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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva vyvojem systému pro pfipravu tenkych a vysoce ohebnych
keramickych folii z oxidu zirkoni¢itého s tloustkou mezi 70 a 200 um. Prace je ¢lenéna do dvou
casti. Prvni ¢ast predstavuje literarni resersi, ktera se zaméiuje na vlastnosti oxidu zirkonicitého,
ptipravu tenkych keramickych fo6lii a hodnoceni mechanickych vlastnosti keramickych
materialti. Druha ¢ast je experimentalni. Zabyva se pfipravou tenkych keramickych folii
z koloidnich keramickych suspenzi vyrobenych metodou epoxy gel-tape casting. Suspenze byly
piipravovany ze stabilizovaného oxidu zirkonicitého. Ke stabilizaci byly pouzity 2 a 3 mol.%
oxidu yttrit¢ho. Na slinutych foéliich byl stanoven maximalni prithyb a pevnost. Maximalni
biaxialni pevnosti 1806 MPa bylo dosazeno u f6lii 3Y-PC 75 s tloustkou 190 um. Maximalniho
prihybu 10,5 mm pii tloust’ce keramické folie 75 pm bylo dosazeno v 3-bodovém ohybu pfi
rozpéti podpor 30 mm na vzorcich 3Y-PC 75. Pii vzdalenosti podpor 50 mm byly vzorky
protlateny mezerou bez poskozeni. Tyto vysledky poukazuji na excelentni mechanické
vlastnosti pfipravenych keramickych folii.

Klicova slova: Tape casting, oxid zirkoniéity, gel-tape casting, ohebné folie, pevnost

Abstract

The diploma thesis is focused on preparation of thin and highly flexible ceramic tapes from
zirconia with a thickness from 70 to 200 um. The thesis is divided into two parts. The first part
presents a literary research that focuses on the properties of zirconium dioxide, the preparation
of thin ceramic foils and the evaluation of the mechanical properties of ceramic materials. The
second part is experimental. It deals with the preparation of thin ceramic foils from colloidal
ceramic suspensions produced by epoxy gel-tape casting method. The suspensions were
prepared from zirconium dioxide stabilized by 2 and 3 mol.% of yttrium oxide. The maximum
deflection and strength was determined on sintered foils. The maximum biaxial strength of
1806 MPa was achieved for 3Y-PC 75 foils with a thickness of 190 pm. The maximum
deflection of 10.5 mm at a ceramic foil thickness of 75 um was achieved in a 3-point bend with
a support span of 30 mm on 3Y-PC 75 samples. At a support distance of 50 mm, the samples
were pushed through the gap without damage. These results indicate excellent mechanical
properties of the prepared ceramic foils.

Keywords: Tape casting, zirconia, gel-tape casting, flexible foils, strength
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1 Uvod

Tenké keramické folie o tloustce v rozmezi desitek az stovek mikrometrii nasly
uplatnéni v mnoha primyslovych aplikacich. Velmi ¢asto se pouZzivaji pro vyrobu keramickych
bariérovych vrstev [1; 2], senzort [3] nebo flexibilnich substratt [4]. Diky malé tloust’ce je
mozné u folii dosahnout vysoké pevnosti a zaroven podstatnych elastickych deformaci [4].

Yttriem stabilizované tetragonalni zirkonické polykrystaly (Y-TZP) patii k materialim
s vynikajicimi vlastnostmi. Vysokd pevnost Y-TZP zavisi ptfedevsim na fazové transformaci
Z metastabilni tetragonalni (t) faze na stabilni monoklinickou (m) [5]. Fazova t—m
transformace je vyvolana externim napétim. Tato transformace efektivné zastavuje Siteni trhlin
a vede ke zvySeni houzevnatosti materialu [6].

Tetragonalni oxid =zirkoniCity stabilizovany 3 mol.% Y203 (3Y-TZP) se stal
nejpouzivanéjsi keramikou na bazi oxidu zirkonicitého, protoze vykazuje nejlepsi kombinaci
houZevnatosti (5-6 MPa-m*?) a pevnosti (nad 1 GPa) [7]. Nizky Youngiv modul, vysoka
lomovéa houzevnatost a pevnost délaji z 3Y-TZP keramiky vhodny materidl pro vyrobu
ohebnych folii [3].

Ackoliv u keramickych materidll bézné nedochazi k velké elastické deformaci,
teoretické vypocty ukazuji, Zze je mozné dosahnout relativné vysoké flexibility tenkych folii [8].
Abychom dokazali flexibilitu 3Y-TZP tenkych folii, vypocteme polomér maximalniho
zakiiveni dle rovnice:

r=22 @

g

kde y je vzdalenost neutralni osy k tahovému povrchu, E je Youngiv modul a o je pevnost
v ohybu. Vyslednou pruznost pasky lze zvysit zmenSenim tloustky pasky. Extrémné flexibilni
(a pevné) pasky lze ziskat pouze v piipadé plné husté a homogenni keramiky. Z toho divodu
jsou kladeny vysoké pozadavky na zpisob vyroby keramickych pasek. Pro vyrobu pasek
s tloust’kou v fadu desitek az stovek mikrometri je nejcastéji pouzivana metoda ,,tape casting™
(TC) [9]. Tento termin se bézné vyskytuje i v Ceské literatute, a proto bude vyuzivan v dal§im
textu, a to ve sklofiované¢ podob¢. Odlévani pasek z nanometrovych keramickych praska,
jejichz pouziti je nezbytné pro ziskani vysoce pevnych folii, pfinasi mnoho obtizi [10]. Hlavnim
problémem standardnich systémii TC zaloZenych na rozpusténych polymerech s dlouhym
fetézcem je vysokd viskozita pojivového systému, coz vede k nizkému objemovému plnéni
suspenzi nanometrovymi ¢asticemi [11].

Z toho diivodu Stastny a kolektiv [12] vyvinuli metodu epoxy gel-tape casting, které je
vhodna pro odlévani pasek ze suspenzi obsahujicich nanometrové ¢astice. Tato metoda vyuziva
pojivovy systém zalozeny na epoxidovych monomerech (s nizkou molekulovou hmotnosti)
rozpusSténych ve vodé. Monomery po odliti pasky vytvérteji polymerni sit’ a tim dochazi k jejimu
ztuhnuti. Na rozdil od konvenéniho tape castingu nastava suSeni pasek az po jejich sloupnuti
Z lici podlozky.

V této praci se zabyvame aplikaci metody epoxy gel-tape castingu na piipravu
vysokopevnych a flexibilnich pasek z oxidu zirkoni€itého stabilizovaného pomoci oxidu
yttritého. Cilem je pfipravit tenké keramické substraty, které by byly schopné odolavat
cyklickému zatéZovani s makroskopickou deformaci.
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2 Teoreticka ¢ast

Hlavnim cilem teoretické Casti je zpracovat literarni reSersi zamétenou na vlastnosti
oxidu zirkonicitého, ptipravu tenkych keramickych pasek (folii) a hodnoceni mechanickych
vlastnosti keramickych materiali se zamétenim na vlastnosti tenkych keramickych folii.

2.1 Oxid zirkonicity

Oxid zirkonicity patfi spolu s oxidem hlinitym mezi nejvyznamné;jsi zastupce oxidickych
keramik. Keramické materialy na bazi ZrO2 jsou charakteristické¢ zejména témito vlastnostmi:
excelentni chemické a korozni odolnost, vysoky bod tani (2710 °C), iontova vodivost, odolnost
proti opotiebeni, nizka tepelnd vodivost a vysoké hodnoty lomové houzevnatosti. Oxid
zirkoni¢ity je vyznamny i svou jedinecnou strukturou, kterd umoziuje transformacni
zhouzevnaténi. Pevnosti ¢éasteéné zhouzevnaténého oxidu dosahuji hodnot 1000 MPa.
Nevyhodou je $patna odolnost k teplotnim raziim zptisobena nizkou tepelnou vodivosti [13].

Vyrobky z oxidu zirkonicitého nasly uplatnéni v mnoha rGznorodych odvétvich.
V prumyslu se vyuziva pro vyrobu zaruvzdorné keramiky [14], elektrokeramiky [15] nebo jako
izolator v tranzistorech [16]. Dalsi pouziti nachazi pii vyrobé feznych nastroji [17],
keramickych lozisek nebo biomedicinskych aplikacich [18] (kloubni a zubni implantaty [19;
20]). Monokrystal kubické modifikace ZrO2 se vyuziva také v klenotnictvi jako nahrada
diamantu (zirkon) [21].

2.2 Fazové transformace

Cisty oxid zirkoni¢ity se vyskytuje ve tfech krystalickych modifikacich v zavislosti na
teploté a tlaku. Pfi atmosférickém tlaku za teplot pod 1170 °C se jedna o monoklinickou fazi,
v rozmezi teplot 1170-2370 °C se vyskytuje v tetragonalni fazi a pfi teplotach nad 2370 °C
transformuje na fazi kubickou [22]. Nad teplotou 2680 °C vznika tavenina. Jednotlivé
transformace jsou vratné a pii ochlazovani probihaji v opacném sméru [6]. V tabulce 1 jsou
vypsany fazové transformace ZrO: a jejich vlastnosti.

Tabulka 1 — Fazové transformace ZrO> [13]

Oznaéeni Soustava Hustota [g/cmg] Vlastnosti

termodynamicky stabilni pfi
m-ZrQ; monoklinicka 5,68 ) y’ Iqi i:
pokojové teploté do 950 °C

transfarmaci z monoklinické faze pfi
2r0 o ohfevu na 1150 °C nebo zpét na

rd; t-Zr0, tetragonalni 6,1 . . . .
monoklinickou pfi chlazeni cca 950 °C

— relativni objemova zména ccab %

kubicka transformace t € c pficca

c-Zr0, kubicka 6,27 5300 °C
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Nejvyznamnéj$i je pifeména tetragondlni faze na monoklinickou, kterd je podstatou tzv.
transformac¢niho zhouzevnaténi keramiky (Obr. 1). Transformace ¢istého oxidu zirkonicitého
z kubické faze na tetragonalni (k—t transformace) a poté z tetragonalni faze na monoklinickou
(t—m transformace) je martenzitickd a je provdzena zvySenim objemu (piiblizné 2,31 %
v ptipad¢ transformace zkubické faze na tetragondlni a 4,5 % ztetragonalni faze na
monoklinickou) [13; 23]. Zména objemu zptisobi zvySeni smykového napéti, coz je pri¢inou
vzniku trhlin pfi ochlazeni materidlu do oblasti pokojovych teplot [6]. Z toho divodu je
prakticky nemozné pfipravit keramické dily z Cistého oxidu zirkonic¢itého [13].

Passerini a Ruff nezavisle na sob¢ zjistili, Ze tetragonalni ¢i kubicka struktura miize byt
metastabiln€ zachovana za pokojovych teplot dopovanim oxidu zirkoni€itého jinymi kubickymi
oxidy [22].

Io (Makroskopické napéti)]
I ' I

Puvodni zrno t-ZrOz|

Transformované

zrno m-ZrO2

Prubéh fazové transformace
z t-ZrOz2 na fazi m-Zr0O:2

Tlakové sily uzavirajici tr

o (Makroskopické napéti)

Obr.1 — Pribéh transformacniho zhouzZevnateni ZrO» [22]

2.3 Stabilizace vysokoteplotnich fazi ZrO:

VétSina aplikaci ZrO2 vyZaduje ¢asteCnou nebo Uplnou stabilizaci vysokoteplotnich
modifikaci, z toho divodu je do struktury pfidavan stabilizator [24]. Jako stabilizatory ZrO>
jsou pouzivany kubické oxidy. Mezi nejCastéji pouzivané stabilizatory patii: Y203 [25],
CaO [26], MgO [27] nebo CeO- [28].

Stabilizace cistého oxidu zirkoni¢itého témito oxidy umoznuje zachovat tetragonalni
(pfipadn¢ kubickou) strukturu za pokojovych teplot, a tim kontrolovat zpétnou t—m
transformaci vyvolanou externim nap&tim. Rizena transformace efektivné zastavuje $iteni trhlin
a vede ke zvySeni houzevnatosti materialu [6].

