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Abstrakt

Tato bakalarska praca pojednava o spojoch medzi kovom a keramikou so zameranim na
spajkovanie. Teoreticka Cast sa venuje zakladom spajkovania kovu a keramiky.
Experimentalna ¢ast’ sa zaobera konkrétnym spojom a rozborom spajky s aktivnym prvkom.
Pri skamani mikro&truktury bolo potrebné zvladnut pripravu kovo-keramického vybrusu.

Kracéové slova:

Aktivna spajka, spajanie, kov, keramika

Abstract

This bachelor thesis is about the brazing of metal and ceramics. The theoretical part deals
with basic of brazing of metal and ceramics. The experimental part deals with concrete
connection and analysis of solder which contains the active element. For analysis of
microstructures it was necessary to master the basics of preparation of ceramic-metal
composite specimens.
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Uvod
V dnednych dobach sa vyskytuju naro¢né poziadavky na material, ktoré jeden
material nedokaze splnit. Samozrejme ak pouzijeme dva odlidné materiali, ktoré sa budu
dopifiat svojimi vlastnostami, mézeme dosiahnut poZadovanych vlastnosti. Kov spojeny
s keramikou mézZe dosiahnut na vysoké poziadavky trhu.

Proces spdajkovania, ktory dnes pozname, sa zacal ako staré umenie.
Prostrednictvom nasho lepSieho pochopenia povahy a spravania materialov sa umenie
vyvinulo do technoldgie a vedy. Vo velmi vdeobecnom zmysle je spajkovanie spojovaci
proces, ktory sa opiera o tavenie, prietok a tuhnutie kovu na spajanie spajky k vytvoreniu
nepriepustného tesnenia, silného Strukturalneho spojenia alebo dvoch materialov. Proces je
jedinecny v tom, Ze tato metalurgicka vazba je tvorena len rozhranim spajkového plniaceho
kovu, spojované sucasti nepodliehaju taveniu. [1]

Spajkovanie je dobre zavedeny komerény proces schopny vytvarat silné spoje. Je
Siroko pouzivany v priemysle, pretoze je z velkej €asti schopny spojit vacsinu kovovych a
keramickych materialov. Je to vSestranny proces, ktory mozno vykonat manualnymi
technikami ako aj automatizovanymi spésobmi vyroby. Spajkovanie sluzi na vyrobu velkych
zostav a zostav pozostavajucich z rozdielnych kovov. Jednou z hlavnych vyhod spajkovania
je zvy€ajne uspora nakladov. Spajkovanie sa prispdsobuje velkym vyrobnym mnozstvam,
ako aj individualnej vyrobe. [1]

Spajkovanie sa lisi od zvarania tym, zZe pri spajkovani je zamerom roztavit kovovu
vypli na spajkovanie, nie zakladné materialy. Pri zvarani sa spajajuce kovy a zakladné kovy
roztavia, aby sa dosiahlo koalescencia materialov. Co je nevyhoda, ak chceme dbat’ na
vzhlad spajanych sucasti. [1]
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1 Faktory ovplyvnujuce spoj

Viaceré faktory ovplyvriuju kvalitu spoja. Na dosiahnutie dobrého spoja s vyuzitim
akéhokolvek spbsobu spajkovania sa musia komponenty, ktoré sa maju spoijit, vhodne
oCistit' a chranit pred nadmernou oxidaciou tavenim, alebo pouzitim riadenej atmosféry.
Zostava musi byt navrhnuta tak, aby v pripade, Zze su sucasti spravne vyrovnané, bola
vytvorena kapilara, ktora umoziuje tok tekutého kovu na spajkovanie. Je nevyhnutné vybrat
proces vykurovania, ktory vytvara spravnu teplotu spajkovania a distribuciu tepla. [1]

Pri spajkovani sa zostava ohrieva na teplotu tavenia spajky, ktora je nizSia ako
teplota tavenia spajanych materialov. Roztavena spajka vyplni priestor spoja medzi
zakladnymi materialmi. Zostava sa potom ochladi, aby sa spevnilo kovové médium na
spajkovanie, ktoré je udrzované v spoji kapilarnym pdsobenim, to spdja sucasti pomocou
metalurgickej reakcie a atbmovej vazby. Tento proces je znazorneny na obrazku 1.1. Vo
vacsine pripadov dochadza k interakcii medzi roztavenym pajacim kovovym vypliiovym
materialom a zakladnymi materialmi. [1]

