrocilé slinovaci techniky SPS. Oba pouzité pras-
kové materialy byly komer¢né snadno dostupné, s ¢imz ale souvisi i jejich horsi sli-
novatelnost. Hustota vzorkti se u obou prasku zvySuje s rostouci teplotou, ale
z vysledki plyne fakt, Ze jemnéjsi praSek M15 dosahuje pfi stejnych slinovacich tep-
lotach vyssich relativnich hustot a to az 95,8 % po slinovani na teploté 2200 °C, vy-
drzi 5 min ve vakuu (SPS). Takto vysoka slinovaci teplota by byla pro pouziti v praxi
neekonomicka a tudiz by bylo nutné dané prasky smichat s nékterym z aditiv uvede-
nych v reSer$ni ¢asti. Slinovani s piitomnosti kapalné faze by jiz pravdépodobné ved-
lo k dostateéné hustému vyrobku jiz pii nizsi slinovaci teploté. Vysledné hustoty
jsou porovnatelné s hodnotami uvedenymi v impaktovanych ¢lancich citovanych
Vv reSerSni Casti této prace.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

ZKkratka Jednotka Nazev
GPS [-] Gas Pressure Sintering
HIP [-] Hot Isostatic Pressing
HP [-] Hot Pressing
SPS [-] Spark Plasma Sintering
Symbol Jednotka Nazev
Prel [%] Relativni hustota
PH,0 [g/cm?] Hustota vody
Preor [g/cm®] Teoreticka hustota
Dyo [wm] Maximalni velikost 90 % ¢astic
mg [a] Such4 hmotnost
Myrch [0] Hmotnost ve vodé
My gs [a] Hmotnost nasaklého vzorku
Vo, [%0] Otevfena porovitost
VU el [%0] Uzaviena porovitost

42