Stabilizovany oxid zirkoniCity lze rozd¢lit na castecné stabilizovany (PSZ-partially
stabilized) nebo uplné stabilizovany (FSZ-fully stabilized). V piipadé PSZ je matrice tvofena
kubickou fazi s menSim obsahem faze tetragondlni a monoklinické. U FSZ je struktura tvofena
Cist¢ kubickou fazi. Dal§im typem zhouzevnaténé ZrO, keramiky jsou tzv. tetragonalné
zirkonické polykrystaly (TZP-tetragonal zirconia polycrystals), u kterych muize byt stabilizaci
dosazeno témér Cisté tetragonalni faze [23]. V tabulce 2 jsou uvedeny dalsi typy transformaéné
zhouzevnaténé ZrO, keramiky.
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Tabulka 2 — Druhy transformacné zhouzevnaténé ZrQOz keramiky [13]

Oznaceni keramiky Zkratka

Plné stabilizovany ZrO, FS7
Castedné stabilizovany Zr0O, PSZ

ZrQ; castecné stabilizovany Y,0; Y-PSZ

ZrQ, castecné stabilizovany Ca0O Ca-P57

ZrQ; astecné stabilizovany CeQ, Ce-PS7
Tetragonalni polykrystalicky ZrO, TZP
Transformacné zpevnéna zirkonicita keramika ITC
Korundova keramika transformacné zpevnéna ZrO, ITA
Mulitova keramika transformacné zpevnéna ZrO, ZTM

2.3.1 Castedna stabilizace

Céste¢na stabilizace je uskute¢fiovana pridanim stabilizujiciho prvku do materialu. Pro
dosazeni ¢aste¢né stabilizované struktury je potieba pfidat mensi mnoZzstvi stabilizujiciho prvku
neZ v piipadé plné stabilizace. Castens stabilizované keramiky ZrO; se déli do i skupin na
disperzné zhouZevnaténé keramiky (ZTA), ¢asteéné stabilizovany ZrO2 (PSZ) a tetragonalni
zirkonické polykrystaly (TZP) [23].

2.3.1.1 Disperzné zhouZevnaténé keramiky

ZTA (zirconia taughened alumina) a ZTM (zirconia taughened mullite) jsou kompozitni
materialy, jejichz matrice je tvofena ze 70-90 % oxidem hlinitym (Al203) a sekundarni fazi je
oxid zirkoni¢ity (ZrO2) zastoupeny 5-30 %, viz Obr. 2. Vyuziva se kombinace vyhodnych
vlastnosti monolitického Al,Oz a ZrO; za podminky, ze ZrO> ziistane v tetragonalni fazi, coz
vede ke zvySeni pevnosti, lomové houzevnatosti s mirnym zmenSenim tvrdosti a poklesu
elastického modulu oproti ¢istému Al2O3 [29]. Dochazi zde sice k fazové transformaci, ale
nejedna se o stéZejni prvek vedouci ke zlepSeni mechanickych vlastnosti. Vzhledem k tomu, ze
mikrostruktura ZTA muze obsahovat t-ZrOz i m-ZrO-, jako zpeviujici mechanismus ZTA se
povazuje kombinace transformaéniho zpevnéni a odklonu trhlin pfi jejich propagaci materialem
[24].

ZTA keramiky se pouZzivaji pro vyrobu feznych nastroji pro obrabéni kovi (umoziuji
pracovat pii vyssich feznych rychlostech nez pti pouziti monolitického Al>O3). Vyuziti nasly i
v biomedicinskych aplikacich z divodu potlaceni degradace hydrotermalnim starnutim (LDT

[22]).
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tetragonalni faze oxidu zirkoni¢itého

Obr.2 - Oxid hlinity disperzné zhouzevnatény oxidem zirkonicitym [23]

2.3.1.2 Casteéné stabilizovany ZrO:

V PSZ (partially stabilized zirconia) je matrice tvofena kubickou fazi, ve které se
vyskytuji tetragonalni pfipadné monoklinické precipitaty [23]. Pro dosazeni PSZ struktury jsou
keramiky stabilizovany oxidy v tomto mnozstvi: 2,5-3,5 hm.% MgO, 3-4,5 hm.% CaO nebo
5- 10 hm.% (tzn. > 3 mol.%) Y203 [24]. ZhouZevnaténi je zde uplatiovano pomoci t—m
transformace, ktera je spojena s objemovou expanzi a zménou tvaru (ta je kompenzovana bud’
dvojcaténim CocCkovych tutvari precipitatt nebo vznikem mikrotrhlin kolem nich) [24].
Struktura hot¢ikem stabilizovaného oxidu zirkonic¢itého je zachycena na obrazku 3.

Negativem je moznost vzniku tzv. termalniho starnuti (LDT). CoZ je spontdnni
transformace z tetragonalni faze na fazi monoklinickou, ke které miize dochazet v pfitomnosti
vodni pary a vodnych roztoki pti teplotach nizSich nez 150 °C. Ke starnuti dochézi nejprve na
povrchu a poté postupuje smérem ke stiedu télesa. V dasledku LDT dochazi ke zhorSeni
mechanickych vlastnosti a zdrsnéni povrchu [22].
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precipitaty tetragonalni faze oxidu zirkonicitého

Obr.3 - Hor¢ikem castecné stabilizovany oxid zirkonicity (Mg-PSZ) [23]

2.3.1.3 Tetragonalni zirkonické polykrystaly

TZP (tetragonal zirconia polycrystal) je formou castecné stabilizace, ve které muze
dosahovat podil metastabilni tetragonalni faze az 98 %. Zbytek struktury je tvofen
monoklinickou a kubickou fazi [23].

TZP keramika je atraktivni svymi vynikajicimi mechanickymi vlastnostmi, které jsou
srovnatelné s oceli. V ptipad¢ Ce-TZP mizeme dosdhnout extrémné vysoké houzevnatosti (aZ
30 MPa-m*?), u Y-TZP vysoké pevnosti (az 1300 MPa), Vickersovy tvrdosti 10 = 3 GPa a
Youngova modulu 205 GPa [24; 30]. Také u TZP keramik muze dochazet k termalnimu
starnuti. Na obrazku 4 vidime TZP strukturu stabilizovanou oxidem yttritym.
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2.3.2  Upln4 stabilizace

Kubicky oxid zirkonicity neboli CZ (cubic zirkonia) je vysledkem tUplné stabilizace
ZrO,. V literaturach se vétSinou oznaCuje zkratkou SZ (stabilized zirkonia), se kterou se
muzeme v neékterych piipadech setkat i v pfipadé oznaceni Castecné stabilizovanych keramik.
Kubicky oxid zirkoniCity se vyznacuje kiehkosti a nedochazi u néj ke zhouzevnaténi pomoci
fazové transformace [31]. CZ byl vyvinut v sedmdesatych letech 20. stoleti v Moskvé a v roce
1976 uveden na trh. Nejcastéji se CZ vyuziva v klenotnictvi jako cenové vyhodna alternativa
k diamantu diky podobnym fyzikalnim vlastnostem (index lomu svétla). Kubicky oxid
zirkoni€ity je mozné vyrobit v mnoha barvach pfidanim oxidt raznych prvk, tyto prvky vsak
nesouvisi se stabiliza¢nimi dopanty [32].

2.4 Vliv mikrostruktury na fazovou transformaci a vysledné mechanické
vlastnosti ZrO; keramik

Vztah mezi mikrostrukturou a mechanickymi vlastnostmi u Y-TZP keramik byl
Vv poslednich tfech desetiletich rozsahle studovan. Obecné se souhlasi s tim, ze ti€inek zpevnéni
pomoci fazové transformace zavisi na velikosti zrna [33]. Cim vétsi je rozmér zrn, tim vétsi je
sklon podstoupit fazovou transformaci na rovnovaznou strukturu, coz vede ke zvySeni
houZevnatosti. Maximdalnich hodnot houzevnatosti tedy dosahujeme v blizkosti kritické
velikosti zrna. V ptipadé piekroceni kritické velikosti zrna dojde k samovolné transformaci,
aniz by se materialem §ifila trhlina. Pokud je velikost zrna pfili§ mald, potfebujeme pro aktivaci
t—m transformace velkou aktivacni energii. Z tohoto divodu nedojde k t—m transformaci ani
S vétsim mnoZstvim yttria (ptipadné jinych stabiliza¢nich prvki) ve struktufe se zvétSuje i
kriticka velikost zrna [34]. Hodnoty kritické velikosti zrna pro 3Y-TZP se mohou vyrazné lisit
(od 1 do 6 um) [35; 36]. To je pfipisovano riznym postuptim piipravy. Pfi hodnoceni
mikrostruktury je nutné vzit v potaz tyto parametry: celkové mnozstvi yttria, distribuci velikosti
zrn a distribuci yttria v zrnech.

V praci autor J. Wanga, M. Rainfortha a R. Stevense [37] byly zméteny kritické velikosti
zrnavzhledem k pevnosti v ohybu (Obr. 5) a houZevnatosti (Obr. 6). Autofi vyhodnotili i zmény
pevnosti v ohybu (Obr. 7) a houZevnatosti (Obr. 8) pfi rizném mnoZstvi yttria.
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2.5 Tape casting

Metoda odlévani keramickych pasek nazyvana tape castingem byla vynalezena
Glennem Howattem ve ¢tyficatych letech 20. stoleti béhem druhé svétové valky [38]. Piestoze
metoda tape castingu byla piedstavena v pribéhu let hned v nékolika publikacich, prvni
kompletni popis vyroby keramickych materialii timto zptisobem byl vydan az v roce 1978. Tape
casting se fadi do skupiny metod tzv. mokrého tvarovani keramiky. Pomoci TC jsme schopni
zhotovit tenké, v naSem piipadé keramické folie. Jejich vysuSenim, délenim a slinovanim
dostaneme soucast o pozadovaném tvaru a rozmérech. Tloustky vyrabénych pasek se pohybuji
V rozmezi mikrometrti az milimetrti. U nejtenéich pasek vyrobenych metodou TC dosahujeme
tloustky 2-3 mikrometry [39]. Naopak nejvétsi piipravovana tloustka pasek u této metody, je
udavana jako 6 milimetrti [39]. Pro vyrobu vzorkt pfesahujicich tuto hodnotu je vhodné;si
pouzit jinou z metod mokrého zpracovani (napft. gel-casting, slip casting). Nejvétsi mnozstvi
pasek je odlévano v rozmezi tlousték 0,25 mm az 1,3 mm. Délka odlévanych folii se lisi
V zavislosti na pouzitém zafizeni (od centimetri az po kontinualni proces). Sitka pasti mize
presahovat jeden metr.
castingu je vstupnim materidlem keramicka suspenze, kterd je tvofena zakladnimi
komponentami jako jsou keramické prasky, pojiva, rozpoustédla, disperzanty a smadacedla.
Zakladni slozkou je keramicky prasek nebo smés vice druhti prasku. Kombinace n¢kolika druhti
praskil se pouziva pro dosazeni poZzadovanych vlastnosti vysledného materialu, napt. pevnosti,
chemické odolnost nebo porozity. Keramicky prasek nejvice ovliviiuje vysledné parametry
materialu. Proto je nutné monitorovat nékteré jeho parametry, napi. vyskyt stopovych necistot
nebo primérnou velikost a distribuci ¢astic. Rozpoustédla slouzi jako zakladni nosi¢, ve kterém
jsou ostatni slozky rozpousStény c¢i dispergovany. Jejich hlavnim tkolem je rozpoustét
povrchové aktivni latky (disperzanty, smacedla), pojiva, piipadné dalsi slozky (plastifikatory).
Dalsi dilezitou sloZkou pifi vyrob& keramik jsou pojiva. Ty maji za kol pfevod systému
z tekutého do tuhého stavu tzn. vytvoreni keramické pasky (folie). Vyznamnou roli pti mokrém
zpracovani keramik hraji povrchové aktivni latky (disperzanty a smacedla). Tato aditiva
modifikuji rozhrani keramicka ¢astice/rozpoustédlo ¢i rozpoustédlo/okolni prosttedi. Sméacedla
meéni povrchovou energii na rozhrani suspenze/lici podlozka a napomahaji rovnomérnéjsimu
rozprostteni suspenze po lici podloZce. V ptipadé disperzantii dochazi ke stabilizaci Castic
Vv suspenzi vytvorenim elektrické dvojvrstvy ¢i polymerni vrstvy na povrchu keramickych
¢astic, ¢imz je zamezeno jejich shlukovani. Detailnéjsi popis funkce jednotlivych slozek tohoto
systému je uveden v mé bakalaiské praci [40]. Po smichani vSech slozek suspenze je nutné
zvysit jeji homogenitu. ZvysSeni homogenity suspenze je dosahovano disperznim mletim. Pii
tomto procesu dochazi k rozruSeni aglomerati pomoci mlecich kuli¢ek. Doba disperga¢niho
mleti se mize lisit v zavislosti na pouzitém systému (nejcastéji 4-48 hodin).

Nasledn& musi byt suspenze piipravena k odlévani. Ukolem je odstranit ze suspenze
vzduchové bubliny, které jsou nejcastéj$i pfi¢inou vzniku defektd v odlité pasce.
Odvzdusnovani suspenze probihd za pomoci ¢astecného podtlaku, ktery je doprovézen
michanim, které zefektiviiuje odstranéni bublinek ze suspenze. PO odstranéni vzduchovych
bublin je suspenze pielita do zasobniku nebo nalita na lici podlozku a je pfipravena
k odliti/rozetfeni. Pfed odlitim je kontrolovana viskozita, mérma hmotnost a velikost Castic
distribuovanych v suspenzi. Suspenze je za pomoci Cepele rovnomémeé rozprostiena po lici
podlozce. Poté nasleduje suSeni a dal$i nezbytné tepelné zpracovani keramického polotovaru,
jehoz vysledkem je slinuta keramicka vrstva/folie.

