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ABSTRAKT

Tato prace se zabyva problematikou defektii v keramickych strukturach a pouzdrech,
jejich detekci a naslednou optimalizaci vyrobniho procesu, aby doslo k eliminaci téchto
vad. Prvni kapitola shrnuje keramické materidly v elektrotechnice a zabyva se kon-
krétné Al,Osa materidlem GRANALOX 9620 F a optimalizaci jeho vyrobniho procesu.
Druha kapitola pojednava o pripravée keramického prasku a jeho néasledném zpraco-
vani. Treti kapitola se zabyva detekci defekti v takto vzniklych keramickych pouz-
drech, testovanim jejich elektrickych, teplotnich a mechanickych vlastnosti. V dalsi
kapitole se vénuji mému pracovnimu postupu, ktery jsem pouzil pti vyrobé pouzder,

samotnému zpusobu vyroby a otestovani pouzder véetné porovnani jejich vlastnosti.

KLICOVA SLOVA

Pouzdro, oxidova keramika, ¢ip, pouzdreni, integrovany obvod, oxid hlinity

ABSTRACT

This work deals with the problems of defects in ceramics structures and packages,
their detection and subsequent optimization of the manufacturing process in order to
eliminate these defects. The first chapter summarizes ceramic materials in electrical
engineering and deals specifically with Al,O3; and material GRANNALOX 9620 F and
optimization of its production profile. The second chapter deals with preparation of
the ceramic powder and its subsequent processing. The third chapter deals with de-
tection of defects in the thus formed ceramic packages, testing their electrical, thermal
and mechanical makings. In the next chapter I deal with my workflow, which I used
in the production of packages, the way of production and testing of packages, including

comparison of their makings.

KEYWORD

Package, oxide ceramics, chip, packaging, integrated circuit, aluminum oxide



CHYTA, F. Optimalizace technologie a detekce defektii keramickych struktur. Brno:
Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta elektrotechniky a komunikac¢nich technologii.
Ustav mikroelektroniky, 2018. 55 s., 5 s. piiloh. Bakalafsk4 prace. Vedouci préce: Ing.
Josef Skéacel



Podékovani

Rad bych podékoval vedoucimu bakalarské prace panu Ing. Josefu Skacelovi, za od-

borné vedeni, konzultace, trpélivost a podnétné navrhy k praci.

VBrné dne ....ccooooeeeieees e,
(podpis autora)



PROHLASENI

Prohlasuji, ze svoji bakalaiskou praci na téma Optimalizace technologie a detekce defektt
keramickych struktur jsem vypracoval samostatné pod vedenim vedouciho semestralniho
projektu a s pouzitim odborné literatury a dalSich informacnich zdroji, které jsou vSechny

citovany v praci a uvedeny v seznamu literatury na konci prace.

Jako autor uvedené bakalaiské prace dale prohlasuji, Ze v souvislosti s vytvorenim této ba-
kalafské prace jsem neporusil autorska prava tietich osob, zejména jsem nezasahl nedovole-
nym zpasobem do cizich autorskych prav osobnostnich a/nebo majetkovych a jsem si pln¢
védom nasledkt poruseni ustanoveni § 11 a nasledujiciho zakona ¢. 121/2000 Sb., o pravu
autorském, o pravech souvisejicich s pravem autorskym a o zméné nékterych zdkonl (au-
torsky zakon), ve znéni pozdé&jsich predpisi, véetné moznych trestnépravnich disledki vy-

plyvajicich z ustanoveni ¢asti druhé, hlavy VI. dil 4 Trestniho zakoniku ¢. 40/2009 Sb.

VBMEANE c.ccvvviicieeeeeeeeees
(podpis autora)



OBSAH

SEZNAM OBRAZIKU ..ottt ettt e ettt ee et eten e e s eeeeens 7
UV O D et e et ettt e e e e e e e et e e e e e e ea e aaaaaareenn 9
1 MATERIALY V ELEKTROTECHNICE .....oooovoeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 10
1.1 ROZDELENT KERAMIKY «..eeeeeeeeeeee e, 10
1.2 KORUNDOVA KERAMIKA NA BAZI ALoO5.ciiiiiiiiiiiieeeeee e 11
1.2.1 Granalox 0020 T oouiiiie ittt ettt et e e et e e e e et e reeee e seseetaseeessaeeeees 11

2 TECHNOLOGIE PRIPRAVY oo, 13
2.1 PRIPRAVA KERAMICKEHO PRASKU ...iiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 13
2.2 PROCESY LISOVANT it 14
2.2.1 JEANIOOSE TISOVAIL 1. eeeeet e ettt ettt e e e e et eeeeeeeaeeeeeeareseennaseeeennaaeeees 14

2.2.2 TZOSEATICKE TISOVANT vevvt ettt et e e e et e e e e e e e e e ereeearenneeerennnn 15

2.2.3 MEtOAA VSTTTKOVAIT ©uiivteeiee ettt e et e e e e e eee e e eere et eeessesenasesnsssenaserensernarees 16

2.2.4  Metoda VYtIaCOVANT.....cciiiiiiiii i 17

2.2.5  OdIEVANT I eiiiiiiiiiiie e s 17

2.2.6 (@76 11y Y 7= 1§ OSSPSR 18

2.3 SINTROVANT KERAMIKY ..eeeeeeeeeeeee et 18

3 DETEKCE DEFEKTU....oooootoeeeeeeeeeeeeeeeee et ees et ees et s seae e e e e eeneens 19
3.1 MECHANICKE TESTOVANT 1ottt 19
3.1.1 | R eA7 010 1) TR TRTUPRR 19

3.1.2 T T OST vttt ettt ettt et ee et et e e et e e e e e e et e e e e ee et reseereee e e et res e eeenserenasannnsernarees 21

3.1.3 Odolnost proti prasklinami..........ccccveeiiieiiiee e 23

3.1.4  VYSOKE PIIULT c.eiiiiiiieiie e 23

3.1.5 UNAVA TNALETIAIL 1ot 24

3.2 TEPLOTNI TESTOVANT 1tttt ittt ettt e e e aeeeaes 25
3.2.1  Teplotni TOZEAZNO0SE .eocveiiiiiiie i 25

3.2.2 Tepelnd VOAIVOSE .oviivieiiiiciiie e 27

3.2.3  Tepelnd KaPACTEA ..ovviiieiiieiecc s 29

3.3 NEDESTRUKTIVNI TESTY .eeteeeeeee ettt 30
3.3.1  UIETasonOGratie.......ceiiieiiieiie et 30

3.3.2  RAdiOGrafie ...cocii i 31

3.4 TESTOVANI ELEKTRICKYCH VLASTNOSTI cteteeiiiiiiieeeeeeeeeeeeeee e 34
3.4.1  Elektricka odolnost pri zvySenych teplotach........cccovviiiiiiiiiiininnnnn, 34

4  OPTIMALIZACE VYROBY A TESTOVANI POUZDER......ccccovveveeinn. 35



4.1 LISOVANIT POUZDER . ..ce ettt ettt e e e e e e e e et e e e e e e e e e eeeeeeeeeeesanenaeeeeeens 35

4.2 NAVRH NOVE FORMY tutiiiiiitiitestesiesiessiaseesee e stestestessessessassessesssessessessessessessessens 38
4.2.1  PoPiS fUNKCE ..ccvii i 39

4.3 SINTROVANI POUZDER ..cutitirtiitististisiestiasieeessesiestesbesiesbessessesseesessessessessessessessens 40
4.4  MECHANICKE TESTOVANT ..iiiiiiiieiieit sttt st sneesae e 41
4.4.1  Vysledky MeETENT .....cooiiiiiiiiiiiire e 42

4.4.2  Porovnani se substratem Kupovanym .........cccccveiiiiiniiiinniienieeiee 43

4.5  ELEKTRICKE TESTOVANI ...iiiiiitiieiieiesieseesie e sie et sie e sneesseensesneesseeneens 45
4.5.1  Priprava vzorkill na MeETeNT......cccciiviiiieiiieiiie e ssiee e ssiee e see e ssee e 47

4.5.2  VysledKy METENT ....uviiiiiiiiiieiiiie et 48
ZAVER ..o 49
SEZNAM POUZITE LITERATURY ...ootoeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 50
SEZNAM TABULEK .....ocooiiitiiiieeee ettt bbb 53

A)  PRILOHY oo 54



SEZNAM OBRAZKU

obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.
obr.

obr.

1.1: Vlastnosti materidlu Granalox 9620 F [3] ....cccooooiiiiiiiiiiici 12
1.2: Teplotni profil dany vyrobCem. . .ciiiiiiiieiiciiiecie e 12
2.1: Jednoosé HSOVANT [B] ..o, 14
2.2: Tz0statické HSOVANT [5] ..vvviveieiiriieieiicrsece e 15
2.3: VstTikovani do formy [5]....cccoiiiiiiiiicicc e, 16
2.4: Metoda vytlacovANT [B]. e 17
2.5: SINETOVANT [B] ot 18
3.1: Ukézka pristroju pro test ruznych mech. vlastnosti [6] ......ccccovveennn 19
3.2: Metody testovani ohybu [B].....cccoviiiciiiiie s 21
3.3: Graf zavislosti tvrdosti na pusobici sile pro dvé ruzné metody [6]......21
3.4: Vickersova metoda [T] ... 22
3.5: Knoopova metoda [7] ... 22
3.6: Metoda Hopkinsonovy mérné délené tyce [8].....couvevrrniiiinnnnrccinns 24
3.7 DIAtOMET [9] oeeiiiieieeee s 26
3.8: Princip fungovéni Hot Plate techniky [10] ..cccoooiiviniiiiiiiiineic 27
3.9: Princip metody laserového zableskin [6] ......cccoovovriieciiiiiiiciirnecees 28
3.10: Rentgen XD7600NT Ruby FP [11] oo 32
3.11: Fotka vzorku z rent@ent C.1.....ocooviiiiiiiiiiiiiic e 33
3.12: Fotka vzorku z rent@entt €.2......ccocoeiiiiiiiiiiiiiesieee e 33
4.1 ROZIOZENA fOTTNA......ueiiiiiiiiiiiiee s 35
4.2 Slozena forma pripravena na naplnéni ..., 36
4.3 NapInéna forman......cccoiiiioiiiie e 36
4.4 Vaha s naplnénou formou.......cocceiviiiiiiiiiiiciiec e 37
4.5 Zdeformovana pOUZATA.........ceiiiiiiiiie e 38
4.6 NOVA fOITNA ...vviiiiiiiiiiiic s 39
4.7 Pec ST-1TO0MX [18]..rciiiiiririeieieiienisieee s 40


https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371496
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371497
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371498
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371499
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371500
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371501
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371502
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371503
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371504
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371505
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371506
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371507
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371508
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371509
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371510
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371511
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371512
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371513
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371514

obr.

obr.

obr.

obr.

obr.

obr.

obr.

obr.

