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Abstrakt

Tato bakalaiska prace pojednava o problematice spojit mezi kovem a keramikou se specialnim
zaméfenim na pajené spoje. V prvni teoretické ¢asti je rozdéleni momentalné pouzivanych metod.
Vysvétleni §patné smacivosti keramiky pomoci kapalnych kovii a moznosti pfi odstranéni tohoto
problému. V praktické ¢asti se pak zaméfujeme na rozbor zastupce pajky s aktivnim prvkem a bez
aktivniho prvku v sou¢innosti s jinymi elementy. Pro zkoumani mikrostruktur bylo zapotiebi
zvladnout ptipravu vybrust kovo-keramickych kompoziti. Druha polovina praktické ¢asti pojednava
o snaze vytvorit zkousku s dobie porovnatelnymi vysledky pro pajené spoje.

Klicova slova:

Kovokeramické spoje, Kovokeramické kompozity, aktivni pajka, smacivost, neptimé spoje, pfimé
spoje

Abstract

This bachelor thesis is about the problematics of structural bonds between ceramics and metals with
special focus on brazed bonds. First theoretical part describes thoroughly the majority of currently
used methods for ceramics joining.

Special attention is given to the explanation of phenomenon of bad wettability of ceramics by molten
metals and how to solve it. In practical part the work focuses on an analysis of representatives of
active and non-active brazing alloys with some added elements. For analysis of microstructures it was
necessary to master the basics of preparation of ceramic-metal composite specimens. Important part of
the practical section of the work is dedicated to an effort of making a test with comparable results that
could be used for ceramic-metal brazed composites evaluation.
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Uvod: Vyuziti a rozvoj poptavky po kovo-keramickych spojich.

S rapidnim rozvojem technologii roste i zvySeni narokl na pouzivané materialy.

Dostavame se do faze, kde dva zékladni technické materidly kovy a keramiky nemaji
samostatné vSechny potfebné vlastnosti. Pokud ale vyuZzijeme odliSnost vlastnosti téchto
materialt k jejich vzdjemnému doplnéni otevie ndm to mnoho novych moznosti

Kov miiZze ve spojeni s keramikou nabyt nové moznosti pouziti. Keramické povlaky
mohou kovu poskytnout zvySenou korozni odolnost a schopnost odolavat vysokym teplotam.
Keramicky povlak se dale znac¢i vysokou odolnosti proti otéru a tvrdosti ¢ehoz se vyuziva pii
vyrobé nastroji. Dale je mozné vyuzit kombinace téchto dvou materiali v pokrocilych
elektrickych zatizenich.

V optimalizaci pouzivani této kombinace nds ale miize omezovat spoj téchto dvou.
Hlavni problém, kterému musime celit jsou rozdilné chemické vazby v keramikéch a v kovech.
Tyto rozdily maji zdsadni vliv na rozmisténi elektronii v materidlech. U keramiky, kde pfevlada
iontové-kovalentni vazba jsou elektrony pevné usazené ve svych orbitalech. U vazby kovové
se vSak voln¢ pohybuji v elektronovém mraku. Takovy zasadni rozdil vede k nestabilité,
pajenych spojui. Schematické rozdéleni vazeb v riznych skupinach materialti je mozné vidét na
obrazku 1.

vvvvvv

pro mnoho novych aplikaci jiz nedostacujici. Nové spojovaci technologie se proto zaméiuji na
vytvoieni spolehlivych spojit schopnych s vysokou pevnosti vydrzet vysoké teploty pii co
nejmensim vnitinim pnuti. Na spoj mohou vznikat naroky na specifické vodivostni pozadavky
¢1 pozadavky na tésnost.

Intermeta & e A\

Obrazek 1. tetrahedron zndzornujici typ materidlu v zavislosti na vazbé [ / ]
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1. MozZnosti provedeni kovo-keramického spoje

1.1 Dé€leni

Kovy s keramikou mohou byt spojeny mechanicky, ¢i pomoci vytvotreni chemicko-fyzikéalniho
rozhrani keramika-kov. Toto rozhrani mizeme vytvofit pfimo mezi keramikou a kovem ¢i
s pomoci vypliiujiciho materidlu ktery zlepSuje chemické ¢i fyzikalni pouto mezi spojovanymi
materialy. Mezi vypliujici materil se fadi naptiklad pajka ¢i polymer. [2]

Moznosti provedeni spoji mame piehlednéji rozdélené a popsané na obrazku 1.1.

KOVO-KERAMICKE SPOJE

[ [ |
MECHANICKE SPOJE || PRIME SPOJE NEPRIME SPOJE

e —] | | [ 1
Tvarové spoje || Tlakové spoje Spoje Difuzni Spoje s nekovovou wpini || Spoje s kovovou wplni

Obrdzek 1.1 zobrazujici variaci nejcastéji pouZivaného druhu kovo-keramickych spoji. Upraveno z [2].

1.2 Mechanické spoje

Jednou z nejrané€jSich metod spojovani byly takzvané mechanické spoje.

Jde vlastné o ptizplisobeni tvaru spojovanych soucasti tak aby do sebe zapadaly. Toto spojeni
neni ovlivnéno chemickymi vazbami ve spojovanych materidlech ani mikrofyzikalnimi
pochody. Mezi tyto spoje se fadi Sroubové spoje, tvarové spoje a tlakové spoje.

Tlakové spoje se ovSem u spojeni keramika kov téméf nevyuZzivaji, protoze vyvoladvaji
nezédouci vnitini pnuti zejména v keramickém materialu.

Mechanické spoje nesou vyhodu nizkych nakladid. Nevyhody mechanickych spojii vSak
pro spoustu aplikaci pouziti spoje znemoznuji. Zasadni nevyhodou je nutnost pfizptsobit tvar
obou ¢asti spoje a dale o vznik napéti zejména v keramické Casti spoje. Bézna pevnost téchto
spoji ¢itd 10 az 50 MPa. [2]
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1.3 Nepiimé spoje na nekovové bazi

1.3.1 Adhezivni spoje

Jak jiz bylo zminéno, adhezivni spoje patii k tém nejstarsim k cemuz je predurcila jednoduchost
jejich ptipravy. Tyto spoje se fadi k nepfimym spojum. V dnesni dobé& existuji technicky velmi
pokrocilé typy adhezivnich spojii. Pouziti t€chto spojii mé nékolik efektivnich vyhod. Spoje se
vytvaii za pokojovych ¢i mirné navysenych teplot, coz vede k nizkému az nulovému tepelnému
ovlivnéni materidlu, dale nevznika vnitini pnuti z divodu rozdilnych teplotnich roztaznosti
spojovanych materialt.

Pfi tvofeni spoje, které se provadi za pokojovych teplot ¢i mirné navySenych teplot
nedochézi k vzniku pnuti ve spoji. Pokud vznikne vnitini pnuti v pribéhu pouzivani z divodu
zvyseni teplot podstatna c¢ast tohoto pnuti je pohlcena diky elasticko-plastickym vlastnostem
spojujiciho materidlu. [2]

Diky vySe zminénému se spoj jevi jako idedlni pro kov a keramiku a vyrovnavani
rozdilu tepelnych roztaznosti. Toto ale neni v praxi u¢inné pouzitelné z ditvodu nizké disociacni
teploty spoje. Bézné udavana teplota, do které je pouzitelny adhesivni spoj je 250 °C. [2]
Priklady bézné€ pouzivanych adhezivnich spojt v tabulce 1.1.

Tabulka 1.1 zobrazujici vlastnosti béZnych adhezivnich spoji [2].

Adhezivum Vyrobni teplota | Maximalni
spoje Provozni
teplota
Epoxy Zvysena 170-220
Polyuretan Pokojova 120-180
Silikon Pokojova 180-220
Kyanoakryldt | Pokojova 150-250
Elastomery Zvysena 90-110

Spoj vytvofeny touto metodou je nachylny na vlivy prostiedi. Pokud se do spoje dostane
vzdusna vlhkost vyrazné to snizi jeho zivotnost. [2]

Vzhledem k vyzkumu probihajicimu v oblasti polymerii je pravdépodobné ze aplikaci
novych poznatkii budou nevyhody tohoto typu spojovéani zna¢né minimalizovéany. [2]
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1.3.2 Sol-Gel

Jedna z novych metod pro nizké provozni vlastnosti, které tvoii vysoce homogenni a €isté spoje.
Spojovaci materidl ma organicky zéklad obohaceny o keramické ¢astice molekularni velikosti.
Diky této kombinaci jsou spoje pevné a zaroven pruzné. Navic mohou byt modifikovany pro
odpuzovani vody ¢i moznost se sami opravovat. Tato pokrocila adheziva se pouzivaji v optice,
medicin€ a ve vojenském pramyslu. [3]

1.3.3 TLPB

Metoda TLPB tedy Transient Liquid Phase bonding coz znamenda spoj pomoci prechodné
kapalné faze. Zaklad metody spociva v naneseni smési kiemiku dusiku a hliniku s pfidanym
ytriem a oxidem kiemiCitym, které naneseme sprejem na povrch budouciho spoje. Po ohrati
spoje na teplotu 1600 stupnii Celsia aplikujeme tlak po dobu 10 az 18 minut.

Kolem 1400 stupni Celsia reaguji pfidané slozky za vzniku kapalné faze Y-Si-Al-O.
Kiemik a dusik se nasledné v této kapalin€ rozpusti a zméni strukturu kapaliny na Y-Si-Al-O-
N. Nasledné zac¢nou riist zrna SiAION, kterd vytvati spoj diky zateceni do mikro nerovnosti na
povrchu keramiky. Sekundarné probihd difuze adheziva do pfilehlého materialu. Nazorné
zakreslené na obrazkul.2. [3]

7
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Obrdzek 1.2 vysvétlujici prubéh TLPB metody [3].
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1.3.4 Infiltracni proces

Tento proces se pouziva pfevazné ke spojovani keramiky s keramikou. Princip metody spociva
v pouzivani polymert, které reaguji a infiltruji keramiku.

Na povrch budouciho spoje umistime polymer s hlinikem borem a kiemikem ve formé pasty ¢i
gelu. Misto nasledné zahiejeme na 1200 stupiiii Celsia pouzitim propanového hotaku ¢i pece.
Uhlik v polymeru reaguje s kiemikem za ptitomnosti hliniku a boru a vytvafi velmi husty
karbid kiemiku. [3]

Jednoznacné nejvétsi vyhodou této metody je Ze se da provést v normalni atmosféie za pomoci
bézného propanového hotaku.

