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Abstrakt

Bakalatska prace se v literarni Casti zabyva keramickymi materialy na bazi Al,O3; a
ZrO,, metodami pripravy vzorka pro nasledné obrabéni, metodami obrabéni keramiky, a to
predevs§im technologii CNC frézovani v neslinutém a slinutém stavu s jejich porovnanim.
V praci jsou uvedeny mozné piiklady pouziti keramickych dila. Experimentalni ¢ast prace se
zabyva obrobenim keramiky na bazi ZrO; za pouziti ruiznych druha prasku, metody pfipravy a
volbou slinovaci teploty v navaznosti na jeji vlastnosti. Nejlepsich vysledku dosahl material
SZ-3Y slinovany pii teploté 1550 °C po dobu 2 hodin, hodnoty pevnosti zde byly 1203 MPa,
drsnost Ra 126 nm, velikost zrna 382 nm.

Klicova slova
Zr0,, CAD-CAM, pevnost, drsnost, velikost zrna, slinovani

Abstract

The literature part of bachelor's thesis deals with ceramic materials based on Al,O3 and
ZrO2, methods of sample preparation for consequent machining, different methods of
machining, especially the technology of CNC machining in non-sintered and sintered state with
their comparison. The thesis presents possible examples of the use of ceramic parts. The
experimental part of the thesis deals with the machining of ceramic based on ZrO: using
different types of ceramic powders, methods of preparation and the choice of the sintered
temperature in relation to its properties. The best results were achieved with SZ-3Y ceramic
material sintered at 1550 °C for 2 hours, strength values were 1203 MPa, roughness of surface
Ra was 126 nm a grain size was 382 nm.
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1 Uvod

Pokrocila keramika je na poli materialového inzenyrstvi pomérné znamym materialem,
jeji vyzkum a vyroba saha uz do druhé poloviny minulého stoleti. V tomto obdobi byla
zkoumana vhodna chemicka slozeni keramickych materialt a s tim spojené i jejich mechanické,
elektricky a tepelné vodivé vilastnosti. Nicméné zajem o tento technicky material je na vzrastu
az posledni dvé desetileti. Kdy diky nové objevenym technologiim pfipravy a tvarovani
keramickych vyrobkt mohou vznikat slozit€jsi dily s lepSi geometrickou piesnosti nez diive.
Podstatnym objevem byla technologie tvarovani keramik gelcasting zdokonalena v 90. letech,
ktera umoznila vyrabét tvarove slozit€jsi vyrobky [1]. Uplatnéni pokrocila keramika nachazi
v automobilovém, strojnim, vojenském, leteckém, kosmickém, elektrotechnickém pramyslu a
v neposledni fadé také v mediciné, kde je jeji uzivani na velkém vzestupu, hlavné v oblasti
dentalnich nahrad.

Pozadavky na jesSté vétsi tvarovou slozitost a geometrickou presnost si zadala feSeni a
timto feSenim se stalo pravé obrabéni keramiky. Technologie obrabéni keramickych materiala
se déli na frézovani v neslinutém, frézovani ve slinutém stavu a brouseni. Frézovani je v dnesni
dobé provadéno na pocitacem fizenych CNC frézkach, které umoznuje diky presnému
naprogramovani rozméra v CAD/CAM softwaru a drah fezného nastroje (frézy) vyrobit
pozadovany vyrobek. 3D model vytvoireny v CAD systému zajiStuje snadné€j$i moznost uprav
a umoziiuje opakovanou vyrobu. Tento model muze byt nakreslen v CAD systému, nebo
nasniman pomoci 3D scanneru [2], naptiklad pfi replikaci zubnich mustka. Kvuli velké tvrdosti
1ze keramické materialy obrabét vyhradné nastrojem s diamantovym povlakem. Na téma, zda
frézovat material ve slinutém, nebo neslinutém stavu se stale provadeéji studie a nové zaveéry [2-
5]. Kazda z téchto dvou technologii ma své klady a zapory. Pokud je zvolen proces brouseni
keramik vyuzivaji se brusné kotoucCe s diamantovymi casticemi, pripadné diamantoveé pasty na
lesténi.

Tato bakalafska prace je rozdélena do dvou hlavnich casti, literarni a experimentalni.
V literarni Casti jsou popsany keramické materialy, metody pfipravy a tvarovani keramiky pro
nasledné obrabéni. Jednotlivé metody obrabéni, jejich podminky a pouziti téchto keramickych
materiali. Experimentalni ¢ast se soustfedi na frézovani materialti na bazi ZrO» pifipravenych
z rozdilnych prasku a slinuté na ruzné teploty. Tato Cast se dale zabyva vyhodnocenim
mikrostruktury, mechanickych vlastnosti a drsnosti obrobenych vzorki. Vysledky jsou shrnuty
v zavéru bakalarské prace.