Zakladny material

Zdroj tekutého
spajacieho materialu

Kontakty
uhol ?\

¢ Smer prudenia

Zakladny material

Obrazok 1.1 Schematicka ilustracia spajkovaného spoja [1]

Napriek tomu, ze znazornenie tvrdého spajkovania na obrazku 1.1 je relativne
jednoduché, zakladné a Casto komplexné metalurgické a chemické procesy prebiehaju v
spoji a na povrchu prislusnych materialov. Zhodnotenie komplexnosti procesu je nevyhnutné
na navrhovanie a vyrobu spajkovanych spojiv s tesne kontrolovanymi fyzikalnymi a
chemickymi vlastnostami. [1]

Fenomén znamy ako zmacanie, pri ktorom sa kovova vyplh rozprestiera a prilieha do
tenkej kontinualnej vrstvy k pevnému zakladnému kovu. Kapilarny uc€inok, sila, ktorou je
kvapalina, ktora je v kontakte s pevnou latkou, rozdelena medzi tesne uloZené povrchy
zostavy, ktoré maju byt spajkované. Zmacanie zakladnych materialov kovovym spajkovacim
plnidlom je potrebné na dosiahnutie dokonalého kontaktu medzi zakladnymi materialmi a na
vytvorenie pozadovaneého spoja. [1]

Hnacie sily za zmacanim a kapilarnym pdsobenim su charakterizované
termodynamickymi pojmami povrchovej volnej energie a volnou energiou z tvorby faz, ku
ktorej dochadza pocas spajkovania. Po stanoveni podmienok zmacania vytvaraju kapilarne
sily prietok tekutého medzi priestorového plniaceho kovu a pdsobia na vyplnenie medzery
spoja s roztavenym kovom. Zmacanie aj prietok su silne ovplyvnené chemickymi reakciami,
ktoré sa vyskytuju na rozhrani a v samotnom kovovom plnidle, ako aj geometriou spoja.
Kvalita zmacania vyrazne ovplyvhuje kone¢né vlastnosti spoja. [1]
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Aby bola spajka kompatibilna so spajanymi materialmi, musi vykazovat tieto vlastnosti:

Musi mat teplotu likvidu pod bodom topenia (teplotou tuhnutia) zakladnych materialov.
ZvyCajne sa medzi tymito dvomi teplotami vyZaduje odstup, aby sa dosiahla adekvatna
kvapalnost roztaveného materialu. V mnohych pripadoch nie je rychlost spajania funkciou
teploty, ale celkové spravanie prietoku, ¢asto zavisi v podstate od teploty spajania a rychlosti
ohrevu na tuto teplotu.

Musi byt schopna produkovat spoje pri teplotach, ktoré nedegraduju vlastnosti zakladnych
materialov. Napriklad vela mechanicky tvrdenych a precipitacne tvrdenych zliatin neméze
odolavat zvySenej teplote bez straty ich priaznivych mechanickych vlastnosti. Prvy typ
vytvrdzovania zahffa vystavenie zliatiny mechanickej deformacii, ako je valcovanie, za
studena. Ako sa teplota zvySuje, podkodenie deformaciou je odstranené atdmovym pre
usporiadanim v kove a suvisiacim odstranenim dislokacii, o st normalne uginky procesu
Zihania. Vytvrdzovanie precipitaciou sa dosiahne vytvorenim jemne rozdelenej fazy v
materiali, ktord sa mdze povazovat' za podobnu zlozenému materialu. Rozptylena faza sa
vyzraza pomocou vhodného ohrievacieho schmata a jej zosilfiujuci u€inok sa podobne
degraduje vysokymi teplotami.

Musi zmacat spajané materialy alebo metalizaciu aplikovanu na pévodné materialy, aby sa
zabezpecila dobra prilnavost' vytvorenim kovovych vazieb.

Nesmie nadmerne erodovat zakladné kovy v spoloénom rozhrani. Pridruzené legujice
reakcie, ktoré sa musia vyskytnut na vytvorenie kovovej vazby, by nemali viest k vytvoreniu
bud velkého podielu krehkych faz v spoiji, ani vyznamnych koncentracii krehkych faz pozdiz
rozhrani alebo inych kritickych oblasti spoja. Dokonca aj tvarne fazy mézu mat’ slabé
rozhrania s tuhymi roztokmi. Rovnako aj produkty spoja nesmu vytvarat iné formy oslabenia,
ako su dutiny v spoiji alebo citlivost na kordziu.