1.4 Piimé spoje

Spoje vytvorené na zdkladé¢ fyzikalnich jevl. Tento obor spojovani je velmi progresivni nejen
u spoji keramika a kov ale i u ostatnich typii spoji. Tyto spoje neobsahuji dodatec¢ny spojovaci
materiadl diky cemuz je teplota, kterou spoj vydrzi uréena jednim ze dvou spojovanych materiala
nikoli spojem samotnym. Valna vétSina téchto spoju drzi pohromadé diky difuznimu promiseni
spojovanych soucasti. Tyto spoje vydrzi do teplot presahujicich 1000 °C s pevnosti pohybujici
se v rozmezi 50 az 200Mpa. [4] [2]

1.4.1 Spoje vytvofené pomoci metody HP ¢i HIP

Tyto spoje patii mezi nejznaméjSiho zastupce difuznich spoji. Tésného spoje je dosazeno
pusobenim zvySené teploty a tlaku. Pii této metod¢ nedochazi ktaveni. Obvykle se
pohybujeme mezi padesati az osmdesati procenty teploty taveni ptislusného kovu. Dalsi
vyhoda je vyrazné omezeni makroskopickych deformaci. Zasadni podminkou pro vznik spoje
je velmi té€sné pribliZzeni dvou spojovanych ¢asti az na atomarni tirovni. Pro efektivitu je nutné,
aby materidly navzajem difundovaly pfiméfenou rychlosti. Zasadni nevyhoda této moznosti je
dlouhy ¢as potiebny pro vytvoreni spoje a velmi hladké spojované povrchy naprosto dokonale
zbavené vSech necistot, oxidl a tak podobné. Dalsi finan¢ni zatézi je nakladné zatizeni schopné
vyvijet tlak za vysoké teploty a relativnim vzduchoprazdnu. [4]

1.4.2 Svatrovani pomoci treni

Dalsi metodou, kterd vyuziva difuzi v tuhém stavu je svafovani pomoci tfeni. Jednd se o
uvedeni dvou dild do rotacniho pohybu a jejich nasledné stlaceni spojovou plochou k sobé.
Vlivem tieni dojde k zahtati obou materialli. Kov se tlakem a teplem uchytava v prostorach
keramického substratu a vznikd spoj. Toto nese riziko, pokud je na keramice jakakoliv
nerovnost muze dojit k lokalnimu vzniku prasklin. [2]

10
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1.4.3 Metoda tavného svarovani

Metoda tavného svatrovani vyuzivajici difuzni pochody mezi kovem a keramikou spociva
v lokdlnim roztaveni kovu napiiklad laserem. OvSem existuje nebezpe¢i hrubnuti zrna a
zbytkového napéti vyvolaném velmi vysokou teplotou. [2]

Z tohoto duvodu je vyhodné vyuzivat zdroje tepla s velmi selektivnim ohfevem jako je jiz
zminény laser ¢i mikrovinné zareni. Pfimym spojem zdroje mikrovinného zatreni a keramiky
muzeme dosahnout velmi objemoveé homogenniho ohfevu coz nam dovoluje zahtivat efektivné
velké objemy keramiky. Pfesné ovladani elektrického a magnetického pole ndm navic
umoziuje velmi piesné kontrolovat misto maximalniho ohfevu. [3]

1.4.4 Spoje tvorené ultrazvukem

Mechanizmus vzniku spoje spoc¢iva v napéti vytvotfeném vibracemi. Toto napéti presahuje mez
pruznosti kovu a zaroven odhaluje kov na atomérni trovni. Diky tomu vznikaji v kovu plastické
deformace projevujici se zejména v nerovnostech na povrchu keramiky. Takto vznika
mechanické rozhrani keramiky a kovu. [3]

Pro tvorbu ultrazvukového spoje je potieba zdroj ultrazvuku s frekvenci pohybujici se okolo 20
kHz. Vibrace vytvarené ultrazvukem jsou pfenasené pomoci nastavce na spojovany material,
na ktery zarove plsobi pfitlaény tlak o velikosti 1 az 10 N/mm?. [3]

Hlavni vyhodou vyroby ultrazvukovych spoji je rychlost pfi které je spoj mozné vytvorit
v ¢ase mens$im nez jedna sekunda. Dalsi vyhody jsou mensi az nulové naroky na piipravu
povrchu a nizké tepelné ovlivnéni zakladnich materidli a absence intermetalické vrstvy.
Limitujicim faktorem vsak je tloustka kovovych vrstev, které mohou byt s keramikou spojeny.
V budoucnu se pocita s vyuzitim této metody na vzduchotésné spoje a optické soucasti. [3]

1.5 Nepiimé spoje s kovovym rozhranim

1.5.1 Pajeni a pokovovani

Pti spoji dvou diametralné odliSnych materialti, jakymi jsou keramiky a kovy nastava
fada problémi které mohou snizit funk¢ni vlastnosti spoje. Existuje vSak jeden problém, ktery
zabrafiuje samotnému vytvoieni spoje. Timto problémem je ne-smacivost keramiky. Pokud
nebude dostatecnd kontaktni plocha mezi keramikou a spojujicim materidlem spoj nema
moznost vzniknout.
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1.5.2 Smacivost

Smacivost je jev, pfi kterém se vytvaii ze dvou rozhrani pevna latka-plyn a kapalina-plyn
rozhrani jediné, a to pevna latka-kapalina hnaci energii této zmény je snaha materialii dostat se
na nizsi energetickou hladinu v tomto pfipadé na niz$i hladinu Gibbsovy volné energie. [5]

Pti vytvareni nového rozhrani v systému liquid-solid-vapor se rozdil Gibbsovy volné energie
tidi rovnici:

AG:O—SV+O-LV_O-SL (1]),

kde
Osy, 0Ly jsou povrchové energie pevné latky a kapaliny,
0s;, je energie na rozhrani pevné latky a kapaliny. [5]

Pokud v mist¢€ spoje probihaji pouze chemické vazby a je zména Gibbsovy volné energie rovna
praci potiebné k zaniku adheze Waq4. Pak tedy palti (1.2)

W, = 4G (1.2).

Wad je takzvana prace adheze, jednd se o praci potiebnou k izotermnimu roztrzeni dvou fazi
podél rozhrani mezi témito dvéma fazemi vytvoreném. Pfi tomto d&ji vznikaji dvé nova fazova
rozhrani o7, a oy pti zaniku rozhrani piivodnimu o energii ag;, [6]

Smacivost nejlépe kvantifikujeme velikosti kontaktniho uhlu: Tento thel je na misté stfetu
vSech tfi ptitomnych rozhrani v systému liquid-solid-vapor a jedna se o thel mezi rozhranim
Liquid-solid a liquid-vapor.[M] Pro lepsi pfedstavu je thel zaznacen na obrazku 1.3. [6]

Podle hodnoty uhlu smacivosti mizeme zatradit matridl do jedné ze dvou skupin dle
obrazku 1.4.

O

Plyn
(Gas)

Osc

Tuhy povrh (Solid)

Obrdzek 1.3 zndzorriuje mezifdzovd rozhrani kapky smdcejici tuhy povrch Upraveno z [6].
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Smacdivé P
MNesmacdive
Plyn(Vapor)

Lwv

Kapalina (Liguid)

S\ Ls

Tuha latka (solid)

Obrdzek 1.4 schématické zndzornéni lokace thlu smacivosti a rozdéleni dle tohoto uhlu.

Smacivost nereaktivnich prvkii definujeme pomoci Youngovy rovnice:

cos § = ISk (1.3),

oLy
kde:
0 je thel smacivosti
Osy, 01y jsou povrchové energie pevné latky a kapaliny,

gs1, je povrchova energie na rozhrani pevné latky a kapaliny.

Po kombinaci vzorcti (1.1), (1.2) a (1.3) vznika praktictéjsi rovnice:

cos @ = Yad_j (1.4),

oLv
kde:

oy Vyjadiuje napéti na rozhrani kapaliny a plyn. Jedna se o veli¢inu ptlisobici proti adhezi a
nazyvame ji koheze. Kohezni prace kapaliny je dvojnasobek povrchové energie kapaliny [7].

Kohezni prace je potfebna k izotermnimu roztrzeni sloupce kapaliny nebo tuhé latky o
jednotkové plose prufezu. [6]

Pro uspésné vytvoreni pajeného spoje je nutnd podminka dostacujiciho smaceni
zakladni matrice spojovacim materidlem.
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1.5.3 Ne-smacivost keramiky

U péjeni keramickych substrati je Casto zamezeno smaceni spojovacim kovem ¢i slitinou
z diivodu nizké povrchové energie keramiky a kovalentné iontové podstaté vazeb v keramické
matrici.

Tekuté kovy jsou materidly s vysokym povrchovym napétim pohybujicim se bézné mezi
0,5 az 2 Jm™?2 (viz. tabulka 1.2) jak vyplyva ze vzorce (1.3) vyzaduje pro dobrou smacivost i
silné povrchové napéti tuhé matrice. V tabulce 1.2 je mozné vidét piehled povrchovych napéti
vybranych materiald.

Tabulka 1.2 zobrazujici povrchovd napéti. Upraveno z [7]

Kapalina oy (mjm2)
Pentan 16

Propan 24

Benzen 29

Voda 73

Rtut’ 500

Zlato 1138

Zelezo 1850
Wolfram 2310

Toto splnuji dostatecné materidly s kovovou vazbou coz vysvétluje dobrou smacivost kovi
tekutymi kovy.

U keramik, které maji vSak nizké povrchové napéti to bohuzel vyvolava znacné vysoky
uhel smacivosti, a tedy Spatnou smacivost. Piiklady ahli smacivosti tuhé latky tekutym kovem
vidime v tabulce 1.3. [7] Pokud je thel smacivosti ptili§ vysoky misto rovinné kontaktni plochy
pajky a substratu vznikne jen nékolik nesouvislych dotykovych ploch (viz. obrazekl1.5).

Tabulka 1.3 zobrazujici thly smdcivosti napric vazbami. Upraveno z [7]

Typ tuh¢ latky 0 Priklady 0

Kovy 0 « 90° Pb/Fe:40° [D]
AgCu/ocel ti. 17:10-60° [R]

Polovodice 6 «< 90° Sn/Ge:40° [D]

Ag/SiC:33-65°[R]
CuSi/SiC: 30-45° [D]

Keramika s Castecné 0 < 90° AgCu/Ti;3SiC5:10° [D]
kovovym charakterem Au/ZrB,:25° [D]
Uhlikové materialy 6 > 90° Au/C:119-135°[D]
Iontové kovalentni 6 > 90° Cu/Al,05,Cu/Si0,:120-140°[D]
keramika Au/BN: 135-150°[D]
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Filler
Metal
Substrate Substrate
1 2

Interfacial
“Woids

Obrdzek 1.5 vysledek nedostatecného uhlu smdcivosti [8].