Problematika slinovani, coZz je vysokoteplotni zpracovani, je rovnéz popsana
Vv bakalafské praci [40]. Pted slinovanim jsou pasky velmi Casto vrstveny na sebe a laminovany,
¢imz dojde ke spojeni az nékolika stovek vrstev do monolitického t€lesa [41]. Proces laminace
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je vyuzivan pii vyrob& vicevrstvych keramickych kondenzatora (MLCC) [42; 43] a
vicevrstvych keramickych obalt (MLC) [44].

pojiva aditiva

S
Eerpadlo ) 1 ‘ v _

homogenizator mleci stolice

keramicky prasek

suspenze rozpoustédlo
sudeni
zasobnik l
S
lici podlozka

Cepel

Obr.9 - Schéma procesu tape casting [10]

2.6 Epoxy gel-tape casting

Jednou ze specifickych metod tape castingu je epoxy gel-tape casting. Tento systém
poskytuje fadu vyhod pro vyrobu tenkych pasek. Mezi hlavni vyhody téchto systémi patii to,
ze jsou zaloZeny na vodné badzi a maji velmi nizkou viskozitu. To umoziiuje pouZiti velmi
jemnych praskt. Dalsi vyhodou je moznost jednoduSe optimalizovat mnozstvi disperzantu.
Vysledky studii vyuZivajicich tento systém pro vyrobu tenkych pasek byly publikovany
v téchto ¢lancich [12; 45; 46]. Podobného systému bylo vyuzito i v ptipadé metody gel-casting
[47; 48]. Princip metody gel-tape castingu vychazi z metody gel-casting s tim rozdilem, Ze je
suspenze odlita do podoby tenké vrstvy (viz Obr.10). Béhem gelového liti jsou keramické
prasky dispergovany ve vodném roztoku obsahujicim monomer, ktery je nasledné¢ pomoci
cross-linkeru zesitovan. Tim dochazi k ztuhnuti. Na rozdil od konvenéniho tape castingu
nastava suSeni pasek aZ po jejich sloupnuti z lici podlozky. Suspenze na bazi epoxidu mohou
byt polymerovany na vzduchu, coz je hlavni vyhodou ve srovnani s akrylamidovymi systémy
[49]. U akrylamidovych systéml nastava radikalova polymerace, ktera je deaktivovana
kyslikem. V prubéhu gelace a suseni miize v keramickém dili dochdzet ke vzniku vnitiniho
napéti a mikrotrhlin, coZ ovlivituje spolehlivost keramickych dilt.

Pti gelaci suspenzi s obsahem epoxidu dochdzi k zesiténi (nejCastéji aminem). Ke
vzniku polymerni sité¢ dochazi reakci epoxidovych a aminovych skupin v keramické suspenzi.
Touto reakci vznika polymerni sitovi, v jehoz objemu jsou zachyceny keramické Castice [47].
Ve studii [50] byla sledovana vhodnost riznych typt epoxidovych pryskyfic pro metodu gel-
casting. Z hlediska viskozity a rozpustnosti jsou pro tuto metodu nejvhodnéjs$i epoxidové
pryskyfice EGDGE a PEGDGE. Jako vytvrzovaci latka byl pouzivan dipropylentriamin
(DPTA). V praktické ¢asti diplomové prace byl pouzit systém obsahujici pravé EGDGE a
DPTA, ktery dle [50] dosahoval nejlepsich reologickych i mechanickych vlastnosti.
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Piikladem vyuziti epoxy gel-tape castingového systému bylo jeho vyuziti pro ptipravu
vysoce pevnych Al>Osz folii [12], které dosahovaly biaxialnich pevnosti az 1400 MPa. Tyto
pevnosti patii k nejvyssim dosud naméfenym hodnotam na polykrystalickém Al20s.

Obr.10 — Sloupnuti zgelované pasky z lici podlozky [45]

2.7 Mechanické vlastnosti keramik

Keramické materialy se vyznacuji vysokou pevnosti v tlaku, tvrdosti, otéruvzdornosti a
chemickou odolnosti. Dani za tyto vlastnosti je kiehkost. Ta se projevuje vznikem kiehkého
poruseni, kontaktni inavou a degradaci vlastnosti pfi mechanickych a tepelnych razech.

Z fyzikalné-chemickych vlastnosti keramickych material vyplyva, ze je u nich za
konvenénich podminek potlacen rozvoj plastické deformace. To znamena, Ze se pred celem
iniciovanych trhlin netvofi plasticka zona a trhlina se Sifi interkrystalicky (po hranicich zrn)
nebo transkrystalicky (objemem zrn). Kiehkost je zpisobena jednak malou pohyblivosti
dislokaci, ktera souvisi s vysokymi hodnotami Peirlsova-Nabarrova napéti v materidlech
S prevladajici iontovou nebo kovalentni vazbou. Ddle souvisi s nesplnénim Von Misesova
kritéria pro plastickou deformaci polykrystall (pozadavek péti nezavislych skluzovych
systému) [51].
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2.7.1 Lomova houZevnatost

Lomovéa houzevnatost je jednou z nejvyznamnéj$ich materidlovych vlastnosti technické
keramiky. Popisuje lomové chovani keramickych materiala. U technické keramiky je zpravidla
dosahovano velmi nizkych hodnot lomové houzevnatosti (jednotky MPa-mY?).

Lomova houZevnatost obecné piedstavuje odpor proti Sifeni trhliny materidlem a
spole¢né s velikosti defektd urcuje lomové napéti potfebné pro poruseni vzorku. Z nizké
hodnoty efektivni mérné lomové energie (yef) vyplyva nizkd hodnota lomové houzevnatosti,
protoze lomova houzevnatost souvisi s mérnou lomovou energii podle vztahu (2) [51].

2

K
Yer = 5 [mm? (2
kde E je Youngiv modul pruznosti v tahu. Hodnotu vet 1ze vyjadrit vztahem:

Yer = 2Yo + Vo1 + Vpr + YVkin (3)

kde ¢len yo piedstavuje povrchovou energii (s rostouci teplotou mirné klesa), yp je energie
absorbovana pii pohybu dislokaci v plastické zoné pred cCelem trhliny, yppr je energie
absorbovana pied Celem trhliny jinymi procesy napft. (iniciaci a Sifenim mikrotrhlin, vznikem
dvojcat), ykin je energie elastickych vin vysilanych od cela trhliny (v zavére¢ném stadiu lomu
kineticka energie tlomki) [51].

V ptipadé¢ kovovych materidli je rozhodujicim c¢lenem yp. Divodem je to, ze
houZevnatost kovovych materiald souvisi s relativné snadnou pohyblivosti a manévrovatelnosti
dislokaci. Pfed ¢elem trhliny dochézi ke vzniku plastické zony se silnou absorpci energie. U
keramickych materiald je situace opacna. Pohyblivost a manévrovatelnost dislokaci je velmi
mala, a proto se plasticka zona nevyvine (Obr. 11). Rozhodujicim ¢lenem je ypr, ktery popisuje
absorpci energie pied ¢elem trhliny témito zpusoby: iniciaci a $ifenim mikrotrhlin, vznikem
dvojcat nebo indukovanou fazovou transformaci. Sou¢asnd keramika neni dostatecné chranéna
proti Sifeni ostrych trhlin a pfi dosaZeni urcité koncentrace napéti se trhlina rychle rozsiti
St€épnym mechanismem. Pozorovadnim vzniku trhlin se ukazuje, ze ke vzniku vétSiny trhlin
dochazi po odlehceni materidlu a rozhodujici tlohu mé tedy zbytkové napéti, které vyvolava
Sifeni trhliny kritickou rychlosti [51]. Existuje n€kolik zptsobt, jak mizeme zvysit hodnoty
lomové houzevnatosti u keramik — optimalizaci struktury, fazovou transformaci nebo tvorbou
slozenych materiali — kompoziti.

Zvyseni lomové houzevnatosti byva dosahovano metodou tzv. inzenyrstvi hranic zrn.
Tato metoda je zalozena na zmensovani porozity a snizeni (pfipadné odstranovani) objemového
podilu skelné faze na hranicich zrn. Ke sniZeni podilu skelné faze je nutné pouZzivat vysoce Cisté
praSky a také zdokonalovat celou keramickou vyrobu ve slinovacich 1 ptedslinovacich
procesech. V pfipadé, ze keramika obsahuje velky podil skelné faze, dochazi k Sifeni trhliny
piedevsim touto fazi a ostatni faze maji na Sifeni velmi maly vliv.

Zvyseni odporu proti §ifeni trhliny je mozné dosahnout pfidanim disperznich ¢astic do
matrice. Nejvhodnéjsi je ptidavani kiehkych Castic s vysokou pevnosti a modulem pruznosti.
Ty zpisobuji vyboceni trhliny z jejiho pfimého pribehu a tim zvEétSuji lomovou plochu. Dale
zéalezi taky na modulu pruznosti kiehkych disperznich castic. V piipad¢ Castic s vySSim
modulem pruznosti, nez ma matrice, piebiraji vétsi ¢ast zatizeni a snizuji tak jeji namahani [51].

Nejvyssiho zvySeni odporu proti Sifeni trhliny, tedy zvySeni lomové houzevnatosti,
dosédhneme pouzitim kompozitnich materiali. Tento zplisob umoziiuje zhouzevnatét i ty
keramické materialy, u nichz neni moZné vyuZit zhouZevnaténi fazovou transformaci.
Zhouzevnaténi 1ze dosahnout napiiklad pomoci tenkych vlaken nebo whiskeri v keramické

23



matrici. Praimér vladken se nejcastéji pohybuje okolo n€kolika um a délka v rozmezi nékolika
milimetri. V pfipadé¢ whiskerl jsou hodnoty o fad mensi [51]. Dalsi moznosti je naptiklad
odklon trhliny pii disperznim zhouzevnaténi.

LOMOVA HOUZEVNATOST

T [MPa m 1/2)

Kovy \ \‘n Nlechanlfsrn'z 20 - nekonetno
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triliny

Obr.11 - Schéma efektii spojenych s disipacni energii pri ristu trhliny v keramické a kovové
matrici [51]

2.8 Zkousky mechanickych vlastnosti

2.8.1 Zkouska lomové houZevnatosti

Ke stanovené hodnot lomové houZevnatosti se pouZivaji indenta¢ni metody (Vickers,
Knoop) nebo zkousky ohybové. V piipadé ohybovych zkousek se pouzivaji vzorky se
zarodecnym defektem (vrubem). Vruby mohou mit riiznou geometrii, napt. rovny ostry vrub,
vrub typu chevron nebo povrchova trhlina vytvotfend indentaci.

2.8.1.1 Stanoveni lomové houZevnatosti indentaéni technikou

K vyhodnoceni lomové houZevnatosti indentacni technikou je vyuZivano vtisku jako
Vv ptipad¢ zkouSek tvrdosti. Indenta¢ni technika je relativné jednoducha a umozituje naméfit
velké mnozstvi hodnot na jednom vzorku. Indentorem je zpravidla ctytboky jehlan se
¢tvercovou zakladnou, s uhlopti¢kami Uy @ Uz a S vrcholovym thlem stén 136°.

Provedenim vtisku dochazi (pod indentorem) ke vzniku plastické zony a v zavislosti na
velikosti zatizeni mohou vznikat rizné typy trhlin, viz Obr. 12. Pfi vysokych indenta¢nich
zatiZzenich pirevladd vznik radidlnich a medidnovych trhlin. V pfipad¢ nizkych indenta¢nich
zatizeni se nejCastéji vyskytuji Palmqvistovy trhliny. Dilezité je zminit, Zze tento zplisob
stanoveni hodnot lomové houZevnatosti je mozny pouzit pouze pro hodnoceni povrchu
materidlu. Obvykle se k hodnoceni lomové houZevnatosti indentaéni metodou pouZziva
zobecnény Liangav vztah [51] (4). Ten umozinuje vypocitat lomovou houzevnatost nezavisle
na profilu vzniklé trhliny.
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[H ;{I(i )91 /2] [ (Zul)[_—l 51] @

kde Kic je lomové houZevnatost [MPa-m¥?], u je primérné délka uhlop¥ic¢ky Vickersova vtisku
[m], HV je tvrdost podle Vickerse [MPa], E je Youngtiv modul pruznosti [MPa], € je omezujici
faktor pro dany typ keramiky, | je primérna délka trhliny [m], kterou vypocteme dle vztahu (5):

| ==l )

4

a a je bezrozmérny parametr zahrnujici vliv Poissonova ¢isla, ktery vypo¢teme dle vztahu (6):

@=14- [1— ”05)] (6)

1+v

kde v je Poissonovo ¢islo (pro keramiku v = 0,27).