Nesmie obsahovat zlozky alebo necistoty, ktoré by mohli spésobit’ krehkost alebo inak
oslabit’ vysledny spoj. Podobne zakladny material nesmie obsahovat zlozky alebo nedistoty,
ktoré by mali podobny uginok. [2]

Na trhu su doslova stovky réznych zlievarenskych zmesi. Napokon, v najSirSom
vymedzeni je spajka akakolvek kombinacia kovov, ktora vytvara kvapalnu fazu vhodnu pre
spajaciu operaciu pod teplotou topenia inej kombinacie prvkov, ktoré tvoria zakladny
material. [2]
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2 Pouzivané materiali v spajkach
2.1 Nizko tavitefné spajky pre makké spajkovanie (soldering)

Spajky s nizkym bodom topenia na baze cinu, kadmia, olova a zinku zle zmacaju kov,
pretoZe obsahuju velké mnozZstvo oxidov. Existuje skupina systémov, ktoré zni€ia oxidy
a umoznuju zmacanie povrchu kovov roztavenou spajkou pri teplotach nizsich ako 450°C.[3]

Napriklad reaktivne nizkoteplotné tavenie sa ¢asto pouziva na znienie oxidov. Kovy
redukované hlinikom pri taveni aktivuju povrch zakladného kovu a zvla€nuju kovovu vypln,
zatial o chemické zlu€eniny disociujuce pri teplote spajkovania mézu tvorit plynnu
atmosféru, ktora je schopna redukovat oxid a chranit’ spoj pred oxidaciou. [3]

Nizkoteplotné a vysokoteplotné spajkovanie zahffia v podstate rovnaky mechanizmus
spajania. To znamena reakcia s materskym materialom, zvy€ajne legovanim, aby sa na
rozhrani vytvorili kovové vazby. [2]

2.1.1 Spajky na bazy systému olovo-cin

Spajky na zaklade systému olovo a cin, boli pouzivané v eutektickom zlozeni, ktoré je
znazornene na obrazku 2.1. Pri zastipeni 73,9 atébmovych percent cinu a 26,1 atbmovych
percent medi. Mali Siroké vyuzitie v elektronickom priemysle, napriklad pre elektronické obalové
aplikacie. [4]
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Obrdzok 2.1 fazovy diagram olovo-cin [5]
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2.1.2 Bezolovnaté spajky

Skodlivé Gginky na Zivotné prostredie a ludské zdravie, spolu s hrozbou legislativy,
viedli k hladaniu bezolovnatych spajok. Pre udrzanie ¢o najniz3ej teploty tavenia spajky sa
preslo na spajky zaloZzené na indiu, zlate a cine. [4]

Najvyssia teplota topenia u komeréne dostupnej spajky je 363 °C, ktora sa sklada zo
Zlata a kremiku. KedZe zlato je prili§ drahé a vo velkej miere je obmedzené pri vyrobe, tak sa
dostaneme na teplotu 300°C pri ktorej sa topia spajky na zaklade cinu. [2]

2.2 Vysoko tavitelné spajky pre tvrdé spajkovanie (brazing)

Spajky s najnizSou teplotou topenia, ktoré sa pouzivaju na komeréne ucely vo
vyznamnych mnozstvach, su spravidla zliatiny hlinika a kremika, ktoré sa topia pri 577 °C.
Avsak tieto spajky maju obmedzenu kompatibilitu s mnohymi prvkami. Preto sa za
najpouzivanejSie vysokoteplotné spajky povazuju zliatiny na baze striebra a medi, pripadne
pre vysoké teploty sa pouziva nikel.[2]

2.2.1 Striebro

Cisté striebro (s teplotou topenia 962 °C) sa z dévodu pomerne vysokych nakladov
len zriedka pouziva pre spajkovanie, aj ked je tento kov dokonale uspokojivy vo vacsine
ostatnych hladisk. Ma rozumné mechanické vlastnosti; je metalurgicky kompatibilny s
vacsinou zakladnych kovov, ma nizky tlak par, neoxiduje, a vykazuje pri zahrievani nad
bodom tavenia vynikajucu prietokovd schopnost umoziujucu tvorbu velmi Uzkych a pevnych
spojov s ocelovymi komponentmi. Striebro nie je vyrazne legované zelezom, ale tam, kde
dochadza k legovaniu zakladnymi materialmi, mechanické vlastnosti spojov vyrobenych z
tohto uslachtilého kovu budu vo vSeobecnosti profitovat z legovania. [2]