1.5.4 Nereaktivni smaceni:

Uvazujeme obecnou rovnici rozpadu keramického substratu.
1 n
;Amon —>A+;O (15),

kde A,,0, je keramicky substrat naptiklad SiO. Pficemz O je kyslik a A je aniont v dané
keramice a m,n jsou poméry latkového mnozstvi.

Rovnovazna konstanta v zavislosti na teploté se poté vyjadii nasledovné:

+40GAmOn

) (1.6),

— n/m _
Kp(T) = ag.a,’™ = exp( —

kde ag/ ™Ma a, jsou aktivity piislusnych prvki v reakci v zavislosti na jejich molarni mnoZstvi.
AOG?‘“O“ je Gibbsova volna energie oxidické keramiky [J], m je pfevracené latkové mnozstvi
mol~1] ptivodniho keramického substratu, R je univerzalni plynova konstanta [J-K-'-mol']a T
p J plyn
je teplota v Kelvinech.

Pokud uvazime konstantni aktivitni koeficienty y; ~ y;°:
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Ay = Xa¥a" (1.7)
ataké ap = xpyo (1.8),
kde x4 a x, jsou molarni zlomky prvku A a O [-],

ays , Yo jsou aktivni koeficienty.

Poté¢ miizeme prvni ¢ast rovnice 1.6 prepsat jako:

Kp(T) = az.ay’™ = xq¥i . (xov s 3/™ (1.9).

Pokud se v reakci prvky A a O vyskytuji pouze v keramickém substratu poté jsou molarni
zlomky O a A zavislé dle

Mm.Xp = N.Xy (1.10),
kde m, n jsou latkova mnozstvi slozek keramiky [mol] a x,, x4 molarni zlomky prvka [-].

V takovém pfipad¢ je rovnovazny molarni zlomek kysliku dan rovnici:

x8 = ()™ Ky (Tymen (1.11),
kde
Ky (T) = —20)__ (1.12).

ve-(yoHn/m
[5]

xg které je vypoéitané zrovnovazné konstanty, nam zna¢i molamni zlomek kysliku,
pochézejiciho z keramického substratu, rozpusténé v kovu, pii kterém je rovnice (1.5)
vV rovnovaze.

Eustathopoulos mnozstvim experimentli zjistil souvislost mezi mnozstvim
rozpuiténého kysliku x§ a (thlem smégivosti tu je mozné vidét na obrazku 1.6. [5]

130°
goﬂ

Lh
(=]
=)

Contact Angle

I
I
Non Wetting I Wetting
I
I
I

DII

10-° 104 102
Oxygen Dissolution in the Liquid Metal
Obrdzek 1.6 zobrazujici vztah mezi kyslikem rozpusténym v kovu a smdcivosti keramiky
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1.5.5 Reseni

Uhel smacivosti mezi keramikou a kovem je mozné zlepsit vytvofenim vrstvy na okraji
keramiky v mist¢ budouciho pajeného spoje, kterd bude mit lep$i smacivost nez pivodni
keramika. Pfistup, ktery vyuziva vznik nové faze vyzaduje jistou chemickou spolupraci
zucastnénych komponent, proto jej nazyvame reaktivni smaceni. [7] Novy thel smacivosti se
pohybuje mezi thlem smacivosti Cistého substratu a smacivosti noveé vzniklé vrstvy v zavislosti
na Case kdy reakce probiha a jeji konecné rovnovaze dle obrazku 1.7, v piipad¢€ ze 6s > 6, kde
05 je uhel smacivosti zakladniho substratu a 8, je Ghel smacivosti reaktivni vrstvy. tg je Cas
kdy reakce dosahne rovnovahy. [§8]

P (=Y
fn = 8y

HF = fp

0 e

Obrdzek 1.7 zavislosti uhlu smdcivosti na case pfi reaktivnim smdceni [9].

I za ptitomnosti rozpoustédel v tekuté fazi, které zmensSi povrchovou energii kapaliny thel
smacivosti nedostaneme v systému kov keramika pod 60 stupnii, pokud nedodame aktivni
prvek. [5]

Pokud opét uvazujeme rovnici:
1
;AmOn—>A+%O (1.13)

a pridame aktivni prvek s vysokou afinitou ke kysliku do roztaveného kovu miizeme rovnici
(1.11) upravit do nasledujiciho tvaru:

m

xD = (%)m—m.Kl;(T)%. exp (—#sge.xRJ (1.14).

Piicemz £R¢ je interakéni Wégnertv koeficient prvniho ¥4du mezi O a Re v tavening.

O je kyslik a Re znaci aktivni ¢i reaktivni prvek a xg, tedy znaci molarni zlomek aktivniho
prvku a K}, je vyjadiené v rovnici (1.12).

x2 vyjadtuje molarni zlomek kysliku, rozpusténého v kovu, ktery je v rovnovaze s keramikou,
v zévislosti na teploté, poméru pfitomnych prvkl a aktivit¢ aktivniho prvku a Wagnerovu
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koeficientu tohoto prvku. Toto ndm zasadn¢ ovlivituje smacivost, jak jsme poznacili v obrazku
1.6

Z rovnice (1.14) vypliva, Ze pokud £¥¢ < 0, mnozstvi kysliku v tavening, které je v rovnovaze
s kyslikem v keramice roste velmi prudce.

V ptipadé, kdy aktivni prvek vykazuje vysokou afinitu ke kysliku (Wagnertv koeficient bude
velmi zaporny) vzniké precipitat ReyO, podle rovnice:

yRe + z0 < Re, 0, (1.15),

kde Re je reaktivni prvek O kyslik a y,z jsou stechiometrické koeficienty urcujici pomér
latkového mnozstvi v rovnici.

Rovnovaznou konstantu pro tuto reakci ziskame ze vzorce:

+20GReY0z

Kp(T) = {xgeVre}” - {x0v0 }* = exp(*) (1.16).

V této rovnici je xz, molarni zlomek aktivniho prvku a yp, je koeficient aktivity tohoto prvku,

Xo je pak molari zlomek kysliku rozpusténého v kovu a y 5 aktivitni koeficient tohoto kysliku
Rey0; . .. . o . .

po dobé blizici se nekonecnu. +A°Gf &% je Gibbsova energie precipitatu ReyO,. R je opét

univerzalni plynova konstanta a T teplota v Kelvinech.

Molarni zlomek kysliku v tekutém kovu pro rovnovahu s Re,, 0, je dan rovnici:

Y
xb = Kp(T)xg? . exp(—efuxre) (1.17),

kde 2, je Wagneriiv koeficient mezi aktivnim prvkem a kyslikem rozpusténymi v tekutém
kovu.

Kp(T) = Kp(T)V7¥, (v5) ™! (1.18).

[5]

x5 nam zna¢i mnozstvi kysliku rozpusténého v tekutém kovu, ktery je v rovnovaze s kyslikem
v nov€ vzniklych precipitatech ReyO,, v zavislosti na teploté, aktivité tohoto prvku a kysliku a
afinité tohoto prvku ke kysliku (Wagneriv koeficient). Z této hodnoty mizeme urcit mnozstvi
vzniklého precipitatu.

Vytvoreni vrstvy precipitaitu se momentalné dosahuje dvémi technologickymi zptsoby. Prvni
metoda je obohaceni pajky o aktivni prvek. Druhd metoda pak muze byt naneseni aktivniho
prvku, ve form¢ prasku ¢i jiné, pfesné¢ do mista mezi pajkou a keramikou, kde chceme spoj
vytvofit. Pouziti aktivniho prvku mitizeme navic obejit vytvofenim kovové vrstvy pred
samotnym procesem pajeni.
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1.5.6 PVD pokoveni

Proces PVD neboli fyzikalni depozice par funguje na principu pfevedeni materialu z pevné ¢i
kapalné faze na fazi plynou ve formé atoma ¢i molekul které jsou pienaSeny napiic vakuovym
¢i nizkotlakym plynnym prostfedim na cilovy material kde kondenzuji.

Ctyfi hlavni moznosti pokoveni pomoci PVD ¢&itaji Vakuovou depozici, kdy je material odpaien
vlivem tepla a pfenasen vakuovym prostfedim na cil.

Déle rozprasovaci depozici, kde je material rozprasovan z pivodni pevné faze
fyzikalnimi silami, které vystieluji povrchové atomy z materidlu do prostoru. Sily zptisobujici
odlet atoml do prostoru zplisobujeme bombardovanim povrchu materialu ionty.

Tteti moznosti je depozice pomoci elektrického oblouku. V tomto piipadé pouzivame
oblouk o vysokém proudu a nizkém napéti pro rozpraseni elektrody. Vypateny material je silné
nabit coz vede k jeho urychleni smérem na cilovy material.

Posledni rozsiteny proces fyzikalni depozice par nazyvame iontovym platovanim neboli
ionty asistovanou depozici. Vyuzivame proud, ¢i bombardovani vzniklého filmu k upraveni
jeho vlastnosti. Jedna se spiSe o dodate¢ny proces upravujici vznikly povlak, jelikoz plynné
Castice stejn¢ vznikaji jednou ze tii predchozich metod. [9]

1.5.7 Mo-Mn pokovovaci metoda

Jednim z prvnich feSeni problému upravy smacivosti keramického substratu bylo pouziti
techniky dnes znamé jako Molybden-manganoza jedna se o pokoveni pomoci slouceniny
molybdenu a manganu. Bylo zjisténo ze korundové keramice mizeme pii procesu slinovani
opattit kovovy povlak. Hnacim motorem tohoto déje je piesun skelnych fazi pritomnych
v keramice. Proces obsahuje tfi hlavni kroky:

1) Pokoveni keramiky
Na casti(povrchy) které chceme pokovit naneseme smés kovového a oxidického préasku.
Nasledn¢ umistime vyrobek do pece a slinujeme kolem teploty 1500 stupiiti Celsia ve vodikové
atmosfére.
Pokovené ¢asti jsou poté pomalu ochlazeny a vyjmuty z pece.
2) Oplatovani niklem
Nasledné projdou galvanické pokoveni vrstvou Niklu. Pokovend plocha je poté znovu slinuta
pfi teplotach kolem 950 stupnid Celsia, aby se vrstva niklu promisila s molybden manganovou
vrstvou. Komponenty jsou poté vyjmuty z pece.
3) P4jeni
Posledni krok je pajeni za pouziti bézné neaktivni pajky
Typicky pouzivame stiibro a méd’ v eutektické koncentraci, ptipadné stfibro s médi a paladiem
nebo slitinu zlata a niklu.
A rtizné dalsi kombinace téchto slitin. [10] [4]

Mo-Mn proces je, jak je vidno z obrazku 1.8, velmi technologicky naro¢ny, sklada se
z vice fazi, které jsou energeticky narocné a materialy pfi ném pouzivané jsou ekonomicky
nakladné. Coz vedlo k pokracujicimu vyzkumu.
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Metoda
Metoda Aktivni pajky
Mo-Mn pokoveni

| | Aplikace Mo-Mn
v povlaku
Slinovani ve vodikové
atmosfére pfi 1500
¥ stupnich Celsia Aktivni pajka ¥
Ochlazeni vyndani z [ DR B RS
pece a galvanické
v niklovani
| | Slinovani na 950 Celsia
+ Umisténi oceli nad
Stfibrno-médénou folii

Hotovy pajeny spoj
oceli a oxidu

kfemicéitého

Obrdzek 1.8 ukazuje technologickou vyhodu, kterou nese pouZivdni aktivni pajky. PreloZzeno z [11].