“.-I[-‘P{T’Iastické zona

Palmgvistova trhlina

Laterdlni trhlina Radialni

trhlina Medidnova trhlina

Obr.12 - Schéma trhlin vznikajicich v okoli Vickersova vtisku [51]

2.8.1.2 Stanoveni lomové houZevnatosti na vzorcich s mikrotrhlinou

Jelikoz je plastické zona u keramickych materialii v oblasti kofene trhliny zanedbatelna,
neni nutné nijak omezovat minimalni tlouStku vzorku, abychom dosdhli stavu rovinné
deformace na cele trhliny. Vzorky vSak musi mit dostate¢nou tloustku, aby dokonale
reprezentovaly celou strukturu materialu, obsahujici rizné faze. Nékdy ma trhlina tendenci
vybocit z pfimého sméru, proto se doporucuje vytvotit po jedné nebo obou strandch vzorka
drazky, pro jeji vedeni.

Pti méfeni lomové houzevnatosti jsou Casto pouzivany vzorky se zafezem ve tvaru
pismena V — tzv. vrub typu chevron. U téchto vzorki se ostré trhlina nukleuje nejdiive ve Spici
V-vrubu. V pocateénim stadiu je Sifeni trhliny stabilni, nebot’ klesa hodnota kalibra¢ni funkce
Y az k minimalni hodnoté Ym. Pfi této hodnoté je dosazeno maximalni sily Fmax, kdy dojde
k nestabilnimu lomu.

Pro stanoveni platnych hodnot lomové houzevnatosti sta¢i znit pouze maximdlni
zatizeni béhem zkousky, méteni hloubky trhliny neni nutné.

Ym Fmax
Kiev="3m
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kde Fmax je maximalni zatézujici sila, B je tloustka vzorku, W je Sifka vzorku a Ym je minimalni
hodnota kalibra¢ni funkce.

Metoda a lomovy Metoda a lomovy

Vzorek povrch vzorku vzorek povrch vzorku
P SEPB L S

T

o

A) Rovny ostry vrub se D) Povrchova trhlina vytvorena

zaFezem Ziletkou mUstkovou metodou
SENE
E) Povrchova trhlina vytvorena
indentaci
v CNB
a C
- —— .I
- .‘
In - - ..I‘J
i 0@ U
[
C) Vrub typu chevron F) Indentacni metoda

Obr.13 — Konvencni metody zkouseni lomové houzevnatosti u keramik [52]

2.8.2 Zkouska pevnosti v ohybu

Extrémné nizka taznost keramickych materidli neumoziiuje méfeni jejich
mechanickych vlastnosti konvenéni zkouskou tahem, ktera je pro kovy Siroce pouzivana [53].
Pevnosti kiehkych materidlii véetné keramiky jsou nejcastéji stanoveny za pomoci ohybovych
zkousek. Zkousky ohybem jsou vyhodné zejména kvili jednoduché a levné vyrobé zkuSebnich
téles a nemusime fesit problém s upnutim zkusebniho vzorku jako v ptipadé zkousky tahem.
Existuji dvé standardni metody — zkouska tfibodovym a ¢tyibodovym ohybem.
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Pti zkousce tfibodovym ohybem je testované téleso na dvou mistech podepieno
podpérami, na které z horni strany v ose mezi podpérami pisobi sila kolmo na téleso. Dalsi
moznosti ohybové zkousky je ctytbodovy ohyb. Princip zkousky je totozny jako v piipadé
zkousky tfibodovym ohybem. Uspotadani této zkousky je podobné ovSem z horni strany na
téleso plisobi sila se dvéma plisobisti, které jsou vzdaleny stejné od obou podpér.

Z obou zminénych variant zkousek je ¢tytbodovy ohyb méné vyuzivan, zejména kviili

vvvvvv

titibodového ohybu [54].

e Fr2 - F/2

o

F2\y 7.

ljd,—l' , qu

F/2 F/2
|+ L

(a) (b)
Obr.14 - Usporadani ohybové zkousky (a) tribodovym ohybem, (b) ¢tyrbodovym ohybem [54]

Pevnost v tiibodovém (o+3) a Ctyfbodovém (o+1.4) vypocteme podle nésledujicich rovnic:

a) Vzorky s obdélnikovym prufezem

O = s (®)

Opa =22 ()
b) Vzorky s kruhovym prifezem

Opp = 2 (10)

Opa =2 (1)

kde Fm je maximalni sila, | vzdalenost podpér, d1 vzdalenost mezi vnéjsi podpérou a pisobistém
zatézujici sily, b sitka zkusebniho télesa, h vyska zkusebniho télesa, d prameér vzorku [54].

Obvykle staci pro stanoveni stfedni pevnosti provést ohybovou zkousku na deseti

vzorcich. Pro ziskani spolehlivych dat statistické pevnosti je tieba statisticky soubor rozsifit
alesponi na 30 méteni [54].
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2.8.3 Biaxialni testy pevnosti

Pii  konven¢nich zkouskach pevnosti (napf. zkouska tahem, zkouska
ttibodovym/Ctyibodovym ohybem) dochazi k poruseni vzorku jednoosym napétim. AvSak
V provozu jsou soucasti ¢asto namahany biaxialné. Proto by bylo vhodnéjsi vyuzit nektery z
biaxialnich testi [55].

Mezi nejcastéji pouzivané biaxialni testy patfi: Ring on ring test [56], Ball-on-ring test
[57] a Ball-on-ring of balls test [58]. Nevyhodou vSech tii metod je nutnost dokonale hladkého
povrchu (vzorky jsou pted zkouskou lestény).

Z toho divodu byla vyvinuta alternativni metoda Ball-on-three-balls, ktera na rozdil od
predchozich metod nevyzaduje lesténi povrchu vzorku. Obecné Ize testovat slinuté pasky a
disky bez povrchové Gpravy, coz umoziuje rychlé testovani vzorka [59].

2.8.3.1 Ball-on-three-balls test (B3B test)

Zkouska B3B je pouzivana pro stanoveni biaxialni pevnosti u kifehkych materiali.
Vhodné je zejména pro zkouseni velmi tenkych vzorkii. Mzeme testovat vzorky riiznych tvart,
nejcastéji se jedna o obdélnikové vzorky [60] nebo disky (s pramérem 1-10 mm) [61].

Tato metoda ma nékolik vyhod oproti béznym tiibodovym a ¢tytbodovym ohybovym
zkouskam, jako naptiklad: snadnd ptiprava zkuSebniho vzorku, hrany vzorku nemaji zadny vliv
na vysledky zkousky (napéti aplikovano mezi podpérnymi kulickami ve stfedni ¢asti vzorku)
[62], toleruje malé geometrické neptesnosti vzorkt [59] a vliv tfeni mezi kulickami a vzorkem
je maly (v numerickych simulacich lze zanedbat) [63].

Na Obr.15(a) je znazornéno schéma B3B testu. Voditka (5) slouzi k pfesnému umisténi
vzorku (4). Stied vzorku je umistén na zatézujici kuli¢ce (3) a z druhé strany je podepten tiemi
podpérnymi kuli¢kami (2), které jsou v kontaktu s raznikem (1). Obecné plati, Ze zatézujici a
podpérné kulicky maji stejny primér. Primér zkusebnich kulicek zavisi na velikosti vzorku.
Ve specialnich piipadech mohou mit zatézujici a podpérné kulicky rtizné velikosti [64].

Konfigurace kuli¢ek pii testu je na Obr.15(b). Zatézujici kulicka plsobi na vzorek
Vv jeho stfedu. Podpérné kulicky jsou mezi sebou v kontaktu a lezi blizko okraje vzorku na
rozteéné kruznici o poloméru Ra [55].

(a) (b)
Obr.15 — (a) Schéma B3B testu, (b) konfigurace kulicek pri testu [55]
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Pted zacitkem zkousky se na vzorek aplikuje predpéti (pfiblizné 10 % lomového
zatizeni) pomoci razniku. Nasledn€ jsou odstranény bloky (7) a voditko se zatlaci doli. V tento
moment je vzorek fixovan pouze tfenim mezi kulickami. B€hem zkousky se sila ptisobici na
zatézujici kulicku zvétsuje, az do lomu vzorku.

Vysledna pevnost je definovana pomoci maximalniho tahového napéti (omax), t0 se
objevuje ve stfedu vzorku na opacné strané ptisobeni zatézujici kuli¢ky a je dano rovnici (12):

F
Omax = f "2 (12)

kde F je maximalni lomové zatiZeni, t tloustka vzorku a f je bezrozmérny faktor, ktery zavisi
na: geometrii vzorku, Poissonové poméru v zkouseného materidlu a poloméru vzdalenosti
podpérnych kulicek Ra [65]. Velikost omax zavisi na: geometrickém uspofadani zkousky,
aplikovaném zatizeni, tloustce a rozmérech zkuSebniho vzorku, velikosti a rozmérech kouli a
také na materialu kuli¢ek i zkusebnich vzorku [59].

Provedena zkouska je platna, pokud se trhlina zacala §itit ze stitedu vzorku nebo v jeho
blizkém okoli. Misto iniciace trhliny zjistime fraktografickou zkouSkou. Relativné vysoké
tahové napéti se vyskytuje v mistech dotyku vzorku s podpérnymi kulickami. Jedna se o tzv.
Hertzovo napéti. Aby byla zkouska platna, nesmi byt lom vzorku iniciovan timto napé&tim [63].

2.8.4 Weibullova statistika

K lomim keramickych materiald dochéazi v dasledku vad, které se nachdzeji uvnitf
keramického materialu nebo na jeho povrchu. Ke vzniku vad dochazi pti vyrobé nebo pfi
opracovani keramické komponenty.

Pevnost keramické soucasti je déna tzv. kritickym defektem (defekt, ktery ma
nejneptiznivéjsi velikost, umisténi a orientaci v napétovém poli). Pravé ndhodnost velikosti,
orientace a umisténi kritického defektu zodpovida za rozptyl pevnosti Vv keramickych
materialech. Vysledkem je, Ze pevnost se neptedvidatelné 1isi komponentu od komponenty, i
kdyz testujeme sadu identickych vzorku za stejnych podminek [55]. Proto neni pevnost
keramického materidlu pfesné definovanou veli¢inou, existuje pouze pravdépodobnost, Ze dany
vzorek ma danou pevnost. Obecné plati, Ze ¢im vEtsi vzorek, tim vétsi pravdépodobnost vyskytu
kritického defektu. Tudiz velikost (objem) zkoumaného pfedmétu ovliviiuje jeho pevnost.

Pro vypocet spolehlivosti keramickych dili se pouziva Weibullova teorie nejslabSiho
clanku. Ta je zalozena na jednoduchém piedpokladu, Ze feSeny objekt je modelovan jako
fetézec s mnoha Clanky. Pokud dojde k selhdni jakéhokoli ¢lanku, pak selze cely fetézec.
Podobné, pokud je u keramického dilu velmi maly element namahén tak, Ze u né¢j dojde k Sifeni
trhliny, pak selze obvykle cely dil. Cilem je zjistit, jaka je pravdépodobnost selhani (poruSeni)
jednotlivych element v keramickém dilu [66].

Pravdépodobnost poruSeni keramické soucasti spocteme pomoci Weibullovy funkce.
Pro stanoveni objemovych vad v poli homogennich tahovych napéti je Weibullova funkce ve
tvaru:

Pry(o,V)=1—exp [— z (i)m] (13)

Vo \og

kde Pr,v (o, V) je pravdépodobnost poruseni keramické soucasti v disledku objemovych vad,
V objem soucasti, Vo je jednotkovy objem obsahujici primérny poc¢et objemovych trhlin, o je
aplikované napéti, oo je napéti, pfi kterém je pravdépodobnost poruseni 63,2 % (pro vzorek
s objemem V =Vp) a m je Weibulliv modul (charakterizuje rozptyl, tj. jak moc se méni pevnost
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v okoli o) [55]. Pokud keramicka soucast selze v disledku povrchovych vad, pouZijeme
Weibullovu funkci v nasledujicim tvaru:

Prs(0,5) =1—exp [— % (i)m] (14)

0o
kde Pk, s (0, S) je pravdépodobnost poruseni keramické soucasti v dasledku povrchovych vad,

Sje povrch keramické soucasti a So je jednotkovy povrch obsahujici primérny pocet
povrchovych trhlin [55].
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3 Cile experimentalni ¢asti prace

Hlavnim cilem praktické ¢asti je pfiprava tenkych a vysoce ohebnych keramickych folii
z oxidu zirkoni¢itého pomoci metody tape casting s gelujici vodnou suspenzi obsahujici
nanometrové keramické castice.