Cisté striebro sa pouziva vaésinou ako spajka na spajanie reaktivnych (alebo
aktivnych) kovov, ako je berylium a titan. Pre tito aplikaciu je zvolené striebro, pretoze jeho
oxid nie je stabilny nad 190 °C, dokonca ani na vzduchu. Teda roztavené striebro zvy&ajne
vytvara kovovu vazbu na tieto chemicky aktivne kovy. Tam, kde sa ako kovové vyplne
pouZzivaju menej uslachtilé kovy, vratane medi, existuje tendencia k tomu, Ze vrstva oxidu
zostane v styku s beryliom a inymi Ziaruvzdornymi materialmi na ukor mechanickych
vlastnosti, zatial ¢o aktivny kov, ako je titan je tiez pritomny v spoiji. [2]

2.2.2 Med

Med (teplota topenia 1085 °C) je vyrazne lacnejSia ako striebro, ale tato vyhoda je
kompenzovana vys$Sou pozadovanou teplotou tavenia a taktiez potrebou venovat vacsiu
pozornost kvalite atmosféry, aby sa zabranilo nadmernej oxidacii spoja a suvisiacich
komponentov. [2]

10
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Najvacsie vyuZitie Cistej medi ako spajky je bezproblémové spajanie makkej ocele vo
vakuu a redukovanej atmosféry. Tato kombinacia materialov je takmer ideéalna z
metalurgického hfadiska. Rovnako ako u striebra (vid predchadzajuca ¢ast) roztavena med
velmi dobre zmaca ocel a vytvara zanedbatelnu eroziu substratu. Preto je mozné vytvorit
silné spoje medzi komponentmi, ktoré maju interferenéné napéatie, dokonca aj vtedy, ked je
medena vypln potrebna na to, aby dosiahla pomerne velké vzdialenosti (niekolko
centimetrov). [2]

Avsak vyhody vyplyvajuce z nedostatku rozsiahleho legovania s makkou ocefou
znamenaju, Ze spoje ucinne obsahuju Cistu med, ktora nie je zvlast silna, tvrda alebo odolna
unavovému poskodeniu. Tieto vlastnosti mézu byt prospesné z hfadiska napéatia povrchu pre
spojené komponenty s réznymi koeficientmi tepelnej roztaznosti. Avdak tam, kde je spoj
hruby a medzery su relativne velké, pevnost spoja je v podstate uréena vlastnostami vyplne
a mensim pridavkom prvkov ako je nikel, chrom alebo kobalt (rozsah 0,5 az 5%). Casto sa
pridavaju na zlepSenie mechanickych vlastnosti ohybu, a to prostrednictvom pevného
roztoku a vyzrazania. Toto nie je potrebné, ak je zakladnym kovom korozivzdorna ocel, ktora
obsahuje jeden alebo viacero prvkov, napriklad chrém, nikel alebo kobalt, pretoZze zmacanie
roztavenou medou bude mat tendenciu zaclefovat tieto prvky do spoja. [2]

2.2.3 Binarny systém striebro a med

Striebro a med vstupuju do eutektickej rovnovahy pri teplote 779 °C, ked sa do
Cistého striebra prida 28% medi. Diagram faz striebra a medi je znazorneny na obrazku 2.2.
Eutekticka mikro&truktura je laminarna tvorena fazou bohatou na striebro a fazou bohatou na
med. [2]
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Obrdzok 2.2 fazovy diagram striebro-med’ [2]
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Eutektikum zo striebra a medi je tvarna zliatina a da sa lahko spracovat. Pouziva sa
hlavne pri bez potencionalnom spdjani zliatin zaloZenych na medi vo vakuu, v takomto
prostredi nie je dostatoéna tepelna aktivacia na zniZenie obsahu oxidov Zeleza, chromu a
kobaltu, ktoré su pritomné na povrchu Zeleznych zliatin. Z tohto dévodu su na spajkovanie
inych materialov potrebné redukéné atmosféry alebo iné materiali. [2]

Aktivna spajka zaloZena na principe strieborno-medeného eutektika ma pridavnu
zlozku az 5% titanu. Tato ternarna zliatinova félia sa pripravuje najlahsie rychlim tuhnutim
priamo z taveniny, pretozZe liate ingoty maju zlé mechanické viastnosti. Napriklad zliatina
kompozicie Ag26.7Cu-4.5Ti sa predava pod nazvom Ticusil. Tato zliatina a vyber inych
komercne dostupnych aktivnych spajkovacich zliatin vyrobenych rychlim tuhnutim su
uvedené v tabufke 2.1. [2]