1.6 P4jeni aktivni pajkou.

1.6.1 Volba Ag-Cu-Ti systému

Pokud uvazime ne-smacivost keramiky standartnim roztavenym kovem, které plati o to vic
pokud mluvime o stabilni oxidické keramice je nutné podpoftit smacivost, pokud chceme
provést spoj pomoci kapalné faze (pdjeni). Proto je v pdjenych spojich nezbytné chemicky
podpofit smacivost pajky. Z divodu chemické reaktivity je titan jednim z nejcastéji
pouzivanych aktivnich prvkd. Titan vykazuje velkou afinitu k aniontové ¢asti iontové
dilezitych technickych keramik jako je kyslik, dusik nebo uhlik..Titan je mozné zastoupit prvky
ze stejné skupiny nejcastéji pouzivame hafnium a zirkonium [5]

Ag-Cu pgjky patii k nejrozsitenéjSim pajkdm pro bézné pouziti. Jejich dostupnost a rozsifenost
je proto ¢ini prvnim logickym kandidatem pro pokus o pajeni keramik a kovil. Nizka tavici
teplota Ag-Cu pajek pobliz eutektika ndm zarucuje nizkou péjeci teplotu, navic stiibro obsazené
v pajce vyrazné zvysSuje aktivitu titanu coz podporuje reakce 1 s nejstabilnéjSimi tipy keramik.

[3]

Oxid hlinity je stabiln¢jsi nez oxidy titanu. To vychazi z faktu, Ze oxid hlinity mé nizsi reakcni
entalpii nez oxidy titanu, jak miizeme vidét na Elinghamové diagramu (obrazek 1.9), ale
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vztazeno na povrch tento rozdil je prevazen poklesem Gibbsovy energie, ke kterému dochézi
z diitvodu zmenseni povrchu keramiky vznikem rozhrani keramika-kov. [2]
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7 7 7 > ) 108 -2 R
—~—
O 41 8
Q
14
41072
-4 1
410
107 7
q10¢
410f?
J10®
H * lo‘q
C ] N 10‘)0
“off
~ J10°32
=} 10°4
g N ;0‘14
= fof
~
g 163 | Yot
b=
o 18
" Changeodfstate Metal Oxde 1 1o
. Melting paint M pof*
< Boiling point & 109 | . 1§20
-1200 + - - + - + + + - - +
0K 0 400 800 1200 1600 2000 2400
Ti°C 4 J10%2
CO/CO, 107 102 | Y,qk0
Hy/H,0 1082
l:.,-xoo 10"5" \mqo 1024

Obrdzek 1.9 Ellinghamdyv diagram ukazujici zdvislost reakéni entalpie na teploté [12].
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1.6.2 Ptebytek aktivniho prvku

Influence on the filler metall Influence on the joining partners

Wetting
behavior
enhanced

Possible
altering of the
joning pariners

Increase of the
strength by solid
solution

Increasing active
element content

Extensive
interfacial
reactions

Joint strength

Growth of
intermetallics
phases

¥
Filler ductility
reduced

Obrdzek 1.10 vliv mnoZstvi aktivniho prvku na aktivitu spoje [13].

S pfidavanim aktivniho prvku ndm roste pevnost spoje na zaklad¢ lepSiho smaceni pfi vzniku
spoje tento rast vSak neni bezbiehy. U Al,O3 je pro dostateCnou smacivost potieba zhruba 1
hm. %, U ZrO; ovSem potfebné mnozstvi titanu dosahuje az 2 hm.% . [7]

Ptriddvanim nad danou mez se aktivita titanu zvedne natolik, Ze se zaCnou vytvaret
intermetalika (jak vidime na Obrazek 1.10) ve spojovacim kovu ktera snizi plasticitu coz vede
ke zvySeni kiehkosti spoje a Spatnému vyrovnavani tepelné roztaznosti. Dalsi nevyhodou je
vyraznd reakce na rozhrani a Sance Zze nam tato reakce ovlivni mechanické vlastnosti
spojovanych materiali. Velmi nezadouci je moznost sniZzeni jejich houzevnatosti. Tyto
neptijemné procesy je nutné brat v potaz pti urCovani optimalniho mnozstvi aktivniho prvku.
[13]

1.6.3 Problémy s tepelnou roztaznosti.

Jakmile se vyporadame s mechanikou zabranujici vzniku spoje objevi se dalsi problém,

ktery muze znemoznit pouziti spoje v technické praxi a miize vést az k prasknuti prave
vzniklého spoje. Pisi samoziejme o zasadnim rozdilu v mechanickych vlastnostech keramiky
a kovll, zejména pak rozdilu v tepelné roztaznosti mezi keramikou a kovem (viz obrazek 1.11)
a rozdilu v pruznosti mezi témito dvéma hlavné se jedné o nizkou elasticitu keramické casti.
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Obrdzek 1.11 rozdil tepelné roztaZnosti v keramickych a kovovych materidlech s ukdzkou zmény vlastnosti pri vylepseni
kovové pdjky keramickymi cdsticemi [13].

Toto vede k velkym vnitinim stresim vzniklym jak pti vyrobé¢ spoje pii jeho chladnuti, tak pfi
provoznim zahtivani spoje. Na obrazku 1.12 mizeme vidét, jak rozdil v tepelné roztaznosti
tvoti vnitfni napéti. I za ptedpokladu vzniku silné vazby mezi keramikou a kovem muize byt
napéti vzniklé pti chladnuti ze spojovaci teploty tak velké, ze dojde k okamzitému selhéni spoje.
Tento problém vyhodné fe$i nepiimé spojovaci metody, kdy mulzeme fidit mnozstvi
spojovaciho materialu a navrhnout spojovaci material s dostate¢nou plasticitou, coz zapficini
pfi spravném navrhu pohlceni rozdilu tepelnych roztaznosti. Dal$i moznosti, pokud spojujeme
keramiku s keramikou pomoci kovové vrstvy je pouzit spojovaci material s hodnotou tepelné
roztaznosti blizkou hodnoté tepelné roztaznosti keramiky ¢i ptizplsobit spojovaci material
takzvanou kompozitni metodou. Kompozitni metodou se rozumi piidani keramickych c¢astic ¢i
vlédken do spojovaciho kovu. [13]
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Obrdzek 1.12 vznik napéti ve spoji v disledku tepelné roztaznosti [2].
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1.6.4 Rozdil mezi mékkou a tvrdou pajkou.

Existuje dal$i pouzivany zplisob, jak se vyrovnat s rozdilnou tepelnou roztaznosti. Ten spoc¢iva
v pouziti pajky s dostate¢né nizkou teplotou tuhnuti. Jednoduché myslenka za touto metodou
spociva v tom, Ze se zmény tepelné roztaznosti pii vyrobé spoje uskutecni v dob¢, kdy je pajka
v kapalném stavu ¢imz pohlti vSechny viSe uvedené zmény. Pfi provoznim stavu se teplota
zvedne na velikost potiebnou k uvedeni pajky do plastického stavu. Teploty tdni miizeme vidét
v tabulce 1.4. [11]

Poznamka: V nasi Ceské terminologii rozdélujeme pajky na tvrdé a mekké dle teploty
taveni ale v anglictin¢ je toto rozdéleno dle teploty za které proces probiha na ,,Soldering® a
,,Brazing® toto mtize byt velmi zavad¢jici, jelikoz pajka se sice roztavi na nizké teploté pod 450
°C ale aby aktivni prvek zacal pisobit je bez ohledu na tuto skute¢nost nutno jit s teplotou
podstatné vyse. viz (tabulka 1.4)

Tabulka 1.4 prikladt aktivnich pdjek predvadéjici rozdil v teploté taveni pdjky a vzniku spoje [11].

Typ pajky Slozeni Aktivni Piiblizna hodnota | Teplota  pro
prvek taveni °C vznik spoje

Tvrda (Brazing) 72,5Ag/19,5Cu/5In | Titan 3 % 730-760 850-950

Tvrda (Brazing) 96Ag Titan 4 % 970 1000-1050

Tvrda (Brazing) 70,5Ag/26,5Cu Titan 3 % 780-805 850-950

Tvrda (Brazing) 64Ag/34,2Cu Titan 1,8 % | 780-810 850-950

Tvrda (Brazing) 98,4Ag/1In Titan 0,6 % | 948-959 1000-1050

Me¢kka (Soldering) | 89,5Sn/10,5Ag Titan 220-275 850-950

Mekka (Soldering) | 96Pb/4In Titan 320-325 850-950

2 Experimentalni techniky

2.1 Mikroskopie predmluva

V oboru materidlového inzenyrstvi ndm jiz pro spravnou a Uplnou interpretaci vysledki nestaci
pouze lidské oko s vrozenou rozliSovaci schopnosti obcas je potieba tuto rozliSovaci schopnost
posunout za hranice biologickych moznosti. Tohoto dosahujeme pomoci zruéného vyuzivani
fyzikalnich jevl v nas prospéch coz ndm na oplatku zarucuje nahlédnout do mikrosvéta.

2.2 Svételnd mikroskopie
Svételna mikroskopie je nejstarSi a nejjednodussi forma mikroskopie, i zde ovSem existuje
mnoho moznosti k dal§imu rozvoji.