Hlavniho cile bylo dosazeno splnénim nékolika dil¢ich ukolu:

1) Reologicka méfeni suspenzi — stanoveni idealniho mnozstvi disperzantu a objemového
plnéni ZrO2

2) Prtiprava ZrO2 suspenzi (disperzanty - PAA 2100 a Dolapix PC75) a vyhodnoceni vlivu
kationtu disperzantu na mechanické vlastnosti

3) Epoxy gel-tape casting suspenzi a piiprava tenkych folii

4) Vyhodnoceni struktury, reologickych vlastnosti, smrsténi, distribuce velikosti ¢astic,
distribuce velikosti port, pramérné velikosti zrna, nasdkavosti a chemického slozeni

5) Me¢teni mechanickych vlastnosti — biaxialni pevnosti, lomové houZevnatosti a prihybu
folii
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4 Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast diplomové prace se zabyvala pfipravou tenkych keramickych folii

z koloidnich keramickych suspenzi vyrobenych metodou epoxy gel-tape casting. Suspenze byly
ptipravovany ze stabilizovaného oxidu zirkoni€itého. Ke stabilizaci byly pouzity 2 a 3 mol.%
oxidu yttrit¢ho. Cilem bylo pfipravit tenké folie s vysokou pevnosti a S moznosti opakované
makroskopické elastické deformace.

4.1 SloZeni a priprava keramickych suspenzi

Pro ptipravu suspenzi byly pouzity nasledujici chemikalie:

1.

1(0)0) [aran

Obr.16 — Snimek praskii (transmisni elektronovy mikroskop, Titan Themis 60-300 cubed, FEI,
Ceska republika) a) 3Y-ZrO2, b) 2Y-ZrO-

3Y-ZrO2 (3Y) (oxid zirkoni¢ity stabilizovany 3 mol. % Y203, HWYA-N-1S,
Guangdong Huawang Zirconium Materials, Cina) se specifickym povrchem
15,6 m?-g"! a primérnou velikosti ¢astic 100 nm

2Y-Zr02(2Y) (oxid zirkonicity stabilizovany 2 mol. % Y203, SZ-HTS-2.0, Jiangxi Size
Materials Co., Ltd., Cina)

PAA 2100 (polyakrylat sodny, Mw=2100 g/mol, Sigma-Aldrich, USA), disperzant
Deionizovana voda
DPTA (dipropylentriamin, Sigma-Aldrich CHEMIE, Némecko), tvrdidlo na bazi amint

Quetol 651 (EGDGE, Electron microscopy sciences, Hatfield, USA), epoxidova
pryskyfice

Dolapix PC75 (PC75, Zschimmer&Schwarz, Germany), disperzant

1010) [ » L &
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Ptiprava keramickych suspenzi se spoc¢ivala v odméfeni a odvazeni jednotlivych slozek
dle vypocitaného chemického sloZeni. Suspenze obsahujici 3 mol.% Y203 méla sloZeni podle
tabulky 3, suspenze stabilizovana 2 mol.% Y203 slozeni podle tabulky 4.

Tabulka 3 — SlozZeni 3Y suspenzi pouzitych pro pripravu folii na méreni mechanickych viastnosti

5¥-210 Zr0, H,0 EGDGE | DPTA | Na-PAA | PC75
=Ll
2 (hm.%)/(obj.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%)
Na-PAA 73,07/31,00 11,34 4,10 1,23 0,26 -
PC 75 72,85/31,00 20,85 4,00 1,21 - 1,09
PC 75 + extra epoxy| 72,13/30,62 20,6 5,00 1,19 - 1,08

Tabulka 4 — SlozZeni 2Y suspenzi pouzitych pro pripravu folii na méreni mechanickych viastnosti

2¥-2+0 Zr0, H,0 EGDGE | DPTA | Na-PAA | PC75
=Ll
2 (hm.%)/(obj.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%) | (hm.%)
PC 75 72,85/31,00 20,85 4,00 1,21 - 1,09
PC 75 + extra epoxy| 72,13/30,62 20,6 5,00 1,19 - 1,08

Na digitalnich vahach byla odvaZena deonizovana voda. Do ni byla pipetou pfidana
epoxidova pryskyfice Quetol 651. Nasledné byl ptidan disperzant — v zavislosti na pfipravované
suspenzi se jednalo o polyakrylat sodny (Na-PAA) nebo Dolapix PC75. Optimalni mnozstvi
disperzantu bylo zjisténo reologickymi zkouskami. V ptipad¢ polyakrylatu sodného se jednalo
0 0,35 hm.% a u disperzantu Dolapix PC75 1,5 hm.%. Posledni slozkou ptidanou do suspenze
byl keramicky prasek. Byly pouzity dva druhy praskia (2Y-ZrO2 a 3Y-ZrO,). Optimalni plnéni
oxidu zirkoni€itého bylo stanoveno na 31 obj.%.

Po smichani vSech slozek byla suspenze prelita do mleci naddoby. Jako mleci médium
byly pouzity ZrO> kulicky o priméru 1 mm v mnozstvi 100 g na 50 ml suspenze. Suspenze
byly mlety na mlecich valcich po dobu 24 hodin, aby doslo k homogenizaci obsahu. Po uplynuti
doby mleti byla suspenze slita pfes sito a nasledné zvazena vysledna hmotnost. V dal$im kroku
byla suspenze rozdélena do kadinek ptiblizné po 50 gramech. Kéadinky byly umistény na
elektromagnetické michacky, kde byly suspenze michany konstantnimi otackami (200 ot/min)
az do dalsiho zpracovani.

Pted dalSim zpracovanim bylo nutné dopocitat mnozstvi tvrdidla (DPTA) v zavislosti
na mnozstvi suspenze urcené k odliti. Dillezitym krokem bylo odpénovani, jehoZ cilem bylo
snizit mnoZstvi rozpusténych plynli v suspenzi a tim zabranit vzniku pord ve vysledné
keramické folii. Odpénovani bylo provedeno za pomoci vyvevy, kterou byl snizen tlak v barice
(Obr.17). Pti Cerpani byl tlak snizen na 9100 Pa a suspenze byla michana na elektromagnetické
michacce rychlosti (250 ot/min) po dobu 15 minut. Po uplynuti této doby doslo k zavzdusnéni
vyvévy i banky. Nasledn¢ bylo za konstantniho michani (300 ot/min) ptidano tvrdidlo.
Suspenze byla michana pii téchto otackach po dobu 2 minut, aby bylo tvrdidlo homogenné
dispergovano.
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Pro odliti folie byl pouzit TC stroj (MSK-AFA-II-VC, MTI, USA) s dvoucepelovou
geometrii (Obr.18). Do prostoru pted ¢epele byla rovnomérné nalita pfipravena suspenze a
konstantni rychlosti posuvu (9 mm/s) doslo k vytvoteni folie na sklenéné podlozce. Pfed odlitim
byl povrch skla vycistén smési ethanolu a kyseliny chlorovodikové (C2HsOH : HCI) nafedéné
v hmotnostnim poméru 1:1. Citénim byla zarutena smacivost sklenéné podlozky. Mezery
mezi nozem a sklem byly nastaveny pomoci mikrometrickych Sroubii na hodnotu 150 nebo 300
mikrometrti.

Vyrobené folie byly zakryty plastovym poklopem po dobu 3 hodin v ptipad¢ pouziti
sodného disperzantu (PAA 2100) a 4 hodiny u disperzantu Dolapix PC75. Béhem této doby
doslo ke gelaci systému. Po uplynuti pozadované doby potiebné ke zgelovani byly folie
sloupnuty z podlozky a nasledoval proces susSeni.

Obr.17 - Aparatura pro odvzdusnéni suspenze
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Obr.18 T, ape caster pl"(; odlévani keramickych folil

4.2 SuSeni a tepelné zpracovani vzorki

Proces suseni vzorkl probihal v nékolika postupnych krocich. V prvni fazi byly folie
suseny v klimatizované komote (Weiss, WK3-180/40, Némecko) pfi teploté 20 °C s relativni
vlhkosti 98 %. Po 24 hodinach bylo fizené suSeni ukonceno. Nasledné byly folie vyjmuty
z klimatizované komory a voln¢ dosychaly v laboratornim prostiedi pfi 23 °C po dobu
24 hodin. Vysusené keramické folie byly pomoci keramické Cepele déleny na pozadovany
rozmér. Tepelné zpracovani folii probihalo ve dvou krocich. Nejprve byly folie vyzihany pti
teplote¢ 700 °C nebo 900 °C. Béhem zihaciho procesu byly folie umistény mezi dvé porézni
keramické desky. Desky zajiStovaly rovinnost folii a zaroven umozZnily odvod plynnych
produktti. Hlavnim ukolem Zzihaciho procesu bylo odstranit pojiva ze struktury. Druhy krok
spocival ve slinovani folii v peci (Clasic, HTC1600C, Ceska republika). Folie byly slinovany
mezi safirovymi deskami pfi teplotach 1450 °C nebo 1550 °C s dvouhodinovou vydrzi na
slinovaci teploté. Rezimy Zihani a slinovani jsou uvedeny v tabulce 5.

Tabulka 5 — Rezimy Zihdani a slinovani keramickych folii
ReZim Ohfev Vydrz Chladnuti

20°C - Zzihaci tepl. Bez vydrie na Zihaci | Ze Zihaci tepl. - 100°C

Zihani (700, 900)°C o . o
2°C/min teploté 5°C/min

) . 20-780°C 5 °C/mi ; . . a
Slinovani (1450, /min 2h na slinovaci Ze slin, Tepl. - 100°C

780°C - do slin. tepl. .
1550)°C 0 sin. tep teplots 5°C/min
2°C/min
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4.3 ZkouSka biaxialni pevnosti metodou Ball on three balls (B3B) a
Weibullova statistika

Biaxialni pevnost keramickych folii byla zkouSena metodou B3B. Vzorky
obdélnikového tvaru (4 mm x 3 mm) byly vyfiznuty z pfipravenych folii po jejich vysusSeni.
K pozadovanym rozmérim bylo nutné piipocitat ptidavek na smrsténi (30,3 %), ke kterému
doslo pfi zihani a slinovani vzorkt. Po slinuti jiz nebyl povrch vzorkl nijak upravovan. Pred
samotnou zkouskou bylo potieba zméfit praimérnou tloustku (t) ve stiedu kazdého vzorku.
Tloustka byla pouzita pro vypocet biaxialni pevnosti podle rovnice:

F
Op3p = f - ) (15)

kde og3g je maximalni biaxialni pevnost [MPa], F je lomova sila [N], t je tloustka vzorku [mm]
a f je bezrozmérny faktor, ktery zavisi na geometrii vzorku, Poissonové poméru v zkouSeného
vzorku a poloméru vzdalenosti podpérnych kulicek Ra. Bezrozmérny faktor f byl vypocitan
zvlast pro kazdy vzorek z 3D numerického modelu za pomoci softwaru FEM Abaqus/CAE6.13
(Dassault Systemes Simulia Corp., Providence, RI, USA). Ziskané¢ hodnoty bezrozmérného
faktoru se pohybovaly v rozmezi f = 2,2 — 2,3. M¢éfeni byla provadéna za pokojové teploty a
atmosférického tlaku. Pfi zkousSce byly vzorky podepieny na jedné strané tfemi kulickami a
zatizeny Ctvrtou kouli umisténou ve stfedu vzorku ze strany druhé (viz. Obr. 19). ZkuSebni
kulic¢ky byly z kalené oceli (Ep = 210 GPa, vp = 0,3) o priméru Dp = 2,38 mm, ptfi¢emZ polomér
vzdalenosti podpérnych kulicek byl Ra = 1,375 mm. Vsechny B3B testy byly provedeny na
univerzalnim stroji INSTRON 8862 (Instron, Norwood, MA, USA). Vystfedéni testovaného
vzorku vici zkusebnim kulickdm bylo dosazeno za pomoci voditka, které bylo po aplikaci
ptedpéti odstranéno a od této chvile byl vzorek fixovan pouze ttenim mezi kulickami. Nésledné
se zatizeni zvy$ovalo az do lomu vzorku. Rychlost razniku byla nastavena na 0,5 mm-min,
aby doslo k lomu za mén¢€ nez 5 s. Pouzita zkusebni sestava je znazornéna na Obr. 20. Pro
ziskéani spolehlivych dat statistické pevnosti bylo provedeno minimalné 15 platnych testl pro
danou sérii vzork.

Experimentalni data byla vyhodnocena podle Weibullovy statistické analyzy, protoze
v piipadé keramik se pevnost nepiedvidatelné lisi komponentu od komponenty v zavislosti na
velikosti, orientaci a umisténi kritického defektu. Parametry Weibullova rozdéleni
(charakteristicka pevnost oo a Weibulliv modul m) byly stanoveny z Weibullova grafu.
Charakteristicka pevnost byla stanovena jako prusecik s 0sou X a Weibulliv modul jako
smérnice piimky aproximujici naméfena data.
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Obr.19 — Schéma konfigurace kulicek pri B3B testu [67]

Obr.20 — Zkusebni sestava pouzitd pro méreni biaxidalni pevnosti v ohybu pomoci B3B testu

[67]
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4.4 ZkousSka pevnosti 3-bodovym ohybem

Pruznost keramickych folii byla stanovena metodou 3-bodového ohybu na zkusebnim
zatizeni (8862, Instron, USA). Testy byly provedeny na féliich o tlouSt’ce 70-140 um a Sitce
7 mm. Béhem zkousky byly folie umistény v piipravku, ve kterém bylo moZzno nastavit rozpéti
vnéjSich podpér. V nasem piipadé bylo nastaveno rozpéti 30 mm a 50 mm. Rychlost posuvu
pricniku béhem méteni Cinila 10 mm/min. Maximalni prahyb byl odvozen z kiivek sila-prahyb.
Nakonec byly pofizeny snimky maximalnich prihybt pro dané rozpéti vnéjSich podpér.
Snimky byly potizeny fotoaparatem Nikon D750 (Nikon, Japonsko).