Tabulka 2.1 priklady komercne dostupnych rychlo tuhnucich spdjok [2]

Composition Melting range, °C Structure Typical applications
Ag-28Cu 779 Microcrystalline Most engineering materials

Ag-38Cu-5Ti T15-790 Microcrystalline Engineering ceramics

Al-12Si 571 Microcrystalline Aluminum alloys

Cu-308n-10M 640-700 Amorphous Copper alloys and mild steel
Cu-10Ni-8P-45n 610-645 Microcrystalline Copper alloys and mild steel

Cu-15P 714 Amorphous Copper alloys and mild steel

Cu-20Sn 770-925 Microcrystalline Copper alloys and mild steel
Co-19Cr-19Ni-85i-1B 1120-1150 Amorphous Cobalt-base alloys and superalloys

Ni-10P 880 Amorphous Steels, stainless steels, and superalloys
Ni-32Pd-8Cr-3B-1Fe 940-990 Amorphous Steels, stainless steels, and superalloys
Ni-14Cr-5Si-5Fe-3B 970-1075 Amorphous Steels, stainless steels, and superalloys
Ni-15Cr-3B 10201065 Amorphous Steels, stainless steels, and superalloys
Ni-41Pd-9Si 712-745 Amorphous Stainless steel and super-cemented carbides
Pd-38Ni-8Si 830-875 Amorphous Stainless steel, superalloys, and cemented carbides
Ti-15Cu-15Ni 902-932 Amorphous Superalloys and engineering ceramics
Ti-20Zr-20Ni 848-856 Amorphous Superalloys and engineering ceramics
Zr-17Ni 961 Amorphous Titanium-base alloys

Zr-28V-16Ti 1193-1250 Amorphous Titanium-base alloys

2.2.4 Aktivne spajky

Pre spojovanie materialov, ktoré nedovoluju zmacanie roztavenou spajkou napriklad
na bazy striebra, ako su hlinik, titan, alebo priamo ich oxidy, taktiez keramické materialy, sa
pouzivaju aktivne spajky. Aktivne spajky su zliatiny, ktoré obsahuju také oxidy, ktoré dokazu
s oxidmi pasivujucimi spojovany material reagovat a vytvorit tak reakénu vrstvu, ktora
umoznuje funkény spoj. V pripade spojovania keramik je situacia podobna, znovu tu vysoko
reaktivne zlozky spajky reaguju s masivnym oxidom za vzniku pevnej reakénej vrstvy. [6]

MnozZstvo autorov uviedlo, ze Cisté kvapalné kovy nezmacaju tuhé oxidy za
nepritomnosti Specifickych reakcii. Pridanim prvkov ktoré zohravaju aktivnu ulohu
v nezmacanlivych kovoch, alebo zliatinach na rozhrani tuhé-kvapalné rozhranie, méze byt
znizena medzifazova Specificka energia, ¢o pomaha zmacanlivosti. [7][8]

Pevnost na jednotku plochy spoja medzi zlozkami toho istého materialu ma tendenciu
k zniZeniu so zvy$ujucou sa plochou spoja, ¢asto okolo 50 mm?. Dévodom toho je, ze spajky
s velkou plochou spajané vo vSeobecnosti obsahuju viac dutin a inych defektov. Dutiny maju
dve priciny: plyn zachyteny alebo vytvoreny v spoji a pevné zmrstovanie roztaveného
vyplhAujuceho materialu.[2]
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Podrobna mikro&truktirna analyza ukazuje, Ze medzi povrchova reakéna vrstva je
porézna, najma v tesnej blizkosti ocelového povrchu. Na rozhrani ocel/spajka je mozné
pozorovat mnozstvo porov, o méze naznacovat poskodenie zvySkovym napatim. To je
pravdepodobne dal8i dovod nizkej adhéznej pevnosti na rozhrani typu ocel/spajka.[9]

Siroko pouzivanym kovom, ktory reaktivitu spajok a tak umozriuje spojovanie
pasivujucich sa kovov alebo aj oxidov je titan. Jeho pritomnost v materiali spajky zaroven
znamena obmedzenie z hladiska kysliku, ktory je nutné vylugit z prostredia v ktorom
dochadza k spajaniu takouto spajkou. Preto spajkovanie aktivnymi spajkami prebieha
v ochrannych atmosférach, alebo priamo vo vakuu. [9]
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3 Experimentalna Cast

3.1 Experimentalne zariadenia

Vzorky boli pozorované na mikroskope Olympus GX51. Mikro&truktira spajkovacej
pasty a jej chemické zlozenie bolo analyzované na elektronovom mikroskope Zeiss ULTRA
PLUS, na ktorom bola pouzita metéda uréenia chemického zloZenia EDS (energiovo
disperzna spektrometria).