4.8 Optimalizovany Profil........... e 41

4.9 Shimadzu AGS-X [17] ccoiririieiiiiiieeerse s 42
4.10 Ttibodova metoda ohybur [19] ... 44
4.11 Keithley 6487 [22] c.voveiiiiicieirieisee et 45
4.12 Sondy a Faradayova KIec.......ccoiiiiiiiiiiiie e 46
4.13 Interlock Konektor [21] ... 46
4.14 Pripravek na vytvoreni elektrod ........ccccooiiiiiiiiiiiiii e 47
4.15 Elektrodovy SYSEEM ....viiiiiiiiiiie e 47


https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371515
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371516
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371517
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371518
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371519
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371520
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371521
https://d.docs.live.net/f79347e847a52dea/baka/opravená.docx#_Toc515371522

UVvOD

Keramika se pouzivala jiz v minulosti na vyrobu nadob a jinych predméti. V soucas-
nosti ji spiSe pouzivame v elektronice a elektrotechnice z divodu jejich skvélych izo-
la¢nich vlastnosti, pevnosti, tvrdosti, chemické stalosti apod. Pouziva se na vyrobu
keramickych pouzder a substrati na které vytvarime dalsi struktury hybridnich inte-

grovanych obvodii.

Na vyrobu téchto keramickych pouzder a struktur se pouzivaji keramické prasky
nebo “brecky”, které se dale zpracovavaji lisovanim a jinymi metodami, pomoci kte-
rych se neforemné keramické hmoté da pozadovany tvar. Tak to vzniklé vyrobky tzv.
“green body“ se dale vypaluji (sintruji), aby keramika dosahla pozadované pevnosti,

tvrdosti a dalsich vlastnosti nezbytnych pro vyuziti.

Pred nasazenim pouzder a substrati je vsak dilezité otestovat jejich vlastnosti.
Zda byl zvolen dostatecny tlak pri lisovani, poptripadé vhodné doba a teplota vypalu.
Mezi testované vlastnosti se radi pevnost, tvrdost, pnuti, odolnost proti prasklinam a
unava materialu. Dale se testuji teplotni vlastnosti jako je teplotni vodivost a kapa-
cita, kvili dostatecnému odvodu tepla z obvodi umisténych v pouzdie nebo na sub-
stratu. Teplotni roztaznost se testuje abychom zjistili chovani pouzder i substrat pri

zahrivani obvodu.

V praktické ¢asti autor porovnava vlastnosti keramickych vzorkt vypélenych podle
teplotniho profilu vyrobce a vlastniho optimalizovaného profilu. Otestovany byly me-
chanické a elektrické vlastnosti téchto vzorku a bylo provedeno srovnani téchto profila

a jejich vhodnost pro jednotlivé aplikace.



1 Materialy v elektrotechnice

V elektrotechnice se pouziva velké mnozstvi keramickych materidlii a tvori nedilnou
soucast tohoto odvétvi. Rizné keramické hmoty se vyuzivaji pro vyrobu kondenza-
tort. Korundové substraty a vicevrstva pouzdra pro vytvareni a pouzdreni integrova-
nych obvodi. Piezokeramické hmoty na bazi PbO, ZrO., TiO,, jejichz primého piezo-
elektrického jevu vyuzivaji ménice mechanické energie na elektrickou (napft. v defek-
toskopech). Na nepfimém piezoelektrickém jevu jsou zaloZeny vykonové ménice. Té-
liska z nizkoalkalické keramiky s presné brousenym a vysoce jakostnim povrchem, ur-
¢end pro vyrobu miniaturnich odport s kovovou vrstvou, které jsou urceny pro zpra-
covani na automatizovanych vyrobnich linkach. Tato technologie nahradila rozmérné
odpory s uhlikovou vrstvou. Dale piezoelektrické lesténé krystalové jednotky pro kmi-
tocty az do 160MHz i vyse. Je mnoho dalsich prikladi keramickych materiala a jejich

pouziti v elektrotechnice. [1]

1.1 Rozdéleni keramiky

Obecné lze keramiku rozdélit na keramiku:

1. Konstrukéni
e izolanty, dielektrika

2. Funk¢ni
e kondenzatorova keramika
e piezoelektricka keramika
e pyroelektrickd keramika
e optoelektricka keramika
o feroelektricka keramika
o feritova keramika
e polovodiva keramika
e iontova keramika

e supravodiva keramika
Keramiku Ize déle rozdélovat podle chemického slozeni na:

1. Oxidova keramika
e Al203, SiO2, ZrO2, MgO, Fe203, BeO, CaO, TiO2, SnO2, ThO2,
PuO2, UO2, oxidy vzacnych zemin
10



2. Neoxidova keramika
e karbidy (SiC, B4C, TiC, ZrC, Mo2C, VC, WC, ThC, HfC, NbC)
e nitridy (BN, Si3N4, TiN, ZrM, TaN, UN, ThN, SiAION)
e boridy (Ti2B, ZrB2, TaB2, HfB2, ThB2)
e silicidy (MoSi2, ZrSi, ZrSi2, Ti5Si3, TaSi2, TiSi2)
3. Titanicita keramika
e BaTiO3, SrTiO3, CaTiO3
4. Sulfidova keramika
e BaS, CeS, US, ThS, CdS, ZnS
5. Kovokeramika-cermenty
o Al203, ZrO2, MgO, BeO, ThO2, Y203 + W, V, Mo, Ta, Ti, Zr, Si, Cr,
Co, Ni, Nb

Dalsi rozdéleni lze provadét napriklad podle pouziti, mechanickych funkci, termickych

funkci apod.

1.2 Korundova keramika na bazi AloOs

V oblasti technické keramiky prevazuji vyrobky z oxidové keramiky. Oxid hlinity
terialem. Je pouzivan v mnoha aplikacich, které vyzaduji vysokou otéruvzdornost,
vysokou tvrdost, chemickou odolnost (velmi dobra odolnost proti kyselindm a zasa-
dédm). Pouziva se pri vysokych teplotach. Nevyhodou je slabsi odolnost vuci teplotnim
sokum, a relativni vysoka krehkost. Je nejpouzivanéjsi keramikou. Vyrobky z oxidu
hlinitého se uplatnuji jako bioimplantaty, iontové vodice, polovodicové zarizeni,
trysky, izolace, soucasti odolné proti opotrebeni, téla svicek ve spalovacich motorech,
fezné nastroje, otérové ¢asti (napt. vodice textilnich vldken), filtry a membrany, sub-
straty pro elektronické obvody, pancérovani aj. V monokrystalické formé se AlLOs
vyuziva diky svym optickym vlastnostem na vyrobu syntetickych drahokamu a pro
laserové aplikace. V polykrystalické formé se pouziva jako zaruvzdorny material,

brusnd zrna, zapalné svicky do automobili a inzenyrska konstrukéni keramika. [2]

1.2.1 Granalox 9620 F

Tento material vyrabi firma Nabaltec AG. Je to material, ktery je pouzit na vyrobu

pouzder. Zamérenim tohoto vyzkumu bylo zkraceni doby vypalovaciho profilu na co
11



nejkratsi dobu pri zachovani stejnych nebo alespon dostatec¢nych kvalitativnich vlast-

nosti a optimalizovat technologii vyroby, aby keramicka pouzdra spliovala pozadavky

na pouziti.

ALO, (%] 96

Na,O [%] 0.1

Stredni velikost krystalu [pm] 2
PrGmérna velikost granulatu [um] 80-120
Objemova hustota [kg/m?] 1200 - 1300
Obsah vlhkosti [%] 0.2-0.5
Ztrata hmotnosti po vypalu [%] 4.0
Sintrovaci teplota [°C] 1620

Doba sintrovani (h] 1

Interval sintrovani

X . v s °C 1580 - 1700
(slisované keramické cCasti) °C]
Hustota sintrovani [g/cm?] 3.70-3.80
Izotroponi linearni smrsténi [%] 13.0-14.0

obr. 1.1: Vlastnosti materidlu Granalox 9620 F [3]

1600

pomalé chlademt
{607/ S
450

20/

124 10k n Bod

obr. 1.2: Teplotni profil dany vyrobcem
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2 'Technologie pripravy

2.1 Priprava keramického prasku

Ptred samotnym procesem lisovani pouzdra musi byt keramicky prasek pripraven na
tento proces. Tato priprava je stejné tak dilezita jako samotny proces vytvareni pouz-
dra a hraje roli ve findlni podobé a kvalité vysledné keramické struktury. Krehka
povaha keramiky vstupuje do procesu lisovani a konstrukce prasku dvéma zplsoby.
Za prvé jsou castice nedeformovatelné, a tak muze zhutnovaci proces dosahnout v nej-
lepsim pripadé 60-65 % teoretické hustoty materidlu. Za druhé pro mikrostrukturu
keramickych vyrobki je zadouci vysoka hustota a velkd jemnost zrna. Mikrostruktura
je velice tvrda a kiehkd, a proto je velice citlivd na nedokonalosti spojené s netdplnym
zhusténim. Proto musi byt prasek navrzen s ohledem na slinovani, coz je metoda vy-
roby predméti z praskovych hmot jejich zahratim na vysokou teplotu, avsak pod je-
jich teplotu tani, pricemz dochazi k vzajemnému splynuti praskovych castic. Rozum-
nou cestou je proto pouzit prasek s jemnymi ¢asticemi. Céstice o priméru mensim nez
cca 1 um maji naptiklad vyssi miru slinovani ve srovnani s vétsimi ¢asticemi. Jemné
castice jsou dulezité pro vytvoreni pozadované husté, jemné zrnité mikrostruktury,
jejich tokové vlastnosti jsou vsak spatné. Proto se pred lisovanim prasek granuluje.
Tato granulace také umoznuje pridavat organicka pojiva, maziva a zmékcovadla, ktera

napomahaji pii sestavovani a vyvoji pevné struktury. [4]
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2.2 Procesy lisovani

2.2.1 Jednoosé lisovani

Cilem jednostranného lisovani je rychlost, reprodukovatelnost a tvorba kvalitni struk-
tury. Pozadované vlastnosti jsou jednotnost, zadné defekty, vysoka hustota a vysoka

pevnost. Na obr. 2.1 muzeme vidét proces jednoosého lisovani.