2 Literarni reSerse

2.1 Priprava keramickych téles pro obrabéni

Dnesni pokrocila keramika se povétSinou piipravuje z piedem pripravenych
keramickych prasku, které jsou nasledné slinovany v peci na pozadovanou teplotu. Pipravu lze
rozdélit do ¢tyt zakladnich boda.

Uprava keramickych praska
Tvarovani
Tepelné zpracovani

Sl

Slinovani

Nejprve dochazi k promiseni keramického prasku s pojivy, pfipadné smacedly, a to za
sucha nebo za mokra. K dikladnému promiseni dochazi za pomoci mleciho mlynu. Nasleduje
tvarovani, nejCastéji provadéné za studena, ale jsou 1 pfipady, kdy se pouziva tvarovani za tepla.
Vznika tzv. green body. NejcCasteji pouzivanymi metodami jsou CIP (Cold Isostatic Pressing),
slipcasting a gelcasting. Tepelné zpracovani vytvarovaného télesa se provadi v peci, této
operaci se fika zihani a dochazi pfi ni k odstranéni pojiva. Po dokoncCeni této operace se
keramické té€leso oznacuje jako brown body a je mozné ho obrabét. Obvykle je finalnim krokem
slinovani, kdy je keramické téleso zahfivano na dostate¢né velkou teplotu, narusta pevnost,
tvrdost, dochazi ke snizeni porovitosti a co nejvétsi hustoty. [6, 7]

2.1.1 Materialy pouzivané pro polotovary k obrabéni

Keramické materialy lze rozdélit na dvé zakladni skupiny, keramiky oxidové a
neoxidové. Z oxidovych keramik se nejcastéji pouziva keramika na bazi oxidu hlinitého nebo
oxidu zirkonicitého. Specialnim typem oxidovych keramik je piezokeramika. Prikladem
neoxidovych keramik je naptiklad karbid kfemiku nebo nitrid kiemiku.

AlLOs

Keramika na bazi oxidu hlinitého se mize vyskytovat v 7 ruznych krystalografickych
fazich, avSak nejbéznéjsi je faze alfa. V prirodé se vyskytuje oxid hlinity v podobé bauxitu. Pro
pripravu keramickych téles se pouziva v podobé prasku, a to s co nejjemné€jSimi casticemi,
idealné mensimi nez jeden mikrometr.

Mechanické vlastnosti materialu z Cistého oxidu hlinitétho mohou dosahovat hodnot
pevnosti v ohybu 500 MPa a lomové houzevnatosti 4,5 MPa-m'”?. Uvedené hodnoty lze zlepsit
pfidanim urCité piisady. Pfisadovym materiallem muze byt oxid zirkoniCity, naslednym
transformacnim zhouzevnaténim dochazi ke zlepSeni mechanickych hodnot az na 780 MPa u
pevnosti v ohybu a 6 MPa-m'? u lomové houzevnatosti [6]. Druhym typem je zhouzevnaténi
pomoci whiskera karbidu kfemiku. Ttetim typem je pfidani oxidu titanu, nitridu kiemiku nebo
karbidu boru. [6, 8]



ZrO:

Keramika na bazi oxidu zirkoni¢itého vynika predevSim svoji vysokou pevnosti a
lomovou houzevnatosti. Téchto vlastnosti se da dosahnout transformacnim zhouzevnaténim
castecné stabilizovaného oxidu zirkoni¢itého. Modifikace se provadi piidanim nékterého
z zaruvzdorného oxidu, kterym je tfeba oxid vapenaty, yttrity, hofeCnaty nebo cerity. Pfidanim
modifikatoru se dosahuje vysoké lomové houzevnatosti.

Oxid zirkoniCity se v Cisté formé muze vyskytovat ve tfech modifikacich a to
monoklinické (pokojova teplota — 1700 °C), tetragonalni (1170 — 2300 °C), kubické (vice nez
2370°C). Transformace z tetragonalni struktury na monoklinickou je martenziticka, pfi niz
dochazi k narastu objemu asi o 4 %. Takto je téméf nemozné pfipravovat keramické vyrobky
z Cistého oxidu zirkoniCitého. Pfidanim nékterého zaruvzdorného oxidu dojde ke stabilizaci
tetragonalni struktury ZrO,, diky stabilizaci muze existovat pii pokojové teploté
v metastabilnim stavu a je vhodny pro vyrobu keramickych dila. V dasledku vnitiniho pnuti,
které je zpusobené prasklinami v keramickém materialu se transformuje tetragonalni faze na
fazi monoklinickou, dochazi k nardstu objemu a tim k zastaveni rastu trhlin. Zastavenim rastu
trhlin se keramika zhouzevnati. [6, 8]