Spajkovanie vzoriek prebiehalo v Skolskej peci, ktora ma funkciu vytvorit inertnu
ochrannu atmosféru pozostavajucu z argonu.

3.2 Experimentalne materialy
3.2.1 Spojované vzorky

Pre testovanie spajok boli pripravené pary vzoriek keramik Al203 99,5% vyrobca
Elceram as. a asutenitickej ocele 316 Ti, teda stabilizovanej austenitickej oceli (10-14 Ni, 16-
18 Cr, 2-3 Mo, max 0,7 Ti a max 0,08 C) Vzorky oceli boli rozrezané chladenou pilou a ich
povrchy boli ponechané bez dalSich uprav.

3.2.2 Pouzité spajky

Pri spajani boli pouzité celkom tri rozne spajky. Kazda z nich obsahovala titan, teda
sa jednalo o aktivne spajky. Pre kazdu spajku boli k dispozicii dve dvojice keramika-austenit
a jeden spoj austeniticka ocel-austeniticka ocel.

Mac-Incusil ABA-WM

Vysoko &ista aktivna spajkovacia zliatina striebra, medi, india a titanu vyvinuta pre
priamu aplikaciu na keramické povrchy. Nominalne zlozenie podla hmotnosti 59% striebra,
27,25% medi, 12,5% india a 1,25% titanu. [10]

Spajka je komer¢ne dostupna a bola pouzita vo forme plechu.

CF72Ti

Spajka CF 72 Ti je vyrabana vo firme Hilderbrand & Cie SA vo Svajgiarsku, konkrétne
v Zeneve. Vyrobca uvadza Ze teplota tavenia je 900 °C a obsahuje striebro, med a titan.
Taktiez Ze je vhodna aplikacia je na titan a keramiku. Tato spajka je dostupna vo forme

pasty.

Na obrazku 3.1 jem mozné vidiet mikroStruktirnu spajky CF 72 Ti fotenu na
elektronovom mikroskope. K tejto fotke patri obrazok 3.2 zo spektrometra, ktory udava v
percentach hmotnostné zastupenie pritomnych prvkov v Strukture tejto spajky.
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Obrdzok 3.1 CF 72 Ti elektrénovy mikroskop
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Obrdzok 3.2 CF 72 Ti spektrometer

Tieto udaje mdéZzeme porovnat s binarnym diagramom medi a striebra na obrazku 3.3.
Z tohto diagramu vyplyva, Ze zloZenie spajky je vzdialené od eutektického zloZenia viac ako
0 dvadsat hmotnostnych percent. No teplota 1000°C bola dostato¢na aby sa zlozky spajky
roztavili.
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Obrdzok 3.3 bindrny diagram medi a striebra [11]

Domaca spajka Cu-Ag-Ti

Jedna sa o material pripraveny laboratdérne. Primarne bola pripravena eutekticka
zliatina medi a striebra a do tejto zliatiny boli rozpustené 2 hmotnostné percenta titanu.
Vysledné zloZenie je teda 71% Ag, 27% Cu a 2% Ti. Spajka bola pripravena ako aktivna
s cielom umoznit spojovanie keramickych materialov.

3.3 Priprava vzoriek

Subor vzoriek pozostavala z deviatich kusov, ktoré boli ulozené do pece s inertnou
argonovou atmosférou, za priebehu teplét znazornenych na grafe 3.1. Ohrev prebiehal
linearne na teplotu 1000 °C pri ohreve 15 °C za minutu, nasledne 60 mindtova vydrz na tejto
teplote a volné ochladzovanie.
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Graf 3.1 priebeh ohrevu vzoriek

Tychto devat vzoriek sa nachadzalo v peci a boli usporiadané v troch radach po troch
vzorkach. V kazdej rade bola pouzita rozliéna spajka, ktora spajala dvakrat austeniticku ocel
s keramikou a raz ocel s ocelou, ako je znazornené v tabulke 3.1.