PInéni formy Lisovani

l " hor_ni
raznice

forma —

<+ spodni
raznice

Vyjmuti vylisku

obr. 2.1: Jednoosé lisovani [5]

Lisovaci proces se sklada s nékolika fazi. Prvni fazi je naplnéni formy praskem. Druha
faze je, ze horni raznice lisuje prasek danym tlakem. Tlak se pohybuje v rozmezi
69 MPa az 830 MPa. Poté probéhne vyjmuti vylisku. Lisovaci cyklus se opakuje 400
az 5000krat za hodinu, v zavislosti na typu lisu, vlastnostech prasku a velikosti vy-
lisku. Pro lisovani prasku se pouzivaji hydraulické a mechanické lisy. Lisovani, které

se provadi pri pokojové teploté, se nazyva lisovani za studena. Pokud je proces lisovani
14



pri vysoké teploté, nazyva se lisovani za tepla. Lisovani za tepla dosahuje lepsi hustoty
materidlu a vyssi pevnosti vylisku. Lisovani se pouziva k vyrobé trecich dilii, magne-

tické keramiky, kondenzatoru a substrati. [5]

2.2.2 Izostatické lisovani

[zostatické lisovani je metoda zhutnovani prasku zahrnujici tlak z vice smért kapal-
nym nebo plynnym médiem obklopujicim zhutnénou cast. Izostatické lisovani za stu-
dena se provadi pfi pokojové teploté. Ohebna (obvykle polyuretanové) forma ponotrena
do tlakového kapalného média (bézné pouzivana voda) se pouziva pri metodé izosta-
tického lisovani za studena. Existuji dva typy izostatického lisovani za studena: mokry
vak a suchy vak. Pfi mokrém vaku se forma oddéli a doplni po kazdém tlakovém
cyklu. Tato metoda je vhodna pro velké a komplikované soucésti. Pti suchém vaku je
forma soucasti nadoby. Metoda suchého vaku se pouziva pro zhutnovani jednodussich
a mensich ¢asti. Vyhodou lisovani za studena je velka komplexnost forem, napriklad
lze vytvaret dlouhé tenkosténné trubicky. Déle se pouziva izostatické lisovani za tepla.
Jako tlakové médium se pouziva plyn (dusik nebo argon). Pracovni tlaky, které jsou
aplikovany metodou horkého izostatického lisovani, jsou mezi 100 MPa az 300 MPa.
[zostatické lisovani za tepla ma tu vyhodu, ze ptfi ném zaroven dochézi k sintrovani
keramiky. Casti jsou tak pevnéjsi bez velkého mnozstvi péri a dutin oproti lisovani

za studena. V této metodé se pouzivaji nddoby z nerezavéjici oceli nebo mékké oceli.[5]

lzostatickeé lisovani

zdroj tlaku

flexibilni
forma

obr. 2.2: Tzostatické lisovani [5]
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2.2.3 Metoda vstrikovani

Vsttikovani je zptisob zhutnéni keramického prasku tak, ze je do formy vtlacovan
pomoci Sroubovice uvnitt valce. Metoda je podobna vstrikovani plasti. Zékladni

schéma zpusobu vstrikovani je znazornéno na obr. 2.3.

Vstrikovani do formy

Forma

Vysuvne
piny

Dutina

Sroub  Valec

Tryska

obr. 2.3: Vsttikovani do formy [5]

Technologie zpracovani zahrnuje nasledujici etapy:

e Smichéni keramického prasku z 30-40 % pojiva (nizko tavitelného polymeru)
e Vstrikovani horkého prasku s roztavenym pojivem do formy pomoci Sroubu
e (Odstranéni formy

e (Odstranéni pojiva bud vodou, rozpoustédlem nebo ohfevem

e Sintrovani
Metoda vstrikovani je Siroce pouzivana pro vyrobu malych dili, které maji slozité
tvary. Lisovaci cyklus vstrikovani je priblizné 10 sekund, coz je mnohem méné nez

doba lisovani v alternativnich metodach — 10-20 min. Metoda umoznuje vyrabét casti

s nizkou toleranci kvuli smrsténi. Toto smrsténi je zohlednéno pfi navrhu formy. [5]
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2.2.4 Metoda vytlacovani

U této metody jsou dva mozné zpusoby vytlacovani keramické pasty z formy, jak je

znazornéno na obr. 2.4.

Vytlacovani

Primeé
vytlacovani

lisovaci forma

vytlaceny vyrobek ' \
|

nadoba

A [ 7NICE

Nepfime
vytlacovani

A\ S\
AN

obr. 2.4: Metoda vytlacovéni [5]

Raznice vytlacuje keramickou pastu z formy a vznika dlouhy prut, ktery muze byt
poté rozrezan na cCasti pozadované délky. Tato metoda se poziva pri vyrobé termo-

c¢lankd, trubek vymeéniki tepla apod.

2.2.5 Odlévani gelu

Odlévani gelu je proces tvarovani suspenze pripravené z keramického prasku smicha-
ného s roztokem organického monomeru. Kdyz se vznikla kase nalije do formy, mono-
mer zacne polymerovat, ¢imz se tvori gel, ktery se vaze. Takto vzniklé ¢asti mohou
byt poté opracovany pred vypalenim. Tento potup se pouziva pti vyrobé rozsahlych

komplexnich soucasti, jako jsou turbinové rotory. [5]
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2.2.6 Odlévani pasu

Odlévani pasu je proces vytvareni tenké vrstvy keramické kase na plochém povrchu.
Tloustka vrstvy kase je fizena okrajem noze umisténym nad pohyblivym nosnym po-
vrchem. Rozpoustédlo, které je obsazeno v suspenzi, se odpatuje, coz vede k vytvoreni
keramického archu, ktery miize byt odstranén z nosné plochy. Odlévani pasu se pou-

7iva pro vyrobu vicevrstvé keramiky pro kondenzatory a dielektrické izolatory. [5]

2.3 Sintrovani keramiky

Sintrovani keramiky je proces zpeviovani ¢astic keramického prasku tim, ze jsou za-
hraty pod teplotu tani, kdy ¢astecky difunduji do sousednich. Pri sintrovani dojde ke
snizeni povrchové energie ¢astic. Behem procesu diftize se péry zmensuji nebo dokonce
ztrati, coz ma za nasledek zlepseni mechanickych vlastnosti. Snizeni pérovitosti zpu-
sobené procesem sintrovani je urc¢eno urovni pocatecni poréznosti materialu a casem
sintrovani. Uroveti sintrovani se zvysi, pokud dojde k procesu kapalné faze. Sintrovani
¢isté oxidové keramiky vyzaduje dlouhou dobu a vysokou teplotu, protoze diftize pro-
biha v pevném stavu. Pouzitim tlaku se snizuje doba slinuti a poréznost. Tunelové
pece a periodické pece se bézné pouzivaji pro slinovani keramiky. Pti pravidelném
ohfevu a chlazeni se doporucuji stupné slinovani podle predepsaného postupu. V tu-
nelovych pecich jsou slinuté ¢asti dopravovany v riznych teplotnich zénach. Typicka

tunelova pec ma tri zony:

e Zona predehtivani pro odstranovani maziva a dalsich organickych materiali
e Zéna sintrovani, kde dochazi k difuzi
e Chladici zona, kde dochazi ke zchlazeni sintrovanych ¢asti

Sintrovani muze byt provadéno v ruznych prostiedich: vzduch, inertni atmostéra. [12]

Sintrovani

por

obr. 2.5: Sintrovani [5]
18

castecky
prachu




3 Detekce defektu

Detekce defektu je velice podstatnou casti vyrobniho procesu keramickych struktur.
Rlzné druhy testovacich metod ndm pomahaji zjistit jejich rtizné vlastnosti a chyby.
Tyto metody muzeme rozdélit na nékolik kategorii podle toho co na dané strukture
zkoumaji. Patii mezi né mechanické testy, teplotni testy, nedestruktivni testovani a

testovani elektrickych vlastnosti.

3.1 Mechanické testovani

S vzrustajici roli keramiky v technologii je dalsi porozuméni mechanickym vlastnostem
stale dulezitéjsi. To vyustilo v pouziti a standardizaci riznych testovacich metod pro
lepsi porozumeéni a kvantifikaci mechanickych vlastnosti. Zkusebni metody testuji ta-
kové vlastnosti jako je pevnost, inava materialu, odolnost proti prasklinam, roztéka-
vost a pomaly rust prasklin, které prispivaji k navrhu, védeckému porozuméni a od-

hadu zivotnosti. [6]

Pnuti Ohyb Tlak
P

P/2 P2

13 ;

Extensometer

Deflectometer Deflectometer

P

obr. 3.1: Ukazka pristroju pro test riznych mech. vlastnosti [6]

3.1.1 Pevnost

vvvvvv

¢eni pevnosti daného keramického materialu se pouzivaji rizné zkusebni metody. Ob-
vykle je pevnost zlomeniny rovna maximalnimu namé&hani v misté zlomeniny, coz
vyzaduje, aby bylo znamo rozlozeni napéti ve zkusebnim vzorku. Béznym zdrojem
chyb v testech méricich pevnost lomu je, Ze pevnost keramickych material je silné
ovlivnéna velikosti, geometrii a povrchovou tpravou zkusebniho vzorku. Mezi nejbéz-
néjsi metody méreni pevnosti lomu patii rovnomérné jednoosé zatizeni, nerovnomérné
jednoosé zatizeni a biaxialni zatiZzeni. Zkousky jednoosého naméahani zatézi se prova-
déji uvedenim daného zkusebniho vzorku do stavu napéti nebo stlaceni. Pri testovani
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v jednosmérném napétovém poli se Tidi proménnad napéti, kterd umoznuje stanovit
mechanické chovani pri daném zatizeni. Zkousky tahu a komprese nejsou tak bézné
jako zkouska nerovnomérného ohybu, protoze kiehkost mnoha keramik mé za nasledek
potirebu specializovaného zkusebniho zarizeni, rozsahlou pripravu zkusebniho vzorku

a primérené stejnomérny stresovy stav, ktery lze obtizné dosahnout. [6]
Tah

Zarizeni pro zkouSeni tahu se sklada ze dvou hlavnich c¢asti, drzadla zkusebniho vzorku
s vlastnim zkuSebnim vzorkem a pripojovaciho rozhrani, které spojuje rukojet zkuseb-
niho vzorku se zkusebnim zafizenim. Prilnavost by meéla byt navrzena tak, aby se
omezila jakakoli excentricita, aby se udrzel jednostupnovy stresovy stav. Kviili Spatné
obrobitelnosti a krehkosti keramiky nelze pouzit hlavu se zavity jako rozhrani. Zku-
Sebni vzorek s kuzelovou hlavou je také obtizné obrobitelny, aby byly dodrzeny
spravné tolerance. Testovaci vzorek s ptilkulovou hlavou se objevil jako nejspolehlivéjsi
metoda rozhrani. Pripojeni mezi drzadlem testovaciho vzorku a zkusebnim zarizenim
je obvykle jedna ze dvou konstrukei: flexibilni, samo nastavujici se nebo pevné, pri-

zpusobitelné. [6]
Komprese

Pevnost pri kompresi keramickych materiali je obvykle mnohem vétsi nez pevnost v
tahu. Proto je pevnost v tahu obvykle kritickym faktorem z hlediska konstrukce. Test
komprese se obvykle sklada ze dvou zatézovacich blokt vyvijejicich tlakovou silu na
valcovy zkusebni vzorek. Zkusebni vzorek by mél byt rovnomérny, aby se zabrénilo
vyboceni jednotlivych vrstev vyrovnanych s aplikovanym zatizenim. Spole¢nymi zdroji
chyb jsou nesoulady velikosti mezi zatézovacim blokem a vzorkem, povrchové nepra-

videlnosti a excentrické zatizeni. [6]