Principialné kazdy svételny mikroskop obsahuje zobrazovaci systém skladajici se ze
soustavy ¢ocek. Zjednodusené feceno se jedna o rozsiteni paprskl svétla, které interagovaly se
vzorkem, at’ uz odrazem od daného vzorku ¢i priichodem, coz vede ke zvétsSenému zobrazeni.

Mikroskop sestdva z mikroskopu a okuldru. Tedy ze dvou soustav ¢ocek. Objekt uréeny
k pozorovani umistime mezi dvojnasobnou ohniskovou vzddlenost a ohnisko objektivu.
Paprsky, které projdou objektivem vytvaii skutecny prevraceny zvétSeny obraz predmétu A'B’.
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Obraz A'B’ je dale zobrazen okularem ¢imz je vytvofen neskuteCny zvétSeny piimy obraz
A’"'B”". [14] Schématicky princip mikroskopu vidime na obrazku 2.1.
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Obrdzek 2.1 schéma principu optického mikroskopu [14].

Svételny mikroskop je mozné charakterizovat nékolika parametry.
Jedna se zejména o rozliSovaci schopnost mikroskopu, kterd ndm udédva minimalni
vzdalenost mezi 2 body potiebnou pro odliSeni téchto bodu.

Tato vlastnost je za standartniho osvétleni jednoduse urc¢ena vzorcem:

pl
Amin = 2 (2.1),
kde A je vlnova délka pouzitého zareni [mm] a ,,A“ je Ciselnd apertura urcend
objektivem v zavislosti na thlu vstupu svétla a indexu lomu prostiedi a Cocky. [14]

Dal§im parametrem vyrazn¢ vypovidajicim o kvalité mikroskopu je takzvana hloubka
ostrosti. Coz je definovano jako vzdalenost mezi meznimi rovinami, ve kterych je
pozorovatelny povrch zobrazen ostie. Hloubka ostrosti je zavisla u optickych
mikroskopt na hloubce ostrosti a vstupnim thlu ptislusného objektivu. [14]
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2.3 Elektronova mikroskopie
V ptedchozi kapitole jsme probirali zaklady svételné mikroskopie, jak ovSem pokracuje vyvoj
novych materidlii nase pozadavky na kontrolu téchto materialii rostou s nimi coz nas vede
k potieb¢ snizit rozliSovaci schopnost az na uroven jednotlivych krystalickych miizek. Toto je
u optické mikroskopie nedosazitelné, jak je vidét ze vzorce 2.1 jelikoz vinova délka viditelného
svétla se pohybuje v omezeném rozsahu a Aparaturu také neni mozné zvétSovat nelimitné.
Princip Elektronové mikroskopie spoc¢iva v bombardovani povrchu vzorku ustdlenym proudem
elektrond. Proud elektroni usmériiujeme civkami, které nam de facto zastupuji Cocky
pouzivané ve svételné mikroskopii a jako takové trpi geometrickymi vadami.
Elektrony vychézi z nazhaveného vlakna a diky potencidlnimu spadu jsou urychlovany smérem
k anodé. Vzhledem ke své hybnosti se pohybuji mikroskopem, kde je jejich smér upravovan
soustavou ¢ocek. [14]

Svazek elektroni miize reagovat s materidlem vzorku n¢kolika zptsoby.
Pokud dojde kpruznému rozptylu elektrony zméni svlij smér diky difrakei na
krystalografickych rovindch pfi velmi malé ztraté energie. Tyto elektrony nazyvame zpétné
rozptylené. Pokud dojde k takzvanému nepruznému rozptylu elektrony pifedaji svoji energii
volnym elektroniim ¢i elektronim v obalech atomii. Pokud je energie ptredana obalovému
elektronu tento je vyrazen ze svého mista a na jeho misto se dostane elektron z vyssi energetické
hladiny za vyzateni fotonu ¢i Augerova elektronu. [14]

Metoda pouzitd pro zkoumani vzorkii v této praci se nazyvd REM ¢i SEM coz znamena
Rastrovaci (Rastrovaci mtizeme pocestit jako fadkovaci) elektronova mikroskopie ¢i Skenovaci
elektronova mikroskopie.

Jednd se o rozvinuti principu bézné elektronové mikroskopie, kdy paprsek zamérné
vychylujeme abychom prozkoumali vétsi plochu, poptipadé cely vzorek. Hlavni vyhody této
metody oproti optické mikroskopii je vysoka rozliSovaci schopnost a velké zvétSeni, pfi
zachovani velké hloubky ostrosti. Diilezité je poznamenat nutnost pouziti vodivych vzorku ¢i
naneseni vodivé vrstvy na nevodivé vzorky. Vyhodou oproti jinym metoddm elektronové
mikroskopie je moZnost pozorovat masivni vzorky u kterych neni mozné prozareni. Rastrovaci
mikroskop pouziva na ziskani informaci o materidlu sekundarnich elektronii a primarnich
zpétné odrazenych elektronti. Schéma mozného chovani elektronti vidime na obrazku 2.2.
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Obrazek 2.2 schéma mozné interakce elektrond [15]

2.4 WDS EDS

EDS a WDS jsou metody pouzivané pro uréeni chemického slozeni zkoumaného materialu.
Bézné se pouzivaji jako rozSifeni funkci rastrovaciho elektronového mikroskopu. Jak bylo
popsano v predchozim ¢lanku, pokud primarni elektron zasdhne elektron v atomovém obalu
prvku tento elektron se dostane ven z atomového jadra a jeho misto je zaplnéno elektronem
z vys$i vrstvy pfi sou¢asném vyzaieni charakteristického rentgenového spektrum které nese
informace ve form¢ vinové délky a energie. Vzhledem k tomu ze kazdy prvek ma tyto udaje
specifické je mozné urc¢it pomoci, zachycen¢ho spektra téchto energii ¢i vinovych délek Ize
urcit které prvky jsou pfitomné v prozaieném povrchu. Mezi vinovou délkou A rentgenového
zéateni a energii fotond existuje vztah zavisly na Planckové konstanté a rychlosti zafeni ve
vakuu.

Z ptedchoziho vypliva, Ze k identifikaci prvkl je mozné pouzit jak vyzaienou energii EDS, tak
vinovou délku WDS. [14]
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2.5 Termicka analyza

Termickd analyza slouzi k zji$téni reakce zkoumaného vzorku na zmény teploty.

Principialn€ je mozné rozdélit termickou analyzu dle sledované vlastnosti materidlu v zévislosti
na teploté. Sledované vlastnosti mohou byt naptiklad: hmotnost, teplota entalpie rozmeér ¢i
mechanické vlastnosti a dalsi.

Vsechna zatizeni pro termickou analyzu maji jisté spolecné znaky. Vzorek je umistén
do termicky odolného kelimku (Casto se pouziva grafiticky) ktery je vlozen do pece
s kontrolovatelnou atmosférou. Pfistroj dale musi obsahovat méfici zafizeni. Néasledné je
vzorek vystaven predem stanovenému navysovani teploty a teplotni vydrzi. Teplota je vétSinou
zvySovana linearné za stalého métfeni pozadované vlastnosti. Vysledkem takovéhoto méteni
jsou termo-analytické kiivky které nam odkryvaji d¢je probihajici ve vzorku. [16]

2.6 Experimentalni materialy

Material pouzity pfi spojovani byl bézny oxid hlinity coz je nejrozsifenejsi konstrukéni
keramika dle [17]. Oxid hlinity (Al,03) ma vysokou tvrdost z ¢ehoz vyplyva vyborna odolnost
proti abrazi. Dale vykazuje odolnost proti korozi, chemickou odolnost a elektrickou rezistivitu.
Vzorky byly dodany ve formé tenkych desticek.

Testované pajky jsou Incusil®-ABA™ jako zastupce aktivnich pdjek a SAF jako
zastupce neaktivnich pajek. Ob¢ pajky obsahuji jako zdkladni prvky stfibro a méd’ a ternarni
prvek ktery se lisi u Incusilu se jedna o indium a u SAF se jedna o zinek. P4jky byly do spoje
dodany v podobé¢ tenké folie.

2.7 Kovo-keramické vybrusy

Ptiprava vybrusti probihala béznym postupem, ovSem béhem procesu piipravy vybrust se
vyskytla fada technologickych problému vyplivajicich z potteby ptizplisobit piipravu potiebam
kovu 1 keramiky zaroven. Prvni krok byl odbér vzorku tento krok nepiedstavoval prakticky
zadny problém, jelikoz vzorky jsou dimenzované na pouzivané optické mikroskopy, ¢imz
odpada potieba reprezentativniho vybéru mista.

N¢kolik prvnich vzorkl bylo rozlomeno piisobenim vnéjsi sily za pozorovani lomové plochy
pomoci oka ¢i stereo lupy. Dalsi vzorky jiz byly fezany diamantovym kotouc¢em

pro normalizaci postupu.

Prvni zatavovani vzorkii probihalo za tepla a tlaku coz se ovSem ukazalo zna¢né
nevyhovujici z divodu praskani spojovanych keramickych desti¢ek. Po tomto zjiSténi jsme
ptesli na zalévani za tepla do polymeru za atmosférického tlaku.

Hrubé¢ brouseni probihalo na diamantovém kotouci za ptitomnosti vody.

Naésledné brouseni probihalo na kotoucich firmy Struers s diamantovou suspenzi na velikostech
zrna 9,3 um a nasledné lesténi na lesticich kotoucich od firmy Struers

s diamantovou suspenzi.

Nasledovalo zkouméni na optickém mikroskopu a po naneseni vodivé vrstvy na rastrovacim
elektrickém mikroskopu.
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2.8 Charakterizace vlastnosti pajeného spoje

Péjené spoje mezi keramikou a kovem a pajené spoje obecné lze klasifikovat pomoci spousty
kritérii. Tato kritéria obsahuji vyrobni proces pouzity pro vyrobu spoje, velikost a tvar spoje,
mechanické vlastnosti, chemické slozeni a fadu dalSich. Spravna charakterizace pajeného spoje
zavisi majoritné na zamyslené funkci spoje. [18]

Ze zakladniho hlediska mizeme péjené spoje definovat nedestruktivnimi metodami ¢i
destruktivnimi metodami. OvSem nedestruktivni metody slouzi spiSe k nalezeni nedostatkti
(trhliny, viéstky atd.) v konkrétnim spoji. Jelikoz je nasim cilem charakterizovat spise metodu
pajeni zaméfime se na metody destruktivni. V prvni fad¢ se jednd o prozkoumani pajeného
spoje z hlediska struktury a chemického slozeni viz vyse.