Tabulka 3.1 zoznam pripravenych vzoriek

Cislo vzorku Kombinacia substratu Spajka
1 Al203/austenit Mac-Incusil ABA-WM
2 Al203/austenit Mac-Incusil ABA-WM
3 Austenit/Austenit Mac-Incusil ABA-WM
4 Al203/austenit CF72Ti
5 Al203/austenit CF72Ti
6 Austenit/Austenit CF72Ti
7 Al203/austenit Domidca sajka
8 Al203/austenit Domica sajka
9 Austenit/Austenit Domaca sdajka

Na obrazku 3.4 sa nachadza usporiadanie vzorku ako bol vkladany do pece. Ako
zaklad sluzi stabilizovana austeniticka ocel. Na ocel boli nanesené try druhy spajky. Na
spajku sa opatrne vlozila keramika vo forme Stvorca, respektive ocel. Nasledne boli vietke
komponenty zatazené zavazim, aby sa spajka rovnomerne rozlozila po celom povrchu ocele
a keramiky.
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Obrdzok 3.4 usporiadanie vzorku v peci

Po otvoreni pece bolo zistené ze pri vzorkach 7,8,9 nedoslo k roztaveniu spajky.
Vzorky Cislo 1,2 vykazovali velmi malu pevnost a spoje sa pri manipulacii rozpadli.
Pouzitefne vzorky &islo 3,4,5,6 po vybrati z pece boli zalievané za studena do epoxidovej
zivice pre lepSiu manipulaciu, ako je znazornené na obrazku 3.5.

Obrdzok 3.5 zalievanie za studena do epoxidovej Zivice

Jednotlivé vzorky boli rozdelené s dbanim na rychlost rezu. Tak aby teplota
neovplyvnila mikroStruktdru vo vzorkach. Dva vzorky boli zalievané za tepla, no pri zalievani
jednotlivé vzorky praskali. Z tohto dévodu zostavajuce vzorky boli znovu zalievané za
studena do epoxidovej zivice.
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Mokré brusenie prebiehalo na kotu€och so zrnitostou od 220, az do 2400 zfn na
jeden centimeter Stvorcovy. Mechanické lestenie bolo prevadzané na kotu¢och so zrnitostou
1 a 3 mikrometre za pridania diamantovej pasty s davkovanim liehu znazorneného na
obrazku 3.6. Kazdy z tychto cyklov trval 5 minut.

Obrdzok 3.6 lestenie vzoriek

Leptanie prvého vzorku bolo prevadzané s leptadlom Marble o objemovom zlozeni
48,6% kyseliny chlorovodikovej, 47,3% etanolu a 4,1% siranu mednatého. Toto leptanie boli
agresivne, tak sa zvolilo leptadlo s objemovym zloZzenim 46% destilovana voda, 31%
kyselina chlorovodikova a 23% kyselina dusi¢na (dalej uz len leptadlo 2).

19



FSI-UMVI Marcel Rimko

4 MikroStruktura pripravenych spojov

Pre pripravu metalo-grafickych vzoriek bolo mozZné pouZit' len vzorky Cislo 4,5,6 ktoré
obsahovali pastu CF 72 Ti, v8etky ostatné spoje sa pri manipulacii rozpadli. Spoje vytvorené
pastou CF 72 Ti vydrzali i rezanie a nasledne boli pripravené boli pripravené metalo-grafické
vybrusi vys8ie popisanym postupom.

Mikroskopické skumanie odhalilo, Ze spojenie ocele s keramikou nevydrzalo proces
zalievania, kde dochadza k zmrStovaniu epoxidovej zZivice. Takto vznikla medzera medzi
spdjkou a keramikou o velkosti asi 50 mikrometrov. Priemerna Sirka spajky pri spoji ocele
s keramikou bola 34 mikrometrov a v spoji ocele s ocelfou 65 mikrometrov. Obrazok 4.1
zobrazuje naleptanu vzorku marblom na ktorej sa nachadzaju zlava austeniticka ocel spajka
CF 72 Ti, medzera a keramika.