Ohyb

Zkouska pti ohybu obvykle zahrnuje zatizeni zkusebniho vzorku o tfech nebo ¢tytech
bodech, jak je znazornéno na obr. 3.2. Ve srovnani s testy napéti a komprese jsou
ohybové testy levnéjsi, jednodussi pri sestavovani a snadnéji se prizpusobuji zkouskam
s vyssi teplotou. Aplikovany moment, M, poskytuje rovnici pro jednosmérné normalni

napéti, o:

og=— (3.1)
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kde je moment setrvacnosti I (bh3) / 12 (b = sitka a h — vyska) a C je vzdalenost od

neutralni osy k vnéjsi plose zkusebniho vzorku. [6]

4 - bodove
testovani ohybu
sila sila

bod sila body tlaku
tiaku 2 ./ AN

A : ! I

: | vzorek | | | vzorek | :

podplrné body podptirné body
obr. 3.2: Metody testovani ohybu [5]

3 - bodové
testovani ohybu

3.1.2 Tvrdost

Tvrdost je dulezita vlastnost, kterou je také nutné u keramiky testovat. Namérena
tvrdost oznacuje schopnost keramiky odolat deformaci pevnym predmétem. Pro dosa-
zeni nejpresnéjsich vysledki je treba mérit celou kiivku sily v zavislosti na tvrdosti,

jak je znazornéno na obrazku 3.3.

HK
HV

HV

HK

tvrdost (HK or HV) ——

mérena

pUsobici sila =

obr. 3.3: Graf zavislosti tvrdosti na pusobici sile pro dvé rtizné metody [6]
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V grafu vidime dvé krivky HV a HK. Kazda ktivka je méfena jinou metodou méreni
tvrdosti. HV je mérena Vickersovou metodou ta se se poc¢ita mérenim délek thlopticek
diamantové pyramidy s danym zatizenim do materialu vzorku. Velikost thlopricek se
zjistuje opticky, aby se zjistila tvrdost pomoci tabulky nebo vzorce. Tuto metodu

muzeme vidét na obrazku 3.4. [7]

2

136°

g d,

obr. 3.4: Vickersova metoda [7]

HK je metoda nazyvand Knoopova a je alternativou k Vickersové v oblasti mikro
tvrdosti, predevsim slouzi k predejiti vzniku prasklin v kfehkych materialech (napf.
Keramika), ale také k usnadnéni testovani tenkych vrstev. Indenter je asymetricky
pyramidovy diamant. Velikost odrazky je zalozena na métreni dlouhé thlopricky, ktera

se ¢te opticky za ucelem urceni tvrdosti. [7]

Aplikovana sila

|

130° 172°

- -
< »

obr. 3.5: Knoopova metoda [7]
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3.1.3 Odolnost proti prasklinam

Krehka povaha keramiky ma za nasledek nizkou odolnost proti prasklinam, kvantifi-
kovanou jako lomovou houzevnatost, kterd je dilezitym faktorem mnoha aplikaci ke-
ramiky. Lomova houzevnatost je méritkem schopnosti vzorku odolat dalsimu ristu
trhliny. Nizké hodnoty lomové houzevnatosti zvysuji riziko katastrofického selhani
keramické soucastky. Kompozity z keramické matrice (CMC) maji lepsi odolnost proti
zlomenindm v porovnani s monolitickou keramikou, protoze dalsi vyztuzné prvky po-
mahaji snizit rist trhlin. Existuji rizné zkusebni metody a nastaveni zkousek houzev-
natosti pri lomu. Nékteré metody zahrnuté v testovacim standardu ASTM C1421 jsou
metoda SEPB, metoda povrchového sparovani v ohybu (SCF) a metoda CNB (vroub-
kované vieteno). Metody SEPB, SCF a CNB se skladaji z ohybového testu paprskem,
ve kterém je do tahové strany vytvorena kratka rovna trhlina. Primarni rozdily jsou
zpusoby, kterymi se paprsek deformuje po zavedeni kratké trhliny. VSechny tii metody
maji dobré kalibracni vlastnosti, ale maji i nékteré nevyhody. Metodou SEPB miize
byt obtizné ziskat praskliny s rovnymi c¢arami. Vytvoreni trhliny v testovani CNB
muze byt obtizné v dusledku zbytkovych namahani pri obrabéni. Testovani SCF lze

provadét pouze na materidlech, které produkuji vysoce kvalitni trhliny. [6]

3.1.4 Vysoké pnuti

Metoda Hopkinsonovi mérné délené tycée (HMDT) se v minulosti pouzivala predevsim
k meéreni plastickych vlastnosti kovi. Skutecnost, Zze keramika je kiehkd a mnoho
keramickych sloucenin a slitin vykazuje pouze malé pnuti pred prasknutim, pfesnost
zkousek je mensi a méreni je obtiznéjsi nez u vice tvarnych materidli, jako jsou kovy.
Podstata testu je zalozena na jednorozmeérné teorii siteni elastického pulsu v méricich
tycich a na interakci mezi napétovym pulsem a vzorkem, ktery je umistén mezi vstupni
a vystupni tyc¢i. Metoda je predevsim vhodna pro vyssi rychlosti deformace, pri kte-
rych maji dilezity vliv setrvacné sily, siteni elastickych napétovych vin a mechanické
rezonance. Vyhodou HMDT je primé vyhodnoceni potrebnych zavislosti: napéti x de-

formace a rychlosti deformace x deformace. Stresové impulsy jsou méreny tenzometry
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umisténymi ve strednich bodech na prevodovce a doprovodnych tycich. Osciloskop

zobrazuje mérené impulsy. [6]

vstupni tyé kapacitni snimace vystupni tyé

impaktor

obr. 3.6: Metoda Hopkinsonovy mérné délené tyce [§]

3.1.5 Unava materidlu

Testovani tnavy je dulezitym konstrukénim nastrojem pro navrhare keramickych
komponenti, u nichz je tfeba provést spolehlivost a zivotnost. Unavové zkousky pro
keramiku obecné pokryvaji tii situace cyklické tnavy, statické tnavy a dynamické
unavy. Cyklickd tnava je periodické zatizeni slozky s rliznymi poméry zatizeni, které

jsou obvykle oznacovany jako R:

omin
R=—— (3.2)

omax
Bézné scénafe testovani stresového poméru zahrnuji R>0 (minimdln{ i maximéln{ na-
péti v pnuti nebo stlaceni) a R<0 (minimalni napéti ve stlaceni a maximalni napéti v
pnuti). Jednoduchy zatézovaci scénar by zahrnoval sinusové zatiZeni, které se stiidalo
nepretrzité s minimalnim a maximalnim namahanim. V realnych prikladech vsak muze
byt zatizeni mnohem komplikovanéjsi. Statické testovani inavy zahrnuje pomaly rist
trhliny zkusSebniho vzorku s konstantni tahovou silou za pozadovanych podminek.
Délka doby, za kterou zkusebni vzorek selze a namérené napéti se pouziva k ziskani
unavovych charakteristik, pouzitim riznych tnavovych rovnic. Testovani dynamické
unavy zahrnuje aplikaci konstantniho stoupajiciho napéti na zkusebni vzorek za po-
zadovanych podminek. Stresova rychlost a maximalni zatizeni pti poruseni jsou mé-
feny a pouzivany ve spojeni s riznymi inavovymi rovnicemi pro urc¢eni inavovych
charakteristik. Testovani inavy lze déle rozdélit na dvé kategorie "primé" a "neprimé".
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Primé metody, znamé také jako metody mechaniky zlomenin, zahrnuji testy s testo-
vacimi vzorky s dfive vyvolanymi trhlinami a primo pozorujici rust trhlin. Neprimé
metody, znamé také jako techniky méreni pevnosti, zahrnuji méreni pevnosti zkuseb-
niho vzorku v ¢asovych intervalech a pouziti idaji pro odhad tnavovych vlastnosti.