V této kapitole se ovsem vénuji uréeni pevnosti spoje. Cilem kazdého péjeného spoje je
zejména vytvorit strukturu schopnou splnit pozadavky provozu [18] . Velké mnozstvi téchto
pozadavkl ve strojirenské praxi zahrnuje pevnost spoje. Cilem je zajistit, aby spoj nebyl
nejslabsim mistem télesa Ci poptipad¢ aby toto bylo vykompenzovano vhodnou konstrukei a
dimenzovanim spoje.

Nejpouzivangjsi testy pevnosti pajeného spoje mezi keramikou a kovem jsou zkousky
ohybem. Jedna se zejména o tfibodovy a ctytbodovy test ohybu (viz. obrazek 2.3) Pti testovani
tii bodovym ohybem vSak naméfi vétsi pevnost nez ¢tyibodovy ohyb. Jelikoz je pod kritickym
napétim vetsi Cast testované soucasti je pravdépodobnost lomu vyrazné vyssi. Proto je nutné
poznamenat, jestli byl pfi testovani pouzit tiibodovy ¢i ¢tyf bodovy ohyb. Dale geometrie
testovan¢ho vzorku hraje pii testech ohybem zdsadni vliv, jelikoz pribéh napéti je touto
geometrii uréen. Z téchto dvou divodu je slozité aplikovat vysledky na jiné vzorky. [7]
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Obrdzek 2.3 zobrazujici prubéh napéti a momentu pri zkouskdch ohybem [20]
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Déle je mozné vyhodnocovat pevnost spojii pomoci testu stiihem. Tento test patii k velmi
pouzivanym pro spoje, kde jsou pozadovana nizkd provozni napéti, ale od spoje se vyzaduji
jiné kvality, tedy v elektronice. Ze strojirenského hlediska je zde ovSem porovnavani vysledkt
téz znacn¢ zavislé na geometrii. [7]

Zkouska sttihem dle CSN EN 62137-1 definovana jako zkouska pevnosti ve smyku je
metoda osvédcend pro zjiStovani pevnosti spoje ovSem ma omezeni tykajici se maximalni
velikosti pajené plochy 10mm?. Princip zkousky spoéiva ve vyvolani tlaku na bok soudastky
piipajené na zakladni substrat a zjisténi jaké napéti je potiebné k odtrzeni soucastky.

U této zkousky je zasadni dbat na nastaveni stfizné hlavy tak aby co nejvetsi plochou tlacila do
pfipajené soucastky, ale zaroveil nedrhla o substrat. Princip zkousky a nastaveni hlavy vidime
na obrazku 2.4. [19]

A - Spatné nastaveni hlavy B - Spravné nastaveni hlavy

Testovana

soucastka Testovana

soucastka

Obrdzek 2.4 zobrazujici spravné nastaveni hlavy a princip této zkousky. [21]

Tahova zkouska, ktera je tak Casto pouzivana u kovovych materialti neni u kovo-keramickych
kovli pouzivana. Keramika vykazuje nizkou odolnost vici tahovym napétim, proto je
pravdépodobné, Zze dojde k poruseni keramiky pfed samotného poruSenim spoje. Navic je pii
trhaci zkousSce problém s upnutim keramického substratu. [7]

Druhou ¢asti experimentll v této praci se vénujeme navrhu upraveni tahové zkousky pro snadné
a porovnatelné pouziti pro kovo-keramické spoje.

3 Experimenty

3.1 Piiprava vzorki

Prvni sada vzorkil k pozorovani struktury byla umisténa do pece s inertni argonovou ochranou
atmosférou za pribéhu teplot znazornéném na obrazku 3.1. Pficemz sonda T1 je uprostied pece,
zatimco sonda T2 je u topného télesa.
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Obrdzek 3.1 zobrazujici prubéh pdjeni vzorku Px53 a Px54.

Ohfev probihal linearné po dosazeni dané teploty 800 °C nasledovala vydrz 1 hodinu a nasledné
ochlazovani v peci.

Vzorky Px53 a Px54 obsahuji oba stejnou pajku Incusil ABA smérodatny rozdil mezi
nimi je pfitomnost chromového povlaku naneseného na keramicky substrat. Teplota byla
volena vzhledem k moznostem pece a k literdrné doporu¢enym teplotdm pro aktivaci titanu a
s technologickym postupem pouzivani Incusilu.

Druhé sada vzorka urcenych ke zkoumani struktury méla projit stejnym procesem
ovSem jak je zfejmé z obrazku 3.2 kratce po dosazeni cilené teploty doSlo k poruSe pece coz
vedlo k odstaveni topného télesa.
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Obrdzek 3.2 zobrazujici prubéh pdjeni fady vzork( Px55-Px60.

|

Seznam momentalné ptipravenych vzorkt vidime v tabulce 3.1.

Tabulka 3.1 zobrazujici pripravené vzorky.

Vzorek

Obsah

Vzorek

Obsah

Px53

Incusil ABA

Px54

Incusil ABA + Chrom

Px55

SAF+Chrom

Px56

SAF

Px57

SAF +BOX+Chrom

Px58

SAF+BOX

Jak je z tabulky zfejmé hlavnimi pojicimi prostfedky jsou Incusil ABA a SAF tedy zastupce

pajky s aktivnim prvkem a zéstupce pajky bez aktivniho prvku.

Pro experimenty tahovych zkousek byla pifipravena série vzorkii spojenim na 950°C po

dobu 2 hodin Testované vzorky jsou v tabulce 3.2.

Tabulka 3.2 zobrazujici vzorky pfipravené na tahovou zkousku

Vzorek Obsah Vzorek Obsah

Px91 SAF+chrom Px92 SAF+chrom

Px96 Incusil ABA Px97 Incusil ABA

Px98 Incusil ABA+chrom | Px94 Incusil ABA+chrom
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3.2 Komer¢ni Ag-Cu-Zn pajka (SAF)

3.2.1 Analyza pajky SAF

Nejdiive jsme pajku podrobili termické analyze pro uptesnéni teplot solidu a likvidu.

*Vzhledem k absenci kalibrace stroje neni vhodné z nésledujicich termickych kiivek odecitat
piesné energetické vykyvy ovSem to ani neni cilem. Z kiivek je ziejma pfitomnost téchto
vykyvi v zavislosti na teploté a také jejich ptiblizna pomérna velikost.

SAF je pajka obsahujici méd’ stfibro a zinek, pouzivana ptevazné ve zlatnictvi. Jeji slozeni jsme
zjistili pomoci metody EDS a je zaneseno do tabulky 3.3 Pribéh termickych kiivek ohievu této
pajky mizeme vidét na obrazku 3.3.

Tabulka 3.3 zobrazujici chemické sloZeni pouZité SAF pdjky.

Stiibro Méd Zinek
58,4hm.% 30,4hm% 11.2hm%

200+

150
Peak Maximum: 635 581 (°C)
Onset: 728.014 (°C)
150 Offset: 671264 (°C)
100

T. T29.28 ()

1004

T. B67.75 (*C)

04

a0+

=

-5

HeatFlow [4] (V)

én
=

HeatFlow [3] (uY)

T: 69058 (°C)

-100-

T:751550°C)

1004

Feak Maximum : 726,503 (*C) -180

Onset : £31 092(°C)
-150 Offset: 744,768 (°C)
-200+

£ ~200

#

v 260

-250

Endo

500 550 ) a00 850 700 750 a00 850
Sample Temperature (*C)

Obrazek 3.3 zobrazujici kfivku roztaveni a ohfevu pajky SAF s vyznacenymi podstatnymi teplotami.

Kiivka taveni (Cervend) zobrazuje drobny endotermicky pik na teploté 700°C. Hlavni taveni
probiha v oblasti piku s maximem na 726°C. Je pravdépodobné ze taveni eutektika a krystala
primarniho tuhého roztoku probihalo prakticky spole¢né a taveni bylo kompletné dokonceno
v intervalu 730°C az 750°C. Kiivka ochlazovani (modra) vykazuje rozdéleni mensiho piku se
zaCatkem krystalizace na 729°C (likvidus) a masivni objem materialu krystalizuje pod velkym
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pikem s maximem na 695°C. Zde muzeme usuzovat ze prvni pik odpovidd primarnim
krystaliim tuhého roztoku a hlavni pik odpovidé tuhnuti eutektika, toto tvrzeni je podlozené i
strukturou vybrusu (viz. obrazek 3.4). Z porovnani pikil vypliva ze se jednd o pajku blizkou
eutektickému slozeni.

Electron Image 7

Map Data6

Obrdzek 3.4 zndzornuji vybrus pdjky SAF se zamérenim na strukturu pdjky samotné. Vzorek Px57.

Ag L series Cu K series Zn K series
™ 25pm '  25pm ™ 25um !
Obradzek 3.5 Obradzek 3.6 Obrazek 3.7

Pokud se zaméiime na télo pajky (hlavni objem) vidime Ze se zde nachazi 3 prvky jedna se o
sttibro, meéd’ a zinek, coz odpovida chemickému slozeni pajky. Pokud se podivame na obrazek
3.6 a obrazek 3.7 ze primarni krystaly jsou tuhy roztok na bazi médi se zvySenym obsahem
zinku. Matrice je pravdépodobné tvorena eutektikem.

3.2.2 Pgjeni pomoci neaktivni pajky SAF

Na vzorku Px56 je mozné vidét diisledek Spatné smacivosti neaktivni pajky. Demonstrativné
pouzita béznd SAF bez aktivniho prvku ¢i jiné podpory vytvoieni spoje (napf. tavidla), z
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obrazku 3.8 je ziejmé ze doslo k roztaveni pajky, avSak jakakoliv reakce s keramikou chybi
(viz. Obrézek 3.9).

Obrdzek 3.8 zobrazujici pdjku po pdjeni. Vzorek Px56 Obrdzek 3.9 zobrazuji pdjenou plochu keramiky. Vzorek
Px56.

Ptidanim tavidla (vzorek Px58) se pfi tomto procesu téméf nic nezmeénilo. Jako tavidlo byl
pouzit Borax, jehoz funkce byla odstrafiovani oxidii z povrchu kovu a zajisténi kontaktu mezi
¢istym kovem a keramikou. Jedinym vysledkem vSak bylo z¢ernani keramiky v misté kontaktu
s pajkou (viz. obrazek 3.11).