-

Obradzok 4.1 1 austenitickd ocel, 2 CF 72 Ti, 3 medzera a 4 Keramika, po leptani marblom, 500x zvécsenie

Na obrazkoch 4.2 a 4.3 je mozné pozorovat zmenu pred a po naleptani marblom tej
istej vzorky. Pred naleptanim je vidiet oranZové zrna titanu, ktoré su pozorovatelne aj po
naleptani. Po naleptani je mozné vidiet jednotlivé hranice zfn v Strukture oceli. Taktiez po
naleptani su pozorovatelné retazce necistét, ktoré boli do vzorku nanesené pri bruseni.
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Obrdzok 4.3 spoj ocele s keramikou leptany marblom, 200x zvdcsenie
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Vzorka na obrazku 4.4 je naleptana leptadlom 2. Je pozorovatelna vrstva medzi ocelou
a spajkou, kde difundoval titan do ocele, ktory sa nachadzal v spajke. Vdaka tejto
ovplyvnenej oblasti tento spoj je dostatoéne silny aby odolal rozoberaniu.

Obrdzok 4.4 spoj ocele s keramikou, leptané leptadlom 2, 1000x zvdicsenie

Na obrazku 4.5 je zobrazeny okraj spoja ocele s keramikou po naleptani marblom, kde
sa spajka dostala von zo spoja a utvorila kvapku. Je mozné pozorovat aku Struktuaru vytvara
samotna spajka a taktiez okraje zfn, ked spajka nie je obmedzovana prostredim.

Obrdzok 4.5 kvapka spdjky CF 72 Ti,
leptand marblom, 200x zvdcsenie
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Obrazok 4.6 znazormuje nenaleptany spoj ocele s ocelou, ktory zostal spojeny pocas
celého experimentu. V tomto spoji bolo pouzita spajka CF 72 Ti. Tento spoj je dvakrat Sirsi
ako spoje ocele s keramikou.

Obradzok 4.6 spoj ocele s ocelou, neleptany, 200x zvicsenie
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5 Diskusia

5.1 Zlyhanie vzoriek poCas spojovania

Dévodom pre zlyhanie spojov je pravdepodobne zla funkcia pece, kde nebola zaistena
dostatoCne Cista ochranna atmosféra a dos$lo k zoxidovaniu taveniny spajky ktora sa tak
nemohla spojit’ so substratom. [6]

Vzorky spajané pastou CF 72 Ti boli taktieZ v tejto skupine vzoriek. DoSlo k spojeniu
ako keramiky tak aj nerezovej ocele so spajkou. Dévod je mozné vidiet v tom Ze tato pasta
obsahuje tekuté tavidlo. Ktoré pravdepodobne ochranilo kovové &astice a umoznilo tak
reakciu materialu roztavenej spajky s keramickym substratom. [6]

5.2 Pozorované javy v mikroStrukture

V mikrostrukture spojov je mozné pozorovat’ Strukturu spajky, ktora je tvorena dvoma
oblastami. Prevazne $edou a oranzovou oblastou, je mozné predpokladat’ Zze Sedé Casti su
bohatSie na striebro a oranZzové oblasti obsahuju prevazne med.

Po pouziti leptadla marbel, ktoré sa ukazalo ako prili§ agresivne a odleptalo
mikrostruktaru samotnej spajky, sme presli na leptadlo 2. To ukazalo ze na rozhrani s ocelou
aj s keramikou doslo k vytvoreniu reakénej vrstvy. Je teda mozné predpokladat Ze sa jedna
0 vrstvu s vy8§im obsahom titanu.

S vynimkou spoja austenit-austenit vSetky d'alSie spoje teda austenit-keramika
vykazuju oddelenie na rozhrani spajka-keramika. Je mozné sa domnievat ze k tomuto
oddeleniu doslo v priebehu pripravy vzoriek, pretoze mikroStruktura spajky vykazuje reakénu
vrstvu aj na strane keramiky.
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6 Zaver

V praci boli rozoberané zaklady a podmienky spajkovania keramiky a kovov
s prihliadnutim na tvrdé spajkovanie a reaktivnym spajkam. Su prezentované zakladné druhy
spdjok a ich zloZenie.

V experimentalnej Easti bol spojeny kov s keramikou a kov s kovom, prostrednictvom
troch rbznych spajok. Nasledné skumanie spojov odhalilo nestabilitu spoja, pravdepodobne
z dévodu zlyhania ochrannej argénovej atmosféry pece. Na spojoch ktoré to umoznili bola
prevedena mikrostrukturna analyza. Bola dokumentovana mikroStruktura materialu spajky
a vznik reakénych vrstiev na rozhrani spajky a substratu.
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