[6]
3.2 Teplotni testovani

3.2.1 Teplotni roztaznost

Tepelna roztaznost je dilezita vlastnost, ktera kvantifikuje zménu objemu, kterou
material prochéazi, kdyz je vystaven zménam teploty. Typicky se materidly pti zahrati
roztahuji a smrstuji pri ochlazovani. Koeficient tepelné roztaznosti o silné souvisi se
silou atomovych vazeb. Pro premisténi atomu z jejich rovnovazné polohy musi byt do
materidlu vlozena energie. Keramické materialy, které maji silné iontové nebo kova-
lentni vazby, maji obvykle nizsi koeficienty tepelné roztaznosti nez kovy. Primérna
hodnota koeficientu tepelné roztaznosti je jednoduse zména délky materialu na jed-

notku teploty:

AL
a = (3.3)
LoAT

Porozuméni tepelné roztaznosti dané keramiky je obzvlasté dilezité v konstrukénich
aplikacich, jako jsou komporzity, které kombinuji strukturné odlisné slozky (vlakna,
matrice apod.) z ruznych materidlia (keramika, kov atd.) s riznymi teplotnimi koefi-
cienty roztaznosti. Napriklad keramika s nizkym koeficientem roztaznosti kombino-
vana s kovem s vysokym koeficientem teplotni roztaznosti muze mit za nasledek kri-

tické napéti pro danou zménu teploty.
Dilatometrie

Nejjednodussi metodou méreni tepelné roztaznosti je dilatometrie. Testovani je jedno-
duché a sklada se z valcového zkusebniho vzorku umisténého mezi pevnou zakladnu a
pohyblivou tlakovou tyc¢. Keramicky zkusebni vzorek se ohriva rovnomérnou rychlosti,
ktery posune tlacici ty¢ do dané vzdalenosti, ktera je zaznamendna snimacim zarize-
nim. Software snadno zaznamena data a urci teplotni zavislost teplotniho koeficientu

roztaznosti a jeho pribeéh. Dilatometry mohou byt jednordzové nebo dvojité tlacné
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tyce. Jednoducha metoda tlacici tyc¢e zahrnuje nejprve kalibraci zkusebniho zarizeni z
hlediska zmény délky oproti snimaci teploty se zkuSebnim vzorkem, ktery ma znamy
teplotni koeficient roztaznosti. Déle je keramicky zkuSebni vzorek testovan ve srovnani
s dfive méfenou normou pro stanoveni jeho teplotniho koeficientu roztaznosti. Kalib-
race zkusebniho pristroje se standardnim referenénim vzorkem mize zabranit problé-
mum jako je expanze materialu dilatometru, tepelné gradienty a nelinearity v ohfevu.
Konstrukce dvojité tlacné tyce testuje keramicky zkuSebni vzorek a standardni refe-
rencni materidl vedle sebe. Udaje o tepelné roztaznosti se pak kalibruji porovnanim se
standardnim referenénim materidlem se znamou hodnotou teplotniho koeficientu roz-

taznosti. [16]

obr. 3.7: Dilatometr [9]
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3.2.2 Tepelna vodivost

Tepelna vodivost je méritkem rychlosti prenosu tepla v daném materialu vedenim.
Pritok tepla skrze material je tmérny vyhrivané oblasti materialu a teplotnimu gra-
dientu pres vzorek. Tato proporcionalita poskytuje koeficient tepelné vodivosti K,

ktery je uveden v nasledujici rovnici:

dQ _ _, ,dT
P kA T (3.4)

Zaporné znaménko na pravé strané indikuje, ze teplo proudi z vyssi teploty na nizsi
teplotu. Rychlost toku tepla je dQ/dt, A je prifezova plocha materidlu a dT/dx je
teplotni gradient. Tepelna vodivost je dilezitym aspektem materidli pro mikroelek-
tronické substraty a elektronické obalové materialy. Vyvoj obvodi s vyssi hustotou

vede ke stale vétsim problémum s odvodem tepla. [6]
Hot Plate technika

Technika hot plate je srovnavaci metoda, ktera méri tepelnou vodivost termoclankii

aplikovanych na valcovity keramicky zkusebni vzorek, vlozeny mezi dvé vélcové casti

referencniho materialu o stejném primeéru a se znamou tepelnou vodivosti.

Snimac tepelného toku

Testovany

B Smeér toku tepla

Snimac tepelného toku

obr. 3.8: Princip fungovéni Hot Plate techniky [10]
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Tepelné vodiva pasta se aplikuje na spojovaci plochy, aby se zajistil priméreny prenos
tepla mezi materialy. Pouziti referencniho materidlu s tepelnou vodivosti podobnou
jako u keramického zkusebniho vzorku prinasi nejlepsi vysledky. Pomoci tepelné vo-
divosti referenc¢niho materialu a namérenych teplotnich gradientti ve dvou vélcich zku-
sebnich vzork muze byt tepelny tok skrz cely zasobnik vypocitan pomoci predem
dané tepelné roztaznosti. Tyto dva nezavislé vypocty tepelného toku skrz zasobnik se
pak zprumeéruji a prumeér se pouzije jako hodnota tepelného toku pro keramicky zku-
sebni vzorek. Koeficient tepelné vodivosti, K, lze pak stanovit, protoze primérny tok
tepla skrze oblast valce zkusebniho vzorku a nameéreny teplotni gradient podél délky

keramického zkusebniho vzorku jsou jiz znamy. [15]

Metoda laserového zablesku

Dalsi metodou pro urceni tepelné vodivosti je metoda laserového zablesku, ktera za-
hrnuje rychlé zahtrati tenkého keramického vzorku na jedné strané rychlym tepelnym
impulsem z laseru a poté mérenim hodnot teploty v prubéhu casu na zadni strané
vzorku. Keramicky zkuSebni vzorek ma tvar tenkého kotouce a pti konstantni teploté
T pusobi laserovy zablesk na celni plochu tepelnym pulsem. Predpokladem je, ze te-
pelna energie je rovnomérné rozprostiena na predni plochu zkusebniho vzorku a teplo
se pohybuje podél tloustky vzorku pouze na zadni plose a ze puls zahriva pouze vzorek.
Vyhodou metody laserového zablesku je to, Zze kromé jednoduchého testovani miize

byt pouzita i v Sirokém rozmezi teplotnich vodivosti a teplot keramickych vzorku. [6]

Vzorek
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obr. 3.9: Princip metody laserového zablesku [6]
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3.2.3 Tepelna kapacita

Tepelna kapacita je vlastnost, ktera se vztahuje k mnozstvi energie, kterd musi byt
pridana nebo odebrana z materialu, aby se zvysila nebo snizila jeho teplota. Mnozstvi
energie potrebné ke zvysSeni teploty materidlu o stupen se lisi material od materialu
na zakladé jeho vlastnosti. Specifické teplo pri konstantnim tlaku je nejbéznéjsi vy-
jadreni tepelné kapacity materialu a je definovano jako mnozstvi tepla potifebné ke

zvyseni teploty jednoho gramu latky o jeden kelvin pri konstantnim tlaku. [6]
Kalorimetrie

Pro urceni tepelné kapacity keramického materialu lze pouzit kalorimetrii. Specifické
mnozstvi zkusebniho vzorku materidlu se zahteje na pocatecni teplotu v peci a potom
se nalije do kalorimetru s nizsi teplotou. Kalorimetr méri tepelnou energii, kterou
vzorek odebira pri ochlazovani na rovnovaznou teplotu mezi teplotou vzorku a kalori-
metrem. Méfeni entalpie H pri riznych teplotach poskytuje graf H(T) na T. V du-
sledku toho lze z téchto dat vypocitat specifické teplo. Vyhodou kalorimetrie je, ze
miuzeme vypocitat specifické teploty v Sirokém teplotnim rozmezi. Nevyhodou vsak je,

ze metoda je necitlivd na prechody s malymi zménami entalpie. [6]
Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie

Diferencni skenovaci kalorimetrie je nejpouzivanéjsi metodou méteni specifického tepla
keramiky. Tento typ kalorimetru méri pritok tepla do keramického zkusebniho
vzorku, zatimco je ohtivan pri dané konstantni rychlosti. Pocitac sleduje teplotu zku-
sebniho vzorku a provadi dupravy, aby teplota keramického zkusebniho vzorku stou-
pala konstantni rychlosti. V disledku toho muze byt specifickd teplota keramického

zkusebniho vzorku znamé hmotnosti m vypoctena z nasledujici rovnice:

dH(T) dT
o = Mep (T) o (3.5)

Tato metoda se bézné pouziva a existuji riizné komercni diferencni skenovaci kalori-
metry. Jednim z hlavnich nedostatkl této techniky je to, Ze komercéni nastaveni lze
pouzit pouze do teploty asi 800 °C. Chyby pri zkouskach vyplyvajici z tepelného od-
poru mezi zkusebnim vzorkem a zarizenim pro snimani tepla a jinymi zdroji vyzaduji
pri testovani pouziti srovnavaciho procesu. Jiny material se znamou tepelnou kapaci-
tou se testuje za stejnych podminek. Zaznamena se jakykoli rozdil a zaclenuje se do

vyhodnoceni chyb zkoumaného keramického zkusebniho vzorku. [6]
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3.3 Nedestruktivni testy

Pro vyhodnocovani kovi a jinych materiali se bézné pouzivaji mnohé metody zkouseni
nedestruktivnim zptusobem. Pouziti téchto postupii na keramiku vsak vzdy neposky-
tuje spravné vysledky kvili jedineéné povaze keramiky, ktera brani mnoha typickym
zkusebnim technikdm. Rostouci pouzivani pokrocilych keramickych materidlt v kri-
tickych aplikacich spolu s vlastnostmi, které je ¢ini citlivymi na pomérné malé vady,
zvysuje potrebu definovat metody testovani primo pouzitelné pro keramiku. Pokrocila
keramika je typicky krehka. Poruchy tak malé jako jsou 10 pm mohou byt kriticky
skodlivé a je treba se jim vyhnout. Lze jim zabranit peclivym fizenim procesu vyroby
keramickych materiali z jemnych praskia nebo peclivou prohlidkou hotovych keramic-

kych dili. [6

3.3.1 Ultrasonografie

Ultrazvukové testovani je béznou nedestruktivni technikou testovani, ktera dokaze
identifikovat a popsat nedostatky a stav materialu, které jiné metody nemohou délat.
Ultrazvukové viny se Siti pres material a viny jsou naruseny pri nespojitostech v ma-
terialu, jako jsou vady, dutiny nebo praskliny. VIiny jsou rozptyleny nebo c¢astecné
odrazeny na téchto nespojitostech a podle toho se odhali umisténi, velikost a tvar.
Ultrazvukova metoda ne vzdy odhaluje vse o vadach uvnitt materidlu, ale je stale
neocenitelnym nastrojem. Faktory, které snizuji ispésnost detekce jsou vysoké ultra-
zvukové rychlosti a mensi kritickd velikost defektu, kterd musi byt detekovana. K
detekci a charakterizaci malych vad musi byt zarizeni upraveno tak, aby se zvysila
frekvence ultrazvukovych vin. Pro zjisténi zavady je zapottebi ultrazvukova vina s
vlnovou délkou podobnou velikosti defektu. Proto s keramickym materidlem, kde kri-
tickd vada mize mit velmi malou hodnotu jako je 10 pm je zapotfebi vinova délka
priblizné stejné velikosti. Tudiz je potfeba velmi vysoka frekvence na zakladé frek-

vencéni rovnice:

f—v 3.6
kde A je vinova délka a v je rychlost podélné viny. Dilezitou vlastnosti, ktera ma byt
zjisténa v keramickém materialu, je jeho objemova porovitost. Ultrazvukové testovani
muze odhalit objemovou poérovitost materialu, i kdyz velikost jednotlivych péra je

mnohem mensi nez vysettujici vlnova délka. Pérovitost mize byt charakterizovana
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meérenim ultrazvukové rychlosti a ttlumu. Méreni ultrazvukové rychlosti obvykle vy-
zaduje pouziti snimace na povrchu keramického vzorku s rovnobéznymi celnimi plo-
chami a znadmou tloustkou. Doba akustického impulzu se méri pomoci snimace v re-

zimu pulsniho echa. Ultrazvukova rychlost v je dana rovnici:

2d
V= + (3.7)

kde d je tloustka zkusebniho vzorku a t je ¢as impulzu. Bylo zjisténo, ze mezi ultra-
zvukovou rychlosti a pérovitosti existuje linearni vztah. Jakmile je namérena rychlost
ultrazvuku, mohou byt pomoci ultrazvukovych C-snimki zobrazeny zmény porovitosti
ve vzorku. Utlum ultrazvuku je proces, pti kterém ultrazvukovy paprsek, kdyz se Siri
pres zkusebni vzorek, ztraci energii. Hranice zrna, pory, dutiny a dalsi vnitini vady

zpusobuji rozptyl vin, coz vede k nizsi energii. [6]

3.3.2 Radiografie

Radiografie pouziva radiaci k charakterizaci struktury materialu zkouméanim interakce
mezi elektromagnetickou vlnou a samotnym materialem. Detekce dutin, trhlin, poria
a dalsich defektl je primarnim cilem této techniky. Detekce téchto defektt je disled-
kem tutlumu a rozptylenim zareni, které prochazi materialem. Mohou byt pouzity
rizné zdroje zareni, ale bylo zjisténo, ze nejspolehlivéjsim zdrojem je rentgenové za-
reni. Existuji dvé bézné metody pro pouziti rentgenovych zdroji k objeveni nespoji-
tosti a defektl ve strukture materidlu. Jednou z metod je vytvoreni dvourozmérného
obrazu zkuSebniho vzorku nebo soucasti, kde zména intenzity obrazu indikuje stupen
utlumu tim padem vadu. Dal$im pristupem je pouziti mnoha dtlumovych obrazi
"fezil" a algoritmus pro vytvoreni trojrozmérného obrazu. Techniky rentgenové mikro-
radiografie pouzivaji odlisny paprsek rentgenového zareni k vytvoreni dvojrozmérného
obrazu zkoumaného testovaného vzorku nebo komponenty. Kdyz zjistujeme mikro-
skopické vady v keramice je zapotiebi vysoky kontrast a jas rentgenu. Jeden z béznych
zpusobt aplikace rentgenové mikroradiografie je pouziti kontaktni metody, pfi niz se
zkusebni vzorek nebo zkoumand soucastka dotyka zobrazovaciho média, coz vede k
obrazu s vysokym rozliSenim. Dalsi metoda pouziva rentgenové zdroje, které jsou ty-
picky mensi nez 100 pm, coz umoznuje primé zvétseni slozky nebo obraz zkusebniho
vzorku. Schopnost téchto metod detekovat zavady zavisi na stupni kontrastu a rozli-

seni, které se na snimku ziskame. Jednou nevyhodou této dvourozmeérné techniky je
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to, ze praskliny a jiné linearni defekty orientované pri¢né ke sméru paprsku budou
mnohem obtiznéji zjistitelné. Rentgenova pocitacova tomografie vyuziva mnoho dvoj-
rozmérnych obrazti rentgenového utlumu pro vytvoreni trojrozmérného znazornéni
vysetrovaného objektu. To je obzvlasté uzitecné, kdyz se snazime zjistit chyby a ne-
spojitosti v komplexni trojrozmérné strukture. Pouziva se predevsim jako vyzkumny
nastroj a nékteré z hlavnich nevyhod této techniky jsou jeji vysoké naklady a slozitost.

[13]

Provedl jsem zkusebni test na jednom vzorku na rentgenu ve spole¢nosti Sanmina-
SCI, ktery zde pouzivaji pro kontrolu desek plosnych spoji. Bylo potieba zjistit, jestli
rentgen ma dostatecny jas, kontrast a rozliseni, aby byly vidét néjaké vady v jednolité
strukture keramiky vzhled i jejich velikosti. Zjistil jsem, ze také zalezi na nastaveném
vykonu rentgenu a natoceni vzorku keramiky. Presto, ze rentgen je 3D pri otaceni
vzorku dochézi k rozmazani a zkresleni obrazu. Pouzity rentgen byl od vyrobce Nord-
son DAGE a model XD7600NT Ruby FP. Maximalni vykon rentgenu je 160 kV a az
10 W. [14] Rentgen je na obrazku obr. 3.10.

PRE-WARN 4
A

XD7600NT

obr. 3.10: Rentgen XD7600NT Ruby FP [11]
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Na fotce testovaného vzorku miuzeme vidét praskliny v rozich a jednu podélnou
prasklinu skrz strukturu na obrazku obr. 3.11. Na fotce z boku jsou vidét jednotlivé
vrstvy viz. obrazek obr. 3.12. Mizeme zde pozorovat netplné sesintrovani téchto vrs-
tev. Tento vzorek jsme tumyslné vytvorili s vadami abychom byli schopni otestovat,
zda je rentgen dostacujici pro detekci téchto defekti a zda je schopen je vibec ve

strukture rozlisit a zobrazit.

obr. 3.11: Fotka vzorku z rentgenu ¢.1

obr. 3.12: Fotka vzorku z rentgenu ¢.2
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3.4 Testovani elektrickych vlastnosti

Keramické materidly maji dilezité funkce v riznych elektrickych a elektronickych
aplikacich. Keramika s jedine¢nymi vlastnostmi poskytuje kapacitni, izolacni, vodivé,
odporové a dalsi funkce v elektronickych obvodech. Prikladem vyznamné role kera-
miky v elektronice je pouziti pokrocilé keramiky, jako je oxid hlinity (AlOs) jako
substratovy material v elektronickych pouzdrech. Zvyseni hustoty obvodi nasledné
vedlo k prisnéjsim pozadavkiim na substratové materialy. Je pozadovan substrat,
ktery ma charakteristiky tepelné roztaznosti, velmi podobné jako kiemik, aby se za-
branilo kritickym tepelnym namahanim. Pro zlepseni zpracovani signalu je zapotrebi
také nizka dielektricka konstanta. Kromé toho je tepelnd vodivost vysokou prioritou

pro odvadéni tepla z obvodu s vysokou hustotou.

3.4.1 Elektricka odolnost pri zvysenych teplotach

Diilezitym aspektem vyuziti keramiky v elektronickych aplikacich je zména elektric-
kého odporu pri stoupajici teploté. S trendem obvodi s vyssi a vyssi hustotou je velmi
dulezité charakterizovat vlastnosti substratu a jinych slozek ¢ipu pri zvysenych teplo-
tach. Meéreni elektrického odporu pii vysoké teploté zahrnuje aplikaci napéti pres zku-
Sebni vzorek umistény v topné peci. Keramicky zkuSebni vzorek se umisti mezi elek-
trody v peci, které zahteji zkusebni vzorek na pozadovanou teplotu. Na zkuSebni vzo-
rek se na jednu minutu aplikuje napéti 500 V DC a méri se objemovy odpor. Proces
se opakuje pri ruznych teplotach, dokud neni dosazena maximalni zkusebni teplota.

Objemovy odpor, p, se pak vypocita z nasledujici rovnice:

A
p=,Ry (3.8)

Kde Ry je mérny elektricky odpor, A je plocha elektrody a h je prumérna tloustka
keramického vzorku v oblasti pokryté elektrodou. Dalsi informace jsou uvedeny
v normé ASTM D1829-90, "Elektricka odolnost keramickych materialt pri zvysenych
teplotach'. [6]
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4 Optimalizace vyroby a testovani pouzder

4.1 Lisovani pouzder

Vyroba pouzder byla provadéna v laboratori ve skole na hydraulickém lisu. Jedna se
o hydraulicky lis od vyrobce Trystom a model H-62. Tento model je schopen dosah-
nout maximalniho tlaku 80 kN. Pro vylisovani byl zvolen 1 gram materidlu
GRANALOX 9620 F a tlak 70 kN. Toto mnozstvi a tlak bylo zvoleno v dusledku
optimalni velikosti a tloustky vylisovaného pouzdra. Pri pouziti mensiho mnozstvi by
vytvorené pouzdro mélo prilis tenké stény a bylo by krehké. Naopak pti pouziti vétsiho
mnozstvi by mélo pouzdro prilis Siroké stény a mohl by nastat problém z testovani
mechanickych vlastnosti, jelikoz by byly potreba prilis vysoké tlaky, kterych by nebylo
mozné na dostupnych pristrojich na testovani dosahnout. Pro definovani tvaru pouz-
dra byla pouzita forma z chrom-molybden-vanadové nastrojové oceli pro praci za stu-
dena. Jak muzeme vidét na nésledujicim obrazku forma se sklada se Sesti casti viz.
obr. 4.1. Do hlavniho téla se vkladaji dva tenké kvadry, které tvofi stény pouzdra a
poté dno, které formuje hlavni tvar pouzdra viz. obr. 4.2. Takto slozend forma se poté
muze naplnit pozadovanym mnozstvim materialu. Po naplnéni se vklada ctverec, ktery
utésni formu a tvori posledni sténu pouzdra. Poté se vklada velky kvadr, skrz ktery

se na pouzdro vytvari pozadovany tlak viz. obr. 4.3.

obr. 4.1 Rozlozena forma
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obr. 4.2 Slozena forma pripravena na naplnéni

obr. 4.3 Naplnéna forma
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Do této formy byl umistén 1 gram materialu, toto mnozstvi bylo ovérovano pomoci

laboratorni vahy Radwag model WPS 360/C2 a poté bylo pouzdro vylisovano pii jiz

vyse uvedeném tlaku.