Vypocet maximalniho zak¥iveni pii pruhybu jsme spocitali z rovnice (1):

r=22

g

kde y je vzdalenost neutralni osy k tahovému povrchu, E je Youngiv modul a o je pevnost
v ohybu.

4.5 Zkouska lomové houzevnatosti

Lomova houzevnatost byla métena standardni metodou SEVNB, tedy na obdélnikovych
vzorcich s V-vrubem podle normy [EN ISO 23146]. Vzorky s prifezem 3 mm x 2,4 mm byly
pripraveny z diskli o priméru 30 mm a tloustce 5 mm. Disky byly vyrobeny metodou gel
casting ze suspenzi o stejném sloZeni jako pfipravené folie. Pribéh suSeni a tepelného
zpracovani diskl byl ve srovnani s foliemi rozdilny. SuSeni probihalo v klimatizované komoie
optimalizovanym suSicim cyklem pfi teploté 20 °C a relativni vlhkosti 98-60 %. Pti Zihani byla
zvolena niZsi rychlost ohfevu (0,8 °C/min) na Zihaci teplotu, aby se zabranilo praskani diskt
v disledku nerovnomérného odstraiiovani pojiva a smr§tovani. Slinovaci cyklus probihal stejné
jako v ptipad¢ folii.

Nasledné bylo nutné vzorky opatiit V-vrubem s hloubkou 0,7 mm. Vrub byl vyroben za
pomoci stroje s ziletkou, ktery vykonaval pfimocary vratny pohyb (Exakt 6010, Némecko).
Ziletka byla pevné pfipevnéna k ramu stroje a drzik se vzorky se pohyboval po piimce.
V pribchu byla na ziletku nanaSena diamantova pasta o zrnitosti 1 pm. Zkouska probihala na
zkusebnim zafizeni Instron (8862, Instron, USA) v pfipravku pro 3 -bodovy ohyb se
vzdalenosti podpor 16 mm a primérem zatézujiciho valce 5 mm.

4.6 Reologicka méreni suspenzi

Abychom zjistili idedlni mnozZstvi disperzantu a gela¢ni kiivky pro jednotlivé suspenze,
byla provedena série reologickych méfeni. Reologické chovéani keramickych suspenzi bylo
zkoumano vrezimu ustdleného smyku (rotatni mod) Vrozsahu smykovych rychlosti
1- 1000 s 1. K méfeni byl pouzit rotaéni reometr (HAAKE MARS II, Thermo Scientific,
Némecko) vybaveny valcovym senzorovym systémem. Pro méfeni v rezimu ustaleného smyku
bylo odebrano 12 ml suspenze, ktera byla vstiiknuta mezi dva souosé valce. Pouzité suspenze
neobsahovaly tvrdidlo (DPTA). Priibéh epoxidové reakce a zména kapalné suspenze na gel byla
popsana pomoci reologického méfeni v oscilacnim moddu. Pro métfeni byl reometr osazen
diskovym méficim modulem. Velikost méfici mezery byla nastavena na 1 mm. Méfeni
probihalo po dobu 240 minut pii teploté 20 °C. Vysychdni gelu pifi méteni bylo omezeno
pouzitim sklenéného poklopu, ktery udrzoval vlhkost v méfici oblasti blizko bodu nasyceni.
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4.7 Meéreni velikosti ¢astic v suspenzi

Distribuce velikosti Castic v suspenzich byla stanovena pomoci laserové difrakce.
K meéfeni byl pouzit laserovy difrakéni analyzator (LA-960, Horiba, Japonsko). Méfeni
velikosti ¢astic bylo provedeno na suspenzich po jejich mleti. Abychom mohli provést métent,
bylo nutné suspenze naiedit a tim zajistit jejich transparentnost ve viditelném spektru. K fedéni
suspenzi byla pouzita deonizovand voda supravenym pH (8,5) zduavodu, abychom
minimalizovali moznost destabilizace suspenzi vedouci k jejich srazeni.

4.8 Vyhodnoceni mikrostruktury tepelné zpracovanych vzorki

Pro zjisténi hustoty slinutych folii byla pouzita Archimédova metoda. VaZeni byla
provedena na analytické vaze Denver Instrument SI-234 s pfesnosti méteni na 0,0001 g. Vaha
byla vybavena soustavou Density Kit pro méfeni hustoty. Pro vazeni v kapaliné byla jako
kapalné médium pouzita deonizovand voda s ptidanim smacedla. Pro vypocet relativni hustoty
materidlii byla pouzita teoreticka hustota pro tetragonalni oxid zirkoni¢ity preor= 6,08 g/cm?®.
Relativni hustotu vypocteme pomoci Archimédova zakona dle rovnice (16):

Mg Pteor

Pret = ——— ' PH20-100 (16)

Mnpas—March

kde prel je relativni hustota materialu vyjadiena v procentech hustoty hutného materialu, ms je
hmotnost vysuseného vzorku, pteor je hustota hutného materialu vzorku, Mnas je hmotnost vzorku
nasyceného kapalinou, March je Archimédova hmotnost nasyceného vzorku a pH2o je hustota
vody pfi teploté méteni.

Distribuce velikosti porit ve vzorcich po odstranéni pojiva byla zkoumana pomoci
rtutové porozimetrie (PoreMaster 60, Quantachrome, USA). Jednd se o metodu, kterd je
zaloZena na zvySovani tlaku nesmaciveé intruzni kapaliny (rtuti) a postupném zapliiovani pori
od nejvétsich po nejmensi. S nartistajicim tlakem klesa polomér porii, které mohou byt rtuti
zaplnény. Distribuce velikosti porii byla vypoctena z vtlatené¢ho objemu pii daném tlaku podle
Washburnovy rovnice (17):

—4v-cosO
d = 4ypcos (17)

kde d je pramér poru, p je pisobici tlak, y je povrchové napéti rtuti a @ je kontaktni tihel rtuti.

Mikrostruktura vzork (velikost zrn, stav povrchu atp.) byla pozorovana pod
skenovacim elektronovym mikroskopem. Abychom mohli vzorky pozorovat pomoci
elektronového mikroskopu, musi byt zajiSténa jejich vodivost. Té u nevodivych vzorkl
dosahneme nanesenim tenké vrstvy vodivého materialu na povrch vzorku, napf. uhliku.
V naSem piipad¢ byla tloustka nauhlicené vrstvy 15 nm. Po nauhlieni byly vysledné
mikrostruktury slinutych vzorkl pozorovany pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu
SEM (Verios 460L, ThermoFisher Scientific, Ceska republika).

Pro analyzu fazového slozeni byla pouzita rentgenovéd difrakéni analyza (RTG)
v Bragg-Brantanové konfiguraci (Rigaku SmartLab 3kW, Rigaku, Japonsko). Bylo pouzito
zéateni Cu Ka. Difrakce byly zaznamenany v rozsahu (260) od 10° do 90°. Kvantifikace obsahu
jednotlivych fazi oxidu zirkonic€itého byla provedena Rietveldovou analyzou (t-ZrO2 ICSD kod
79197, m-ZrO, ICSD kod 89426 a c-ZrO, kod 89429). Rietveldova analyza byla provedena v
softwaru PDXL2 (verze PDXL 2.8.3.0, Rigaku, Japonsko).
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Na ziskanych mikrostrukturach byla linearni prisec¢ikovou metodou (ASTM E1382 -
97 (2015)) vypoctena stiedni velikost zrn. U této metody se urcuje velikost zrn pomoci tsecky
a poctu zrn, kterd do tsecky zasahuji. Secteme vSechna zrna na tusecce a pomoci znamé délky
usecky, pfi zndmém zvétSeni ziskame primérny pocet usekii. Zrna ve struktufe mohou byt
deformovana v jednom sméru. Z toho divodu bylo pro vyhodnoceni pouzito 6 usecek (3 ve
sméru vertikdlnim a 3 ve sméru horizontalnim). V nasem ptipadé byly hodnoty naméfeny na
minimaln¢ ctyfech mikrostrukturach pro danou slinovaci teplotu. Hodnoceny soubor tedy
obsahoval minimalné 400 zrn. Intervaly spolehlivosti byly vypocitany pomoci jednotlivych
hodnot métenych zrn. Primérna velikost zrna byla vynasobena faktorem 1,56 jako korekce na
polohu fezu.

U vSech vzorkli byla spoctena velikost smrsténi, ke kterému doslo béhem tepelného
zpracovani. Smrsténi bylo spoc¢teno z rozmérti namétenych po vysuseni a nasledné slinovani
vzorkl. Primérné velikost smr$téni byla stanovena na 30,3 %.
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5 Vysledky a diskuze

Suspenze stabilizované sodnym disperzantem Na-PAA mély mensi velikost ¢astic nez
suspenze stabilizované disperzantem amonnym (PC 75), a to jak v ptipadé 2Y, tak 3Y prasku.
Stiedni velikost Castic v pfipad¢ suspenzi stabilizovanych pomoci Na-PAA byla 87 nm.
V ptipadé stabilizace pomoci PC 75 byla stfedni velkost ¢astic 100 nm pro 3Y prasek a 142 nm
Vv ptipad¢ prasku 2Y. Distribuce velikosti Castic jsou znazornény na Obr.21.

60
—a—3Y-Na-PAA
F —@—2Y-PC 75 + extra epoxy
50
—g— 3Y-PC 75 + extra epoxy

Objemové zastoupeni (%)

20 120 220 320 420

Velikost €astic (nm)

Obr.21 — Distribuce velikosti ¢dstic v keramickych suspenzich po mleti

I ptesto, ze hodnoty distribuce velikosti ¢astic dosahly lepSich vysledkl v ptipadé
pouziti sodného disperzantu Na-PAA, byl pro dalsi pfipravu tenkych keramickych pasek pouzit
i amonny disperzant PC 75. Hlavnim divodem byly vysledky ptedchoziho vyzkumu na Al2O3
paskach [12], kde Na* ionty z disperzantu Na-PA A zpUsobily zmény ve struktuie a vlastnostech
tenkych pasek.

Abychom ziskali dobfe dispergovanou suspenzi s nizkou viskozitou a vysokym
objemovym plné€nim, bylo nutné zvolit vhodny disperzant a urcit jeho mnozstvi. Optimalni
mnozstvi disperzantu bylo stanoveno za pomoci reologickych méfeni. Na obrazku 22 vidime

dosazeno pfi pouziti 0,3 hm.% Na-PAA (pocitdno na hmotnost prasku). Suspenze s timto
mnoZzstvim disperzantu byly pouZity pro vyrobu tenkych folii.
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Obr.22 — Viiv rozdilného mnozstvi disperzantu Na-PAA na viskozitu suspenze 3Y-ZrO- s

objemovym plnénim 31 %

V piipad¢é amonného disperzantu bylo nejnizsi viskozity dosazeno pti pouziti 1,5 hm.%
PC 75, a to jak pro suspenze 3Y-ZrO, tak 2Y-ZrO,. Z obrazku 23 je ziejmé, ze ZrO> systémy
stabilizované mensim mnozstvim yttria vykazuji nizsi hodnoty viskozity. Diivodem je vétsi
velikost ¢astic v 2Y suspenzich, coZ ma za nasledek slabsi interakce mezi hrubSimi ¢asticemi,
tedy vyssi tekutost suspenzi.
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Obr.23 — Viiv rozdilného mnozstvi disperzantu PC 75 na viskozitu suspenze 3Y-ZrOz a 2Y-

Z2rO2 s objemnovym plnénim 31 %
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Utinek disperzanttl na gelovani suspenzi byl popsian pomoci reologického méfeni
Vv oscilacnim modu. Obrazek 24 znazoriuje casovou zavislost komplexni viskozity po pfidani
tvrdidla do suspenze. Casova zavislost pii 23 °C byla popsana Hillovou rovnici [68]:

tn

7% (O] =17 * () e (18)

kde 7n*(o0) je kone¢na hodnota komplexni viskozity gelu, € je polovi¢ni doba gelace, pro
kterou |n = (t)| = |n * (0)|/2 a n je koeficient vzhledem ke sklonu te¢ny v polovi¢ni dobé
gelace 6. Pomoci analyzy gelacni kiivky jsme mohli urcit dobu zpracovani (tj. doba necinnosti
suspenze pied zaCatkem polymerace), kone¢nou (rovnovaznou) viskozitu a celkovou dobu
gelace, viz tabulka 6.