Obrdzek 3.10 zobrazujici pdjku po pdjeni. Vzorek Px58. Obrdzek 3.11 zobrazuji pdjenou plochu keramiky. Vzorek Px58

Pti pouziti neaktivni pajky SAF na povrch pokoveny chromem (vzorek Px55) doslo ke spojeni

keramik, jak vidime na obrdzku 3.12, nicmén¢ pevnost byla jen o stupen vyssi nez pevnost
manipulacni. Je potieba mit na paméti pribéh pajeni zplisobeny vadou pece (viz obrazek 3.2).
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10.1 mm 2000 kY ignal A= SE2
600 X 1908 ym  Pixel Size = 186.3 nm ESB Grid i

Obrdzek 3.12 zobrazujici spoj pokovenych keramik na vzorku Px55.

Jak je z obrazku 3.12 zjevné krom¢& margialni trhliny uprostied je mnozstvi malych trhlin na
rozhrani pajka-pokoveni. Toto zapfi€inilo odtrhnuti pajky od keramického substratu po foceni
a rozpad vzorku. Detail trhlin je moZzné vidét na obrazku 3.13.

20.00 kv

Obrdzek 3.13 zobrazujici nedokonaly vznik reakcni vrstvy mezi pokovenim a pdjkou. Vzorek Px55.
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Pti pouziti neaktivni pajky SAF na povrch pokoveny chromem s pfidavkem tavidla (borax),
nam vznikl strukturné zajimavy spoj, ktery nam zaroven znaci pouzitelnost boraxu pii tomto
procesu (viz zavér/diskuze) Vzorek Px57 mizeme vidét na obrazku 3.14

100 mm 20.00 kv
130K X

Obradzek 3.14 zobrazujici oba protilehlé substrdty spojené keramikou. Vzorek Px57.

Electron Image 10

Spectrum 6
i

)
10pm

Obrdzek 3.15 zobrazujici rozsdhlou vrstvu oxidd. Vzorek Px57




FSI-UMVI Jakub Poloprudsky

B spectrum 7

Obrdzek 3.16 Spectrum 7 zobrazujici chem. sloZeni vrstvy. Vzorek Px57.

Na okrajich je vrstva oxidl, vytvotena diky tavidlu, kterd ziejmé pomohla k vytvoteni tohoto
spoje. Rozlozeni této vrstvy vSak neni po okrajich vzorku konstantni, jak vidime na obrazku
3.15, kde je také zndzornéno misto chemické analyzy zndzornéné na obrazku 3.16.

3.3 Komerc¢ni pgjka Incusil ABA

3.3.1 Analyza pajky Incusil ABA

Nyni zaméfime pozornost na zastupce aktivni pajky, Incusil ABA jejiz chemické lozeni je
v tabulce 3.4.

Tabulka 3.4 zobrazujici chemické sloZeni Incusilu

Ag Cu In Ti
59,0 27,25 12,5 1,25
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Obrdzek 3.17 zobrazujici popsané kalorimetrické krivky ohrevu a chladnuti pdjky Incusil ABA.

Pti ohfevu (viz. obrazek 3.17) je na kiivce (Cervend) pozorovatelny maly pik s maximem na
teploté 490°C, ziejmé se jedna o rozpusténi sekundarni faze. Podobny pik zacina i na teploté
600°C, tento voln¢ prechéazi v margialni pik ktery dosahuje maxima pfi teploté 725°C zde se
jedna ziejmé o roztaveni eutektika, z velikosti tohoto piku Ize urcit Ze se pohybujeme blizko
eutektického bodu. Nasleduje maly podlouhly pik coz naznacuje rozpousténi primarnich
procest. Proces kon¢i pii 780°C.

Electron Image 23

f 100pm 1

Obrdzek 3.18 zobrazujici strukturu aktivni komerecni pdjky Incusil ABA. Vzorek Px53.

39



FSI-UMVI Jakub Poloprudsky

EDS Layered Image 11

Map Data 11

100pm

Obrdzek 3.19 Mapa chemického sloZeni vzorku Px53 se zamérenim na télo pdjky.

Ag L series In L series

. 100um ' f 100um :
Obrdzek 3.20 Obrdzek 3.21
Cu K series Ti K series

100pm 100pm
Obrdzek 3.22 Obrdzek 3.23
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Pokud nase poznatky z termické analyzy porovname se strukturou vybrusu, z obrazku 3.20 a
obrazku 3.21 vidime ze, ve struktufe dominuje eutektikum se zvySenym obsahem india.
Primérni krystaly vznikaji na bazi médi (obrazek 3.22). Déle je mozné na obrazku 3.19 vidét
vyskyt titanu ve formé precipitati. Je zieyjmé, ze titan se ve velkém mnozstvi hromadi na
rozhrani keramiky a pajky.

3.3.2 P4jeni pomoci aktivni pajky Incusil ABA

Casti. Zde se projevi princip nesmacivosti ¢i smacivosti a vrstvy aktivniho pajeni. Pfi pouziti
aktivni pajky Incusil ABA vznikl spoj jiz pii pouZiti pajky samotné, jak vidime na vzorku
Px53 (viz. obrazek 3.24). Pohled elektronovym mikroskopem vidime na obrazku 3.25.

Obrdzek 3.24 aktivni pdjka a keramika bez jakéhokoliv pridaného materidlu. Vzorek Px53.
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12.86 mm 20.00 kv Signal A= AsB
400 X Width = 266.2 pm  Pixel Size=2795 nm ESB Gridis= 0V PX 53 remake_02.tif

Obrdzek 3.25 blizsi pohled na spoj realizovany Incusilem ABA pomoci elektronového mikroskopu. Vzorek Px53.
Pti zaméfeni se bliZze na reak¢ni vrstvu (obrazek 3.26) mizeme vidéEt, Ze vrstva je celistva

bez prasklin. Dale mizeme pozorovat malé ¢astice. Dle rozlozeni prvkili ve vzorku zjisténé
pomoci metody EDS (obrazek 3.27 a obrazek 3.28) mizeme usoudit, Ze se jedna o precipitaty
titanu

9.9 mm 2 Image Pixel Size = 22. ESB Grid= 0V
500 KX SE2 Width = 22.87 pm

Obrdzek 3.26 detail vzorek Px53 s vyznacenim tloustky reakcni vrstvy.
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EDS Layered Image 11

Map Data 11

ol s Gl o

! 100um L

Obrdzek 3.27 zobrazujici rozloZeni prvki na spoji Px53.

Ti K series

' 100pum '

Obrdzek 3.28 zobrazujici zvyseni koncentrace titanu na rozhrani keramika pdjka. Vzorek Px53.
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Pii pouziti aktivni pajky Incusil ABA na keramiku pokovenou vrstvou chromu miizeme vidét
promiseni vrstvy titanu koncentrovaného na okraji pajky a chromu coz vedlo k rozpadu souvislé
chromové vrstvy viz. obrazek 3.29 a lépe na detailu (obrazek 3.30). Po prozkouméani
chemického slozeni utvaru (viz. obrazek 3.31) jsme zjistili metodou EDS chemické slozeni
utvaru zobrazené na obrazku 3.32.

11.3 mm 20.00 KV
100K X

Obrdzek 3.29 zobrazujici reakci vrstvy chromu s aktivni pdjkou. Vzorek Px54.

Obrdzek 3.30 detail zobrazujici utvary vzniklé na rozhrani aktivni pdjka-pokoveni. Vzorek Px54
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Electron Image 19

Spectrum 26

SpECim2s)

10pm

Obrdzek 3.31 zobrazujici misto zjiStovaného chemického sloZeni (spektrum 25). Vzorek Px54.

M Spectrum 25

Obrdzek 3.32 zobrazujici rozloZeni prvki v oblasti 25 (viz. Obrdzek 3.31).

Zde je vidét Ze Gtvar je téméf vyhradng slozen z chromu. Uginky, jaké toto ma na pevnost a
vlastnosti spoje stale nejsou zdokumentovany.
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3.4 Tahova zkouska pro pajené spoje.

Vzhledem k odstavci pojednavajicim o hodnoceni pevnosti pajenych spojti typu keramika kov
jiz vime, ze je t€zké v této oblasti najit zkousku, kterd by poskytovala hodnoty srovnatelné

napfi¢ vzorky.

Z daného odstavce dale vime, ze tahova zkouSka se neprovadi z diivodi slozitého
usporadani keramiky do tvaru vhodného pro tahovou zkouSku. Dal§im a zdsadnéjSim
problémem je tendence keramiky prasknout diiv nez spoj. Ze zkousky ohybem je ovSem ziejmé
ze ¢im mensi plocha keramiky je pod napétim tim mensi je Sance ze dojde k lomu (viz rozdil
hodnot mezi trojbodovym a ¢tyfbodovym ohybem). Z téchto faktli vychdzi metoda, kterou je

mozn¢ vidét na schématu (obrazku 3.33)
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Obrdzek 3.33 ndcrt zobrazujici tahem princip upravené zkousky.
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Z nacrtu je zjevné ze se jedna o jednoduchou modifikaci bézné tahové zkousky.

Jedna se o oboustranné pripojeni dvou pajenych keramickych desticek pomoci lepeného
spoje k ocelovym cepiim. Tvar ocelovych cepil je jiz snadné navrhnout piesné pro potieby
trhaciho stroje.

Pokud bude rozmér C (viz. obrazek 3.33) dostatecn¢ maly snizi se tim Sance, ze
k prasklin€ dojde v keramice neovlivnéné spojem.

OvSem nyni nam vznika novy nejslabsi ¢len a tim je polymerni spoj. Je potieba aby tento spoj
mél vydrz srovnatelnou se spojem pajenym. Pokud se tak nestane naméfena hodnota bude
odpovidat spoji lepenému.

Testovali jsme dvé bézna epoxidova lepidla, jedno lepidlo chemicky aktivované a jedno lepidlo
ve formé folie urcené piimo na spoje keramika kov. Vysledky jsou zaneseny do tabulky 3.5 a
graficky zobrazeny v obrazku 3.34.

Tabulka 3.5 vypisujici vysledky testt lepidel do=24,95mm.

Cislo vzorku Typ vzorku Fm Rm

N MPa
1 folie kov-keramika 7088,6 14,5
2 folie kov-keramika 12878,8 26,3
3 folie kov-keramika 13818,3 28,3
4 folie kov-keramika 14192,2 29,0
5 folie kov-keramika 9804,9 20,1
6 epoxid 1 kov-keramika 1590,5 3,3
7 epoxid 1 kov-keramika 3952,6 8,1
8 epoxid 1 kov-keramika 3991,6 8,2
9 epoxid 1 kov-keramika 897,9 1,8
10 Bison kov-kov 14660,4 30,0
11 Bison kov-keramika 10089,2 20,6
12 Bison kov-keramika 11507,4 23,5
13 Bison kov-keramika 12233,5 25,0
14 CEYS, kov-kov 14962,1 30,6
15 CEYS, kov-kov 17151,4 35,1
16 CEYS, kov-kov 17567,4 35,9
17 CEYS, kov-keramika 10158,6 20,8
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Obrdzek 3.34 zobrazujici vysledky test( lepidel (viz.tabulka 3.5).