P

e 7/

=s~\ , - I

obr. 4.4 Vaha s naplnénou formou

Ptavodni tvar pouzdra nemohl byt pouzit, protoze dochazelo k nerovnomérnému sliso-
vani zakladny a stén. Pouzdra, ktera byla takto vyrobena se pti vypalu v peci zkroutila
a nemohla by byt pouzita pro testovani mechanickych vlastnosti, aniz by se dalo
vyloucit ovlivnéni vysledki testii v disledku této deformace. Misto toho bylo zvoleno
vylisovani pouze zédkladny pouzdra bez stén. Jednd se o ¢tverec keramiky o rozmérech
1x1 cm a tloustce 0,26 cm. Tyto vzorky byly po vypalu nezdeformované a vhodné
k posuzovani mechanickych a elektrickych vlastnosti. Tento postup mohl byt zvolen,

protoze jde pouze o vlastnosti samotné keramiky pri zméné vypalovaciho profilu, a ne

o pouzdro jako celek.
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obr. 4.5 Zdeformovana pouzdra

4.2 Navrh nové formy

V disledku nevhodného navrhu formy, ktera byla pouzita, dochazelo pri lisovani k ne-
rovnomérnému rozlozeni tlaku a vysledného zkrouceni pouzder po vypaleni. Tomuto
jevu by se dalo predejit, pokud by tlak plsobici na stény a zakladnu pouzdra byl
stejny. Z tohoto diivodu byla navrzena nova forma, kde by tento jev mél byt elimino-
van. Tento novy navrh vyuziva velkou ¢ast komponent puvodni formy, tudiz by ne-
bylo treba vyrabét celou formu znovu. Zachovano ztstalo ptivodni télo formy s tzkymi
kvadry, které tvori stény a c¢tverci, které jsou pouziti jako zakladna pouzdra. Nahrazen
byl pouze raznik, ktery je nyni dvoudilny a jeho soucésti je nyni pripravek, ktery

zajisti rovnomérné slisovani bocnich stén. Cel& forma viz. obr. 4.6.

38



| ; Pripravek

Dvoudilny
raznik

Pavodni télo

obr. 4.6 Nova forma

4.2.1 Popis funkce

Postup zlstava viceméné stejny jako u predeslé formy. Nejprve se forma naplni poza-
dovanym mnozstvim keramického prasku. Poté se vlozi do formy novy dvoudilny raz-
nik. Tak to pripravena forma se nyni mize vlozit do lisu a vylisovat pri pozadovaném
tlaku. Tak to vylisované pouzdro vsak trpi stejnou vadou jako pouzdra z pivodni
formy. Proto je zde pripravek, ktery se po vylisovani nasadi na raznik a forma se opét
vlozi do lisu a lisuje se pri stejném tlaku jako byl zvolen pri lisovani bez pripravku.
S nasazenym pripravkem na raznik lis ptisobi silou pouze na stény pouzdra a tim se
zajisti, ze budou slisovany stejnym tlakem jako zakladna. Nevyhodou této metody je,
ze kazdé pouzdro musi byt lisovano na dvakrat. Z casovych divodi vsak tato forma
nestihla byt vyrobena, takze nemohlo byt ovéreno, zda dojde k predpokladanym vy-

sledkiim a pouzdra budou spravné slisovana. Jedna se tedy pouze o navrh.
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4.3 Sintrovani pouzder

Sintrace pouzder probihala v peci ST-1700MX, kterd je dostupna v laboratori ve skole.
Tuto pec jsi muzeme prohlédnout na obr. 4.7. Na jednu varku vzorku byl pouzit profil
vyrobce, ktery je uvedeny v kapitole 1.2.1 konkrétné na obr. 1.2. Druhd varka byla
vypalena za pouziti zkraceného profilu. Tento zkraceny profil byl prevzat z datasheetu
pece a jednd se o univerzalni profil pro keramiku. Tento profil zlstal zachovan kromé
fizené c¢asti chlazeni, ktera byla nahrazena piikazem vypnuti pece a samovolnym
ochlazenim. Hlavni divodem vypalu dvou typu vzorki byla moznost porovnani téchto
profili mezi sebou, konktrétné jejich mechanickych a elektrickych vlastnosti. Profil
vyrobce je totiz urcen pro sériovou vyrobu a velké mnozstvi pouzder, a tudiz pro malé
pocty a kusovou vyrobu neni vyhodny. Pii shodé ve vlastnostech nebo minimalnim
rozdilu mezi nimi by byl optimalizovany profil pro aplikaci v této malé peci vyhod-

n&jid.

obr. 4.7 Pec ST-1700MX [18]
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obr. 4.8 Optimalizovany profil

4.4 Mechanické testovani

Mechanické testy byly provadény ve spolupraci s firmou TDK Czech s.r.o., ktera sidli
ve mésté Sumperk. Umoznili pfistup k piistroji na testovani sily potiebné k rozlomeni
vzorku a jeho maximalni prohnuti pri lomu. Tato zkouska se nazyva tribodovy test
ohybu. Jednalo se o pristroj od firmy Shimadzu a model AGS-X. Pristroj viz. obr. 4.9.
Pouzdra byla umisténa do jednoduchého pripravku na uchyceni vzorki a byla umis-
téna do pristroje. Po spusténi a provedeni testu se vysledky ukladali do protokolu o

méreni v PC. VSechny protokoly o méreni viz. prilohy Protokol 1 a dalsi.
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obr. 4.9 Shimadzu AGS-X [17]

4.4.1 Vysledky méreni

Vysledky jsou prehledné zpracovany v tabulce ,Tabulka 1° se zakladnimi statistickymi
udaji jako je rozsah, primeér a smérodatnd odchylka. Pouzdra, ktera byla vypékana
podle optimalizovaného profilu, vydrzi vétsi pusobici silu predtim, nez prasknou. Prav-
dépodobné je to zplisobeno tim, ze maji mensi tvrdost oproti pouzdrim vypalenych
podle profilu vyrobce. Pouzdra, ktera jsou tvrdsi tak jsou vice kfehka a tim padem
drive prasknout. Tato vlastnost nemusi byt negativni, zalezi na cilové aplikaci, kde by
byla pouzita. Tam kde je vyzadovana vétsi odolnost v ohybu, byla by lepsi pouzdra,
vypalena podle profilu optimalizovaného. Naopak, kde je kladen diraz na vétsi tvrdost

pouzdra, bylo by lepsi vyuzit profil od vyrobce.
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Profil

Optimalizovany Vyrobce
Vzorek Sila F [N] Sila F [N]
1. 2242,06 1339,87
2. 1547,99 1843,82
3. 814,018 883,763
4, 2168,89 1194,91
5. 1992,46 1112,61
6. 1446,23 2029,08
7. 1529,76 1251,22
8. 1287,5 1561,41
Pramér 1628,61 1402,09
Odchylka 482,56 384,64
Rozsah 1428,04 1145,32

Tabulka 1: Mechanické testovani

4.4.2 Porovnani se substratem kupovanym

Déle probéhlo méreni sily potrebné k rozlomeni substratu z devadesati Sesti procenty
Al Os, ktery byl nakoupeny. Délka a hloubka vzorkl se navzajem shodovala a byla
1x1 cm. Tloustka toho to vzorku byla vSsak 1 mm v porovnani s 2,6 mm u vzorkiu
vyrobenych. Aby mohli byt vlastnosti téchto substrattt porovnany musi byt ptsobici
sila v newtonech prepoctena na silu pusobici na plochu pri tiibodovém testu ohybu,
ktera vychazi v MPa. V nasledujici tabulce mtizeme vidét zpracované vysledky méreni

z pristroje ,Tabulka 2'.

Al20396 %

1mm
Vzorek Sila F [N]
1. 120,245
2. 106,077
3. 165,928
4. 100,302
5. 127,943
Primeér 124,10
Odchylka 25,84
Rozsah 65,63

Tabulka 2: Substrat 1 mm
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Pro prepocet byl pouzit nasledujici vzorec, ktery je urcen primo pro tribodovou me-

todu testu ohybu.

_ 3FL
g=— (4.1) [19]

Kde F je sila pusobici pti rozlomeni. Tento tdaj jsme ziskali z pristroje pri méreni. L
je mezera mezi podpérami na kterych je vzorek umistén, b je sitka vzorku a d je

tloustka testovaného vzorku.

vd

L

o »
< >

obr. 4.10 T¥ibodova metoda ohybu [19]

U vyrobenych pouzder byla mezera L 5 mm u nakoupeného substratu musel byt pouzit
jiny pripravek, tudiz bude poc¢itano s mezerou 6 mm. Po dosazeni do vzorce vysly

tlaky nasledovné viz. Tabulka 3.

Druh

Optimalizovany Vyrobce 1 mm
Vzorek Tlak o [MPa] Tlak o [MPa] Tlak o [MPa]
1. 248,75 148,65 108,22
2. 171,74 204,57 95,47
3. 90,31 98,05 149,34
4, 240,63 132,57 90,27
5. 221,06 123,44 115,15
6. 160,45 225,11
7. 169,72 138,82
8. 142,84 173,23
Pramér 180,69 155,56 111,69
Odchylka 53,54 42,67 23,26
Rozsah 158,44 127,06 59,07

Tabulka 3: Prepocet na tlak

Vzorki substratu 1 mm bylo k dispozici pouze 5 kust. Jak muzeme vidét, pouzity
substrat s tloustkou 1 mm mél tlaky vyrazné mensi nez oba testované vlastni vyroby.

Pti tom by mél dosahovat teoreticky stejnych nebo alespon podobnych hodnot. Tento
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rozdil v méreni mize byt zplsoben naptiklad pouzitim jiného ptripravku na uchyceni
nebo chybou mériciho pristroje, ktery mél problémy s mérenim takto tenkého vzorku.
Podle tabulkovych hodnot by tlak v ohybu u 96 % korundové keramiky mél byt cca
345 MPa [20]. Tato hodnota je vyrazné vyssi nez u vSech testovanych vzorki. Nemuze
vsak byt brana v potaz, protoze v tabulkdch neni uvedena metoda testovani ohybu.
Pri jiném typu testovani, jiném uchyceni a jiném tvaru vzorku mohou byt namérené

hodnoty rozdilné, tudiz ji nelze primo porovnat.