Systém stabilizovany Na-PAA byl charakterizovan nejkratsi dobou zpracovani
(68 minut), rovnovazna hodnota komplexni viskozity dosahla 71 kPa-s s dobou gelace pfiblizné
2,5 hodiny. Stabilizace suspenzi pomoci disperzantu PC 75 vedla Kk prodlouzeni doby
zpracovani na 80 minut a k vyrazné niz§im hodnotam komplexni viskozity 24 kPa-s. Doba
zpracovani byla definovana jako obdobi mezi pfidanim tvrdidla do suspenze a ¢asovym bodem,
kdy komplexni viskozita dosédhla hodnoty 1000 Pa-s. Tento negativni uc¢inek disperzantu PC 75
eliminujeme zvySenim pivodniho mnozstvi epoxidové pryskytice (EGDGE) o 25 % z piivodni
davky. Tim dosahneme vyssi komplexni viskozity 78 kPa's a ziskame lep$i manipulacni
pevnost odlité pasky oproti ostatnim systémum. Zaroven se prodlouzi doba polymerace na
3 hodiny.

Gelacni kfivky byly stanoveny jen pro suspenze stabilizované 3 mol.% Y20s. V piipade
2Y-ZrO; predpokladame stejné chovani z diivodu, ze nejvétsi vliv hraje mnozstvi disperzantu
a objemové plnéni suspenzi, které zistava u suspenzi pouzitych pro vyrobu tenkych folii stejné
jak pro 2Y, tak pro 3Y suspenze.

70000

MNa-PAA

60000 |
= PC 75

50000 || ——PC75 + extra epoxy

40000 |

30000 |

20000 |

10000 |

Komplexni viskozita (Pa‘s)

0 2000 4000 6000 #2000 10000 12000 14000
Cas (s)

Obr.24 — Casova zavislost komplexni viskozity béhem polymerace ZrO2 suspenzi

0
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Tabulka 6 — Parametry polymeracniho procesu odvozené z Hillovy rovnice

Disperzant Doba zpracovani (min) | Rovnovaina viskozita (kPa-s) | Doba polymerace (min)
Na-PAA 68 71 142
PC75 80 24 120
PC 75 + extra epoxy 83 78 185

Vysledky reologickych méfeni v rezimu ustdleného smyku pro idedlni mnozstvi
disperzantu jsou znazornény na obrazku 25. Suspenze stabilizované disperzantem Na-PAA
pohybovaly pod 0,03 Pa's v celém rozsahu méfeni (1-1000 s™). Suspenze 3Y se stejnym
objemovym plnénim (31 %) stabilizované¢ PC 75 a PC 75 + extra epoxy (ptidavek 25 %
epoxydové pryskyfice EGDGE oproti ptivodnimu ddvkovéni) vykazovaly vyssi viskozitu.
Viskozity se pohybovaly v rozmezi 0,05-0,06 Pa-s pfi smykovych rychlostech okolo 30 s, coz
zhruba odpovidd smykové rychlosti pfi odlévani pasky s rozte¢i 300 um a rychlosti posuvu
tapecasteru 9 mm-s. Suspenze 2Y stabilizované PC 75 s p¥idavkem epoxidové pryskyiice
dosahovaly viskozity 0,04 Pa-s pfi stejnych smykovych rychlostech.

0,08
—&— 3Y-PC 75
—@—3Y-PC 75 + extra epoxy
0,07
—a— 2Y-PC 75 + extra epoxy
8— 3Y-Na-PAA
0,06 |

Viskozita (Pa‘s)

0,03

0,02

0,01
0 50 100 150 200 250 300

Smykova rychlost (s?)
Obr.25 — Priibéhové kiivky mletych ZrOs suspenzi s objemovym plnénim 31 %. Sedé je
zvyraznéna oblast smykovych rychlosti pouzitych pri odlévani pasky.
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Béhem susiciho procesu folie nepraskaly, ale dochazelo k jejich zvInéni, viz Obr.26.

Obr.26 — Zvinéni pasky po vysuseni

Pojiva ze systému byla odstranéna pti 900 °C. Pii Zihani nedochazelo k praskani pasek.
Distribuce velikosti port v paskéach po suseni a zihani na 900 °C je znazornéna na obrazku 27.
Z grafu je ziejmé, ze velikost port po zihani je vEtsi v pripadé pasek s disperzantem Na-PAA.
Primérna velikost port pro disperzant Na-PAA byla 73 nm, respektive 63 nm pro PC 75.
Hrubnuti pért souvisi s nehomogenni distribuci keramickych ¢éstic v ,,green body*. U vzorki
PC 75 dochazelo k jejich ,,naslinuti®, na rozdil od vzorki Na-PAA, kde se projevil vliv Na*
iontd, které zptsobily horsi slinovatelnost a dochazelo k zhrubnuti velikosti pori.

Nésledné byly vzorky slinovany mezi safirovymi deskami, které zajistily jejich
rovinnost.

12,000000 F === 3Y-Na-PAA 900°C
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Obr.27 — Distribuce velikosti porii po zZihani na 900 °C
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Vysledné mikrostruktury vzorkt ziskané z elektronového mikroskopu jsou znazornény
na obrazcich 28-30. Na mikrostrukturach byly zméteny praimérné velikosti zrna, viz tabulka 9.

(&

Obr.30 — Mikrostruktura vzorku 2Y-PC 75+extra epoxy slinutého pri (a)1450 °C, (b)1500 °C

Relativni hustoty vzorkd slinovanych pii teplotach 1450 °C a 1550 °C jsou uvedeny
v tabulce 7. Vzorky 3Y-Na-PAA dosahly po slinovani niz$i hustoty nez vzorky 3Y-PC 75.
Primérné hodnoty relativnich hustot vzorkii 3Y-Na-PAA a 3Y-PC 75 slinovanych pii 1450 °C
byly 99,19 %, respektive 99,42 %. Rozdil v relativnich hodnotach by mohl byt zpiisoben horsi
slinovatelnosti ZrO> keramiky se stopami sodiku. Z pivodniho sloZeni suspenzi, jsme zjistili,
ze vzorky 3Y-Na-PAA obsahovaly 0,065 hm.% sodiku.
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V praci Liu a kol. [69] bylo popsano, ze i malé mnozstvi iontd Na* miZe branit
slinovéani. Kromé toho bylo zjiSténo, ze ionty sodiku v koncentraci vyssi nez 0,81 hm.% zlepsily
Vv ZrO3, coz branilo t—m transformaci.

Predpokladali jsme, Ze i niz§i koncentrace nez 0,81 hm.% iontd Na* mohou ovlivnit
slinovani ZrO2 keramiky. Primérné hodnoty relativnich hustot obou typt vzorki (3Y-Na-PAA
a 3Y-PC 75) slinovanych pii 1550 °C, byly nizsi ve srovnani se vzorky slinutymi na 1450 °C.
U vzorkt 2Y-PC 75 + extra epoxy slinutych na 1450 °C jsme zkoumali vliv rozdilného
objemového plnéni suspenzi na vysledné relativni hustoty, viz tabulka 8. Nejvyssich relativni
hustoty 99,16 % bylo dosazeno u vzorkll s objemovym plnénim 30 %. Se vzristajicim
objemovym plnénim suspenze dochazelo k poklesu relativni hustoty. Diivodem je souvislost
tekutosti systému S objemovym plnénim suspenzi. Pfedpokladame, ze v fidkych systémech
(s niz8im objemovym plnénim) se ¢astice mohou uspoiadat jesté¢ v prub&hu tuhnuti, naopak
V hustych (pfeplnénych) systémech jiz neni ¢asticim umoznén vzajemny pohyb pii gelaci a
suseni.

Tabulka 7 — Relativni hustoty vzorkii pro Tabulka 8 — Relativni hustoty pro 2Y-PC75
objemoveé plnéni (31 %) +extra epoxy 71450 °C
Vzorek Hustota (%) S rozdilny objemovym plnénim
3Y-Na-PAA 1450°C | 99,19=0,12 Objemove pl'_]e"' Hustota (%)
suspenze (obj.%)
3Y-Na-PAA 1550°C | 99,01+0,10 30 99,16:0,09
31 99,07+0,30
3Y-PC 75 + ext
EKG ra 99,42+0,05 33 08,76+0,20
epoxy 1450 € 35 08,56+0,38
Y-PC/5+ e"fra 99,29+0,06 Hodnoty hustoty jsou uvedeny s intervaly
epoxy 1550 °C spolehlivosti o. = 0,05
2Y¥-PC 75 + extra
99,07+0,30
epoxy 1450 °C

Vysledky rentgenové difrakéni analyzy vzorkd 3Y-ZrO- jsou vykresleny na Obr. 31 a
pro 2Y-ZrOz na Obr. 32. U 3Y vzorki slinutych na 1550 °C vidime kromé tetragonalniho piku
(101)t i pik monoklinicky (111)m. Obsah monoklinické faze se u téchto vzorka priblizil
k 1 hm.%. Vyskyt monoklinické faze (ptedevs§im na povrchu vzorku) lze ptipsat primérné
velikosti zrn, kterd se pro slinovaci teploty 1550 °C pohybovala okolo 800 nm, coz jsou hodnoty
bliZici se kritické velikosti zrna pro 3Y-TZP keramiku [33]. U téchto vzorkl bylo detekovano
i malé mnozstvi faze kubické. Vyvoj kubické faze v 3Y-TZP keramice Ize vysvétlit ionty Y,
které segreguji podél hranic zrn [70]. Intenzity kubickych difrakci byly pfili§ nizké na to,
abychom je mohli kvantifikovat a nasledn¢ porovnat mnozstvi kubické faze ve vzorcich
s disperzanty Na-PAA a PC 75. Vzhledem k tomu, Ze monoklinicka i1 kubicka faze maji nizsi
hustotu nez faze tetragonalni, mize byt rozdil ve vyslednych hustotach vzorki slinovanych na
1450 °C a 1550 °C ptisouzen pravé malému mnozstvi monoklinické a kubické faze ve struktute,
jelikoz pro vypocet relativnich hustot byla pouzita konstantni teoreticka hustota pro Cistou
tetragonalni fizi preor = 6,08 g-cm™,

Bylo zjisténo, ze mezi vzorky 3Y-Na-PAA a 3Y-PC 75 jsou velmi malé rozdily
v prumérné velikosti zrn (tabulka 9). Proto pfedpokladame, ze ionty Na* vyrazné neovlivnily
rust zrn.
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Obr.31 — Rentgenova difrakcni analyza 3Y-ZrO2 pasek slinutych na 1450 °C a 1550 °C

Ve struktufe 2Y vzorkl se vyskytuje vétsi mnozstvi monoklinické faze nez v ptipadé
3Y. Mnozstvi monoklinické faze roste se zvySujici se teplotou slinovani. Pii slinovaci teploté
1400 °C se ve struktuie vyskytuje 15 % monoklinické faze, pti 1450 °C je obsah m-ZrO, 20 %
a pii teploté¢ 1500 °C 25 %. Vyssi teplota slinovani ma za nésledek rist zrn. V pfipadé, Ze
velikost zrna presahne kritickou hodnotu, yttrium jiz neni schopno udrzet systém v tetragonalni

fazi a dojde k samovolné t—m fazové transformaci.

30000
t-ZrO> = 2Y-PC 75 + extra epoxy 1400°C
——2Y-PC 75 + extra epoxy 1450°C
25000 1 —— 2Y-PC 75 + extra epoxy 1500°C
20000 m-ZrOz
o
§ 15000 4
£
10000 A
Som - kA\_____—
0 L L L L L L
26 27 28 29 30 31 32 33
Stupné (26)

Obr.32 - Rentgenova difrakcni analyza 2Y-ZrOz pasek slinutych na 1400 °C, 1450 °C a

1500 °C
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Biaxialni pevnosti testovanych folii jsou uvedeny v tabulce 9. Odpovidajici grafy
Weibullovy biaxialni pevnosti jsou znazornény na obrazku 33. Vzorky s disperzantem Na-PAA
1450 °C, respektive 1550 °C. VysSich pevnosti bylo dosazeno u vzorkii 2Y-PC 75 + extra
epoxy. A to 1243 MPa pii slinovaci teploté¢ 1400 °C, 1464 MPa pii 1450 °C a 1547 MPa pii
1500 °C. Nejvyssi hodnoty biaxialni pevnosti vykazovaly vzorky 3Y-PC 75 + extra epoxy, u
kterych bylo dosazeno Weibullovy pevnosti 1770 MPa a 1806 MPa pro slinovaci teploty
1450 °C, respektive 1550 °C.

v mikrostruktute, které po prekroceni kritické velikosti zrna podstoupi t—m transformaci, coz
ma za nasledek zvyseni pevnosti.

Niz8i pevnost folii 2Y-PC 75 ve srovnani s 3Y-PC 75 muze byt zplisobena vys§im
podilem monoklinické faze ve struktufe.