Na zakladé téchto vysledkl jsme se rozhodli pouzit epoxidové lepidlo Ceys.

3.5 Vysledky tahové zkousky

Po provedeni tahové zkousky jsme dostali jednoznacné vysledky pro spoj SAF-chrom ale
vysledky pro dalsi spoje jsou diskutovatelné. Sily pottebné k pfetrzeni vzorkii vidime v tabulce
3.6, kde Fn, je sila potfebnd k pretrzeni vzorku a Lo je plivodni délka vzorku pred zacatkem
zkousky. Grafické znazornéni vysledktli pak vidime na obrazku 3.35.

Tabulka 3.6 zobrazujici vysledky tahovych zkousek pdjenych spoju.

Poradi Cislo Popis vzorku Lo(mm) Fm(N)
vzorku

1 Px91 Chrom+SAF 25,1 6649,0
2 Px92 Chrom+SAF 25,1 7786,3
3 Px96 Incusil ABA 25,0 3318,0
4 Px97 Incusil ABA 25,1 3039,4
5 Px98 Incusil ABA+Chrom 25,0 2815,5
6 Px94 Incusil ABA+Chrom 25,1 2460,9
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Obradzek 3.35 zobrazujici pribéh tahové zkousky. Zavislost Sily a prodlouZeni (poradi viz. Tabulka 3.6).

U vzork, kde byla pajena SAF na pokoveny povrch miZzeme urc¢it maximalni napéti jednoduse
a efektivné jelikoz k lomu doslo v pajce a obsah lomové plochy je jednoznacné Citelny. Lomové
plochy pro spoje SAF s pokovenou keramikou vzorky vidime na obrazcich 3.36 a 3.37

‘ DA S L 2 mm
') "‘l L

Obrdzek 3.36 zobrazujici lomovou plochu vzorku Px91. S aproximované 210mm2.
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Obrdzek 3.37 zobrazujici lomovou plochu vzorku Px92. S aproximované 210mm2.

. . oy “r Yo F [ Cr oy T
Po aproximaci S miizeme spocitat napéti dle o = 5 Poté je napéti prenesené pajkou ve vzorku

Opx91=31,66 Mpa a gp,q,=237Mpa. Mlizeme tedy poznamenat pevnost tohoto spoje minimalné
30Mpa.

U spojt, kde byl pouzit Incusil doslo k vylomeni keramiky. Toto znemoziuje urcit maximalni
napéti pajky. Spoj Px 96 mtizeme vidét na obrazcich 3.38 a 3.39, spoj Px 97 na obrazcich 3.40
a3.4l.

A

Obrazek 3.38 vytrzena keramika. Vzorek Px96 Obrazek 3.39 keramika prichycena k béjce. Vzorek Px96.
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Obrdzek 3.40 vytrZend keramika. Vzorek Px97 Obrdzek 3.41 keramika prichycend k pdjce. Vzorek Px97.
U spoje mezi pajkou Incusil a pokovenou keramikou doslo ke stejnému u obou dvou vzorkd.

Lomové plochy spoji mezi Incusilem ABA a pokovenou keramikou vidime na vzorku Px98
(obrazek3.42, obrazek 3.43) a na vzorku Px94 (obrdzek 3.44 a obrazek3.45). ProC k jevu
vytrzeni keramiky doslo je véci diskuze.

Obrdzek 3.44 vytrZzend keramika. Vzorek Px94. Obradzek 3.45 keramika prichycend k pdjce. Vzorek Px94.
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4 Diskuze

Béhem této bakalatské prace jsme hodnotili strukturu spoji pomoci dvou pajek v zavislosti na
pritomnosti chromu a tavidla. Dale jsme hodnotili strukturu reakénich vrstev vzniklych na
rozhrani kov-keramika.

Jednim ze zajimavych vysledkl byla schopnost chromu vytvofit aktivni spoj. Tento spoj sice
nebyl vzhledem k poruSe pece dostatecné pevny. To nam vSak ukazalo potencidl tavidla ve
starSich pecich s nedokonalou inertni atmosférou, kde, jak se ukdzalo tavidlo odstrafiovanim
oxidl z povrchu pajky urychluje vznik reakéni vrstvy. Jak miizeme vidét na obrazcich 4.1 a 4.2
Pec bohuzel neumoziovala ptesné vyhodnoceni atmosféry, aby bylo mozné zjistit, do jaké
Cistoty atmosféry se vyplati tavidlo pfidavat. Nicméné urceni Cistoty pro pouziti bez tavidla by
mohl byt ndmét na dalsi praci.

14 Feb 0
PeT_t0.01

Obrdzek 4.1 rozhrani SAF/chrom a pouZiti tavidla. Vzorek Px57. Obrdzek 4.2 rozhrani Saf/chrom bez tavidla. Vzorek Px58

Druhym zjisténym faktem byla reakce dvou aktivnich prvka titanu a chromu, ktery vyustil
v pfesun znacné ¢asti chromu smérem do pajky, jak je mozné vidét na obrazku 4.3. Vliv
téchto tvart na vlastnosti pajky je predmétem dalSiho studia, v€etné principu jejich vzniku.

1pm n 2000 KV xel S ESB Grid= 0V
— 400K X AsB Width = 28.58 pm
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Obrdzek 4.3 chromové utvary v aktivni pdjce. Vzorek Px54.

Cast, kterd ovSem predstavovala v této praci nejvétsi vyzvu bylo navrhnuti upravy tahové
zkousky, které by pfinaSelo snadno pieveditelné pevnosti pajenych spojii s minimalnim
ohledem na geometrii. Po snizeni tloustky keramické desticky na dostateCnou troven, ¢imz
minimalizujeme Sanci, Ze k lomu dojde v keramickém substratu neovlivnéném spojem.

Do zkouSky ovSem vnaSime dva lepené spoje a tyto musi dosahovat vyrazné vyssich
pevnosti, nez spoj kontrolovany. Jak se ukézalo, to je pro lepeny spoj dosti naro¢ny ukol.
V prospéch ndm ovSem hraje fakt, ze napéti kvadraticky klesa pti zveétSovani praméru spoje.
Tedy pokud spravné navrhneme pomér velikosti priméri A a B (viz obrazek 4.4) je mozné se
dostat do situace kdy pfi vétsin€ zkousek dojde k odtrzeni pajeného spoje.
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Obrazek 4.4 zaznamendvajici pruméry A a B

Reseni pomoci poméru A a B je teoreticky ovsem mozné jen pro malé pajené spoje dle
konstrukéniho feseni stroje pro zkouSku tahem.

Dalsi navrh proto pocita s nahrazenim lepenych spojii jinym typem spoji. Mechanickeé
spoje z uvah vypadavaji, jelikoz velka ¢ast t€chto spojlii by vnesla fatalni napéti ¢i konstrukcni
vrub do keramické desticky.

Pouzitim 3 pajenych spojil zajistime jednoduchou a jemnou korekci primért ktery spoj
praskne jako prvni. OvSem tento piistup by byl zfejmeé nevhodny z ekonomického hlediska.
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Moznym problémem by také mohla byt vyroba ¢epti z oceli, kterd by bez vyraznych tepelnych
deformaci snesla ohfev do opblasti okolo 1000°C.

Vzhledem k rovnému celu ¢epti 1 desti¢ek by piichazelo v tivahu 1 nahradit adhezivni
spoje nékterymi spoji pfimymi. Zejména pak spojem pomoci tfeni ¢i spojem vytvorenym
metodou tavného svafovani. Opét i zde vyvstava problém vnesenych vyraznych vnitinich pnuti
do spoje.

Z vysledki pokusné zkousky jsme ur€ili pevnost pajky SAF s kovovym povlakem na
30 MPa ovSem je zapotiebi vytvofit statisticky reprezentativni pocet vzorkli pro potvrzeni této
hodnoty.

U pajky Incusil doslo ve vSech piipadech k vylomeni ¢asti keramické desticky. Pro tento
divod nemtizeme urcit maximalni tnosnost pajky, ovSem je mozné z plochy pajky urcit jaké
napéti v testu prenasela. Jedna se o hodnoty na trovni 30 MPa U vzorkl Px96 a Px97 je tvar
pajky znateln¢ viditelny. U vzorki Px58 a P94 vytrhnuta keramika zakryva velkou ¢ast pajky
studii. Prvni teorie pocita se s pevnosti pajky v tahu zasadné vétsi, nez je pevnost keramiky a
druha teorie pocita s trhlinami vzniklymi pfi procesu pajeni. OvSem nez se tento efekt podati
odstranit je tato zkousSka pro pajené spoje mezi kovem a keramikou nevhodna.

5 Zavér:
V praci bylo pojednavano o moznych metodach vzniku spoje mezi keramikou a spojem.

Déle byla studovana struktura kovo-keramickych vybrusti, zde byl znazornén vysledek
nesmacivosti keramiky probirané v teoretické Casti. U nésledujicich vybrust jsme pozorovali
vznik aktivni vrstvy s pfidanim klasického aktivniho prvku a aktivniho prvku méné
pouzivaného. Pozorovali jsme reakci dvou aktivnich prvka a potvrdili vliv tavidla na rychlost
vzniku reakéni vrstvy v nedokonale Cisté inertni atmosféfe. Povazuji za vhodné prozkoumat
procento necistot v inertni atmosféie pii pouziti tavidla s ohledem na mozné ekonomické
vyhody z ohledu doby potiebné pro vznik spoje a ohledu na podniky s nizsi tfidou zatizeni.

Pfi nadvrhu mechanické zkouSky jsme narazili na vyrazny problém v rozdilu pevnosti
adhesivnich a pajenych spoji a navrhli dva typy feseni.

-Navrhnout spravny pomér plochy lepeného a pajeného spoje.
-Pouziti jedné z primych metod spojii.

Druhd moznost si zaslouZzi bliz8i prozkoumdni v dalSich pracich i s ohledem na ekonomické
hledisko.

Problém pomérti pevnosti adhesivniho a pajeného spoje byl vyfeSen spravnym néavrhem
velikosti pdjeného spoje. U jedné sady vzorkt dopadla zkouska uspésné. U vzork s pajkou
Incusil vSak doslo k vytrzeni keramiky coz zkousku tahem pro kovo-keramické posouvé zpét
do experimentalni faze.
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