4.5 Elektrické testovani

Elektrické testy byly provadény ve skole. Byl zméfen a porovnan povrchovy odpor
jednotlivych vzorkt. Méreni bylo provadéno pomoci pikoampérmeteru Keithley 6487.
Jeho maximalni napéti lze nastavit na 505 V a minimalni proudovy rozsah je 2 nA

detaily v datasheetu.[21]

obr. 4.11 Keithley 6487 [22]

Pri méteni doslo ke komplikacim. Nebyl k dispozici zadny originalni pripravek ani
mérici komora k méreni téchto typu vzorkiu, proto musela byt vytvorena provizorni
Faradayova klec s elektrodami na méreni. Stejny problém nastal v ptripadé propojo-
vacich kabelll a interlock konektoru, ktery povoluje pristroji prepnout se do rozsahu
500 V. V konektoru byly vyzkratovany piny dle navodu v datasheetu aby bylo mozno

meérit pri tomto rozsahu.
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Pin T J)

Pin 2
obr. 4.13 Interlock konektor [21]

Co se tyce kabelu byla pouzita prechodka z triaxialniho konektoru na konektor BNC.
Pak mohl byt pouzit klasicky koaxialni kabel. Sondy byly vytvoreny pomoci kabeli
s banankovymi konektory a nasadami. Na Faradayovu klec byl pouzit hlinik ve tvaru
kvadru s jednou otevienou stranou. Klec byla potieba z duvodu odstinéni. Pfi méreni
takto malych hodnot proudi jako jsou nA je velké ruseni z okoli. Bez odstinéni se
hodnoty pohybovali v rozdilu nékolika radu. Po odstinéni se toto ruseni vyrazné sni-

zilo, i tak bylo treba méreny vzorek nechat nékolik minut ustélit.

obr. 4.12 Sondy a Faradayova klec
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4.5.1 Priprava vzorki na méfeni

Pred samotnym mérenim bylo potfeba vytvorit na vzorky vodivé elektrody na které
se umisti sondy. Tyto elektrody musi mit znamy polomér a nutné bylo také zajistit
opakovatelnost tohoto procesu a jejich presné umisténi. Za timto tcel byly vytvoreny
dva pripravky. Jedna se o hlinikové desticky. Na kazdé je vyvrtana dira se stejné
umisténym stredem. Jedna ma rozmeér 3,5 mm a druha 6 mm. Pri umisténi vzorku

presné do rohu plechu bude dira vzdy umisténa na stejné misté a obé budou sou-

stredné. Timto byla zajisténa opakovatelnost procesu.

obr. 4.14 Pripravek na vytvoreni elektrod

Po ptilozeni ptipravku se pomoci grafitu vytvorily elektrody. Jedna mensi elektroda
ma pokrytou celou plochu grafitem. Vétsi elektroda je pouze obtazena kolem mensi

elektrody.

6 mm

P

obr. 4.15 Elektrodovy systém
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Dtvodem pouziti tohoto rozlozeni elektrod byla moznost pouziti vzorce pro vypocet
povrchového odporu:

R, = 5—; In (2—?) (4.2) [23]

Kde ps je odpor zméreny pristrojem, R polomér vétsi elektrody a Ri polomér mensi

elektrody.

4.5.2 Vysledky méfeni

Vysledky jsou prehledné zpracovany v tabulce ,Tabulka 4° se zédkladnimi statistickymi
udaji jako je rozsah, prumeér a smérodatna odchylka. Dle vyhledanych hodnot by ko-
rundové keramika méla mit odpor vétsi nez 10 Q.[24] Tento rozdil muze byt zptisoben
chybou pri méreni, jelikoz jsme byli na hranici rozsahu pristroje. Dalsi faktory, které
mohli ovlivnit méreni jsou napriklad okolni ruseni, které bylo nevhodné odstinéno nebo

castecky hliniku a grafitu, které mohli ulpét na vzorku pri vyrobé elektrod.

Profil

Optimalizovany Vyrobce
Vzorek Odpor R [Q] Odpor R [Q]
1. 3,52037E+13 1,16568E+12
2. 1,92338E+13 2,09823E+12
3. 2,56451E+13 5,82842E+12
4. 9,67518E+12 1,74853E+13
5. 2,50622E+13 2,33137E+12
Primeér 2,30E+13 5,78E+12
Odchylka 9,38E+12 6,78E+12
Rozsah 2,55E+13 1,63E+13

Tabulka 4: Méreni povrchového odporu

Mizeme vidét, ze pouzdra, kterda byla vypalena podle optimalizovaného profilu maji
v priuméru o jeden rad vyssi povrchovy odpor nez pouzdra vypalena podle profilu
vyrobce. Tim padem by z pohledu elektrickych vlastnosti mél byt vhodnéjsi pro vyu-
ziti profil optimalizovany. Jak je jiz vyse zminéno chyba pti méreni vsak mohla byt

znacnd, takze nelze jednoznac¢né urcit, jestli jsou tyto namérené hodnoty plné korektni.
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ZAVER

Bakalarska prace byla zaméfena na problematiku vyroby keramickych pouzder, de-
tekci defektt1, optimalizaci vyrobni technologie a srovnani optimalizované technologie

s technologii vyrobce.

V praktické ¢asti byla nejprve vyrobena keramicka struktura. Forma, pouzita k vy-
robé vsak nebyla v hodna, kvili nerovnomérnému rozlozeni sil pri lisovani a nasledné
deformaci pouzdra po sintraci. Byl proto vytvoren navrh nové formy, kde by nemélo
k tomuto defektu dochazet. Z ¢asovych divodi nova forma nebyla vyrobena a otes-
tovana. Byl tak zvolen tvar ¢tverce bez dutiny, ktery se rovnomérné slisuje a nezde-
formuje se. Mohlo tak byt uc¢inéno, protoze prioritni byli vlastnosti keramiky samotné,

a ne pouzdra jako celku.

Déle byly takto vytvorené keramické struktury sintrovany podle profilu vyrobce a
podle optimalizovaného profilu. U optimalizovaného profilu byly vyrazné zkraceny
vsechny ¢asti od predehtrevu az po chlazeni keramiky za ti¢elem tento proces co nejvice

zkratit pri stale stejnych nebo miniméalné rozdilnych vlastnostech.

Po vytvoreni dvou skupin vzorki bylo pristoupeno k mechanickému testovani.
Testy probihali ve spolupraci s firmou TDK Czech s.r.o. na zde dostupnych pristrojich.
Bylo odhaleno, ze pouzdra od vyrobce jsou tvrdsi a kiehci, zatimco pouzdra vyrobena
dle optimalizovaného profilu byla vice pruzna a vydrzela tak vétsi silu v ohybu. Ani
jedna z téchto vlastnosti se neda brat jako negativni, zalezi na cilové aplikaci, kde by

keramika byla pouzita.

Elektrické testy byli provadény ve skole na zde dostupnych zatizenich. Testovan byl
povrchovy odpor keramiky. Pro toto méreni byl vytvoren vlastni elektrodovy systém,
aby bylo mozné vzorky mérit. Z métreni bylo zjisténo, ze vzorky podle optimalizova-
ného profilu maji odpor radové 10" zatimco vzorky dle profilu vyrobce 10™. Z tohoto
vyplyva, ze optimalizovany profil je z hlediska elektrickych vlastnosti vhodnéjsi pro
pouziti. PTi méreni se hodnoty pohybovaly na hranici rozsaht pristroje, tudiz mize
byt do méreni zanesena chyba. Pro presnéjsi posouzeni by bylo treba lepsiho pristroje

a aparatury pro meérenti.
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A)

PRILOHY

EHTDIC

Obj. gislo
Typ jadra
PID/MD
Los éislo
Tvp testu
Limit F>
Zafizeni

Operator

Poznamka:
wyrobce
Profil

Mazew

Farametry
Jed notky
1.1
1.2
1.3
Primér
Standard
odc hvlka
Maxim um
himim um
Rozsah

ME

A

Shimadzu AGS-X

M _Sila
Calc. at Entire
Plochas
I
1338 87
184322
883.763
135582

480.227
1843 82
$83.763
960.037

MW _Disp_Zdwih

i
028613
033973
018857
027s48

007173
033573
0.15957
014014

Cislo wypalu
Material

Rvchlost
Test Type
Cislo stroje

Test Datum

Protokol 1

54
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Al203

20mm /min

Tlak

M3-0062 (133065230208)
1152018



TN MERICi PROTOKOL — MERENiI PEVNOSTI

Obj. éislo Cislo vypalu
Typ jadra Materidl
PID/MID
Los islo WLASTNT
Twp testu %) Rvchlost
Limit F> Test Type
Zafizeni Shimadzu AGS-x Cislo stroje
Operator Test Datum
Pozndmka:
Mazew bz Sila
Calz. at Entirs
Parametry Flochas
Jednothky M
1.1 1446 23
1.2 1529 76
1.3 1287 50
Primér 1421 16
Standard
odchylka 100478
Iz um 1529 76
Ml it um 1061 52
Rozsah 242 26
Protokol 2

55

20mmJ/min

Tlak

MS-0062 (1330652 30208)
2552018



EHTDIL

Obj. éislo
Typ jadra
PID/MID
Los éislo
Typ testu
Limit F>
Zarizeni

Opermtor

Poznamka:
viastni
wyroba

MNazew

Parametry
Jed nothy

Standard
odchylka
haxim um
hinim um

Rozsah

ME

kA

RICI PROTOKOL — MERENI PEVNOSTI

Shimadzu AGS-X

hax_Sila
Calc. at Entire
Plochas
M
2242 06
1547 94
214018
2168 89
189592 46
1793 08

380.170
2242 06
81408
142804

has_Disp_Zdwvik

frifn
043670
028043
019302
043642
036343
034380

010402
043670
015303
024367

Cislo vypalu
Material

Rwchlost
Teast Type
Cislo stroje

Test Datum

Protokol 3

56

AL203

20mm/min

Tlak

MS-0062 (133065230208)
1152018



ETDIC

Qbj. éislo
Typ jadra
PID/MID
Los éislo
Typ testu
Limit F>
Zafizeni

Operator

Pozndmka:

Mazew

Parametry
Jednothy
1.1

1.2
1.3
1.4
1.5
Primér
Standard
odchylka
Ms<irn

i nirn um
Rozsah

MERICIi PROTOKOL — MERENI PEVNOSTI

Shimadzu AGS-X

hasx_Sila
Calc. at Entire
Plochas
M
120245
106.077
165.928
100302
127543
124,098

298379
163.828
100,302
96260

Cislo vypalu
Material

Rychlost
Test Type
Cislo stroje

Test Datum

Protokol 4

57

20mmmin

Tlak

MS-0082 (133065230208)
2852018



ETDIC

Obj. islo
Typ jadra
PID/MD
Los éislo
Tvp testu
Limit F>
Zafizeni

Operator

Poznamka:

MNazew

Farametrys
Jed nothy
1.1

1.2
1.3
1_4
1.9
Primér
Standard
odchylka
Ms<im um

A nirm um

Rozsah

MERICi PROTOKOL — MERENiI PEVNOSTI

PROFILE
h

Shimadzu AGS-X

Mz Sila
Calc. at Entire
Plochas
M
1164 581
111261
202808
125122
196141
1428 85

379.343
202808
111281
916.470

Cislo vypalu
Materil

Rvchlost
Test Type
Cislo stroje

Test Datum

Protokol 5

58

20mm /min

Tlak

M3-0062 (133065230208)
2552018