Tabulka 9 — Biaxialni pevnosti ZrOz folii a primérna velikost zrn

Druh pragku| . Disperzant a Polet vzorkd [ks] | Primé&ma pevnost [MPa] Weibullova pevnost Velikost zrna [nm]
slinovaci teplota [°C] [MPa]
3y MNa-PAA 1450 40 1054+51 1067 A27+18
3y Na-PAA 1550 36 1202463 1239 790+47
3y PC75 1450 47 1655+78 1770 406+17
3y PC75 1550 35 1689+95 1806 816152
2Y PC75 1400 15 1206+45 1243 363115
2Y PC75 1450 26 1261+105 1464 423+17
2Y PC75 1500 24 1412+109 1547 562+29

Hodnoty priimérné pevnosti a velikosti zrn jsou uvedeny s intervaly spolehlivosti a = 0,05

13 } .
.
o
. o
-
[
03 | .
1 1
0,7 }
<
L]
=
=
E-l,? -
=
# 3Y-Na-PAA 1550 °C
i e 3Y-Na-PAA 1450 °C
2,7 F . . ™
® 2Y-PC 75 + extra epoxy 1400 °C
L] . L4
® 2Y-PC 75 + extra epoxy 1450 °C
27 | ® 2Y-PC 75 + extra epoxy 1500 °C
. . .
3¥-PC 75 + extra epoxy 1450 °C
® 3¥-PC 75 + extra epoxy 1550 °C
-4,7
6,5 6,7 6,9 7.1 7.3 7.5 7.7

In{Pevnost (MPa))
Obr.33 — Weibullovy grafy biaxidlni pevnosti
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Vyrazny rozdil v biaxialnich pevnostech mezi vzorky 3Y-Na-PAA a 3Y-PC 75 lze
ptipsat rozdilné lomové houzevnatosti vzorkd. Lomové houzevnatosti vzorki 3Y-Na-PAA a
3Y-PC 75 slinutych na 1450 °C jsou graficky porovnany na Obr. 34. Primérna hodnota Kc pro
vzorky 3Y-Na-PAA byla 7,8 MPa-:m®®, zatimco u vzorki 3Y-PC 75 bylo dosaZeno primérné
hodnoty Kic 12,3 MPa-m®®,

Podle Liu a kol. [69], mohly sodikové ionty Na* zabirat volnd mista v ZrO», a branit tak
t—m transformaci. Piitomnost iontd Na* ve struktufe tedy méla nepiiznivy vliv na lomovou
houzevnatost keramiky 3Y-Na-PAA. Tento G¢inek vysvétluje vyssi citlivost vzork 3Y-Na-
PAA na rast zrn, coz zpusobi vétsi posun mezi kitvkami u vzorkti 3Y-Na-PAA slinutych na
1450 °C a 1550 °C oproti vzorklim 3Y-PC 75 slinutym na stejné teploty.

17

® @ 2Y-PC 75 1450°C
15 | @ @ 3Y-Na-PAA 1450°C
13 |} '

8
8
-.-
5
5

5

Obr.34 — Lomova houzevnatost vzorkii 3Y-Na-PAA a 3Y-PC 75 slinovanych na 1450 °C.
Priimeérna hodnota lomové houzevnatosti vyznacena cernou useckou.

Pruznost vzorkl byla testovana v 3-bodovém ohybu. Pro zkousku byly pouzity 3Y-ZrO:
folie stabilizované disperzantem PC 75 + extra epoxy z toho divodu, ze u téchto folii bylo
dosaZeno nejvyssich hodnot pevnosti. Slinuté vzorky o tloustce 75 um byly ohnuty az do
selhani. Pro testovani byly pouzity dvé rozdilné vzdalenosti podpor — 50 mm (Obr. 35) a 30 mm
(Obr. 36). Vzorky testované pii rozpéti podpor 50 mm byly protlaceny mezerou bez poskozeni.
Bylo vypocteno, ze 1ze dosdhnout poloméru ohybu r =25 mm. K poruseni vzorku doslo pfi
rozpéti podpor 30 mm a bylo dosazeno maximalniho prihybu 10,5 mm (viz Obr. 36).
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Obr. 35 Zkouska pevnosti v Ohybu na ZrOz pasce s tloustkou 75 um a rozpétim podpor
50 mm, (a) pred zatizenim (b) maximalni prithyb

A S
Obr.36 — Zkouska pevnosti v ohybu na ZrOz pasce s tloustkou 75 um a rozpétim podpor

30 mm, (a) pred zatizenim (b) maximalni prithyb
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6 Zavér

Cilem diplomové prace bylo vytvorit reSersi shrnujici poznatky o vlastnostech oxidu
zitkonicCitého, piipravé tenkych keramickych fo6lii metodou tape casting a hodnoceni
mechanickych vlastnosti keramickych materiali se zaméfenim na hodnoceni mechanickych
vlastnosti tenkych pasek.

Experimentalni ¢ast diplomové prace se zabyvala piipravou suspenzi a jejich naslednym
zpracovanim metodou epoxy-gel tape casting. Pro piipravu suspenzi byly pouzity ZrO; prasky
stabilizované 2 mol.% a 3 mol.% Y203 s velikosti ¢astic pfiblizn€¢ 100 nm a objemovym
plnénim 31 %. Suspenze byly stabilizovany pomoci dvou disperzanti (amonné¢ho PC 75 a
sodného Na-PAA) u nichz byl pozorovan jejich vliv na vlastnosti slinutych f6lii. Sodny
disperzant Na-PAA negativné ovlivnil mechanické vlastnosti folii. U amonného disperzantu
PC 75 bylo dosazeno na 3Y-ZrO; foliich s tloustkou 190 um biaxialni Weibullovy pevnosti
1806 MPa. Flexibilita folii byla demonstrovana pomoci zkousky v 3-bodovém ohybu. Pro
zkousku byly pouzity 3Y-ZrO: folie s tloustkou 75 pm stabilizované disperzantem PC 75.
Maximalniho prihybu 10,5 mm bylo dosazeno pfi rozpéti podpor 30 mm. Pii vzdalenosti
podpor 50 mm byly vzorky protlaceny mezerou bez poskozeni.

Vyvinuta metoda epoxy-gel tape casting predstavuje novou moznost zpracovani vysoce
pevnych a pruznych keramickych f6lii s aplikaci pro pruzné keramické membrany a jiné pruzné
keramické Cleny pro prostfedi s vysokym koroznim potencialem.

Odolnost keramickych folii v pfipadé inavového naméhani folii je v soucasné dobé
pfedmétem intenzivniho vyzkumu.
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Pribéh transformacniho zhouzevnaténi ZrO>

Oxid hlinity disperzné¢ zhouzevnatény oxidem zirkonicitym

Hoi¢ikem ¢aste¢né stabilizovany oxid zirkonicity (Mg-PSZ)

Yttriem stabilizované tetragonalni zirkonické polykrystaly (Y-TZP)

Zavislost velikosti zrn na pevnosti v ohybu pro yttriem stabilizovany ZrO>
Zavislost velikosti zrn na houzevnatosti pro yttriem stabilizovany ZrO;
Zavislost koncentrace stabiliza¢niho oxidu na pevnost v ohybu pro yttriem
stabilizovany ZrO;

Zavislost koncentrace stabilizacniho oxidu na houzevnatosti pro yttriem
stabilizovany ZrO:

Schéma procesu tape casting

Sloupnuti zgelované pasky z lici podlozky

Schéma efektil spojenych s disipacni energii pii riistu trhliny v keramické a kovové
matrici

Schéma trhlin vznikajicich v okoli Vickersova vtisku

Konven¢ni metody zkouseni lomové houzevnatosti u keramik

Usporadani ohybové zkousky (a) tiibodovym ohybem, (b) ¢tyftbodovym ohybem
(a) Schéma B3B testu, (b) konfigurace kuli¢ek pii testu

Snimek prasku (transmisni elektronovy mikroskop, Titan Themis 60-300 cubed,
FEI, Ceska republika) a) 3Y-ZrO2, b) 2Y-ZrO:

Aparatura pro odvzdusnéni suspenze

Tape caster pro odlévani keramickych folii

Schéma konfigurace kuli¢ek pii B3B testu

Zkusebni sestava pouzitd pro méfeni biaxidlni pevnosti v ohybu pomoci B3B testu
Distribuce velikosti ¢astic v keramickych suspenzich po mleti

Vliv rozdilného mnozstvi disperzantu Na-PAA na viskozitu suspenze 3Y-ZrO> s
objemovym plnénim 31 %

Vliv rozdilného mnozstvi disperzantu PC 75 na viskozitu suspenze 3Y-ZrO; a
2Y-ZrO; s objemnovym plnénim 31 %

Casova zavislost komplexni viskozity béhem polymerace ZrO2 suspenzi
Priibéhové kiivky mletych ZrO, suspenzi s objemovym plnénim 31 %. Sedg je
zvyraznéna oblast smykovych rychlosti pouZzitych pti odlévani pasky.

ZvInéni pasky po vysuseni

Distribuce velikosti p6orti po Zihani na 900 °C

Mikrostruktura vzorku 3Y-Na-PAA slinutého pfi (a) 1450 °C, (b) 1550 °C
Mikrostruktura vzorku 3Y-PC 75+extra epoxy slinutého pti (a)1450 °C, (b)1550 °C
Mikrostruktura vzorku 2Y-PC 75+extra epoxy slinutého pfi (a)1450 °C, (b)1500 °C
Rentgenova difrakéni analyza 3Y-ZrO; pasek slinutych na 1450 °C a 1550 °C
Rentgenova difrakéni analyza 2Y-ZrOz pasek slinutych na 1400 °C, 1450 °C a
1500 °C

Weibullovy grafy biaxialni pevnosti

Lomova houzevnatost vzorkti 3Y-Na-PAA a 3Y-PC 75 slinovanych na 1450 °C.
Priimérnd hodnota lomové houzevnatosti vyznacena ¢ernou tiseckou.

Zkouska pevnosti v ohybu na ZrO> pasce s tloustkou 75 um a rozpétim podpor
50 mm, (a) pred zatizenim (b) maximalni prahyb

Zkouska pevnosti v ohybu na ZrO2 pésce s tloustkou 75 um a rozpétim podpor
30 mm, (a) pied zatizenim (b) maximalni prahyb
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Tab.1
Tab.2
Tab.3

Tab.4
Tab.5
Tab.6
Tab.7
Tab.8

Tab.9

Féazové transformace ZrO>

Druhy transformac¢né zhouzevnaténé ZrO, keramiky

Slozeni 3Y suspenzi pouzitych pro piipravu folii na méteni mechanickych
vlastnosti

Slozeni 2Y suspenzi pouzitych pro piipravu folii na méteni mechanickych
vlastnosti

Rezimy zihani a slinovéani keramickych folii

Parametry polymeracniho procesu odvozené z Hillovy rovnice

Relativni hustoty vzorkt pro objemové plnéni (31 %)

Relativni hustoty pro 2Y-PC75 + extra epoxy 1450 °C s rozdilnym objemovym
plnénim

Biaxialni pevnosti ZrO; folii a primérna velikost zrn
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10 Seznam pouzitych zkratek

Al203 Oxid hlinity
B3B Ball on three balls test
Ca0o Oxid vapenaty
CeO> Oxid ceriCity
Ce-TZP | Cerem stabilizované tetragondlni zirkonické polykrystaly
CzZ Kubicky oxid zirkoni¢ity (Cubic zirkonia)
C2HsOH | Ethanol
DPTA Dipropylentriamin
EGDGE | Ethylenglycol diglycidyl ether
FEM Metoda koneénych prvki
FSZ PlIn¢ stabilizovany oxid zirkonicity (fully stabilized zirconia)
HCI Kyselina chlorovodikova
k—t Transformace kubické faze na tetragonalni fazi
LDT Hydrotermalni starnuti
Mg-PSZ | Magnéziem Céstecn€ stabilizovany oxid zirkoniCity
MgO Oxid hote¢naty
MLC Vicevrstvé keramické obaly
MLCC Vicevrstvé keramické kondenzatory
Na-PAA | Polyakrylat sodny (disperzant)
PCZ Casteénsd stabilizovany oxid zirkoni¢ity (partially stabilized zirconia)
PC75 Dolapix PC75 (disperzant)
PEGDGE | Poly(ethylene glycol) diglycidyl ether
RTG Rentgenova difrakeni analyza
SEM Rastrovaci elektronovy mikroskop
SEVNB | Metoda méfeni lomové houzevnatosti na vzorku s V-vrubem
SZ Stabilizovany oxid zirkoniity (stabilized zirconia)
t—m Transformace tetragonalni faze na monoklinickou fazi
TC Tape casting
TZP Tetragonalni zirkonické polykrystaly (tetragonal zirconia polycrystal)
Y203 Oxid yttrity
Y-TZP | Yttriem stabilizované tetragonalni zirkonické polykrystaly
ZrO; Oxid zirkoni¢ity
Oxid hlinity zhouZevnatény oxid zirkoni¢itym (zirkonia taughened
ZTA aluminia)
ZTM Mullit zhouZevnatény oxid zirkoni¢itym (zirkonia taughened mullite)
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