2.1.2 Priprava keramickych téles pro obrabéni

Metody pfipravy lze rozdélit do 4 hlavnich skupin, a to na suché metody, mokré metody,
plastické tvarovani a tvarovani bez forem. Pokud se uvazuje o nasledném obrabéni, vyuzivaji
se suché a mokré metody tvarovani keramickych dila, viz Obr. 2.1. Z uvedenych metod v Obr.
2.1 se prevazné pouziva izostatické lisovani za studena (CIP), slipcasting a gelcasting. [9]

— jednoosé lisovani

suché metody
izostatické lisovani

| I
za studena

Ii suspenzni liti

mokré metody tape casting

———  gelcasting

Obr. 2.1 Rozdéleni metod pripravy keramickych téles

Cold isostatic pressing (CIP)

Izostatické lisovani za studena patii do skupiny suchych metod tvarovani keramickych
prasku. Pii této metodé dochazi ke stlacovani keramického prasku za rovnomérného tlaku,
nejcastéji v rozsahu 100—600 MPa. Dochazi ke zpevnéni keramického prasku a 1ze dosahnout
az 95 % teoretické hustoty materialu. Pro stlaCovani se pouziva kapalné médium, pies které se
vzorek nejcCastéji v gumovém pouzdie stlacuje. Je jednou z nejpouzivané€jSich metod pro



stlaCovani keramiky, umoznuje ziskani optimalnich vlastnosti, zefektiviiuje vyrobu a snizuje
cenu. Nevyhodou je Spatna rozmérova presnost nasledného vyrobku. Diky izostatického tlaku
pomoci kapaliny dochazi k rovnomémé hustoté a homogenité vzniklého green body.
RozliSujeme dva typy CIP, mokry a suchy vak, viz Obr. 2.2. [6]
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Obr. 2.2 Schéma metody CIP a) mokry vak, b) suchy vak [10]

Slipcasting

Slipcasting neboli suspenzni liti je mokra metoda pfipravy keramiky. Spoc¢iva v pfipraveé
suspenze, keramicky prasek rozpustény v kapalném roztoku. Odliti pfipravené suspenze do
porézni formy, nejcastéji sadrové, ktera pomoci kapilarnich tlaka odvadi ¢ast kapaliny. Diky
tomuto procesu se na sténach formy vytvaii polotvrda vrstva keramického materialu
pozadované tloustky. Poté je zbytek suspenze zformy vylit. Pokud je pozadovan plny
keramicky dil suspenze se naléva, dokud je potfeba. Keramicky dil se necha ve formé ¢astecné
vyschnout a nasledné se vypali viz Obr. 2.3 [11]

(d)

Obr. 2.3 Princip metody slipcasting a) naliti suspenze do formy, b) odvod tekutiny pory ve
formé, c) vyliti pfebytecné suspenze, d) vyjmuti odlitku [12]

Suspenzni liti je pfevazné vyhodné na vyrobu tenkosténnych vyrobku a komplexnich
tvaru. Kromé klasické metody je mozné pouzit i jeji specialni modifikace, a to tlakové nebo
odstredivé liti. [6, 11]



Gelcasting

Nejcastéji se vSak pouziva metoda gelcasting, jedna se o pomémé novou metodu
piipravy pokrocilé keramiky, ktera byla objevena v 60. letech 20. stoleti, ale pln¢ zdokonalena
az v polovine 90. let. [1, 9]

Jedna se o proces piipravy, ktery umozinuje vyrobu vysoce kvalitnich, presnych a
pifedevs$im tvarové slozitych keramickych dild. Funguje na principu disperze keramického
prasku ve vodném roztoku a nasledné gelace vzniklé suspenze v gumové formé. Gelace muze
probihat v ruznych prostfedich, kde nejlepsiho vysledku dosahuje atmosféra s N>. Nasledné se
vzorek vysusi, dojde k vypaleni zbytkového pojiva a slinuje se. Vzorek ma dobrou manipulacni
pevnost i v neslinutém stavu. [9]

Metoda gelcasting na Obr. 2.4 umoziiuje vyrobu slozitych tvaru, kde hlavni vyhodou je
moznost vyroby tenko 1 silnosténnych vyrobka a zajiStuje dobrou pevnost keramického
polotovaru.[9]

Gelace

- koagulace s /\
roes |l Pl P

Stabilni Tuhé téleso
suspenze

Obr. 2.4 - Princip metody gelcasting [13]

2.2 Technologie CAD-CAM frézovani keramik

Pokrocila keramika je obecné tvrdym materidlem, to ji fadi do skupiny
tézkoobrobitelnych materialu. V Tab. 2.1 je uvedeno srovnani keramického materialu Al,Os a
nizkouhlikové oceli C15D.

Tab. 2.1 Porovnani mechanickych vlastnosti keramického materialu Al,O3 s C15D oceli [4]

Material AD- 998 Alumina C15D ocel
Maximalni teplota (°C) 1750 1515
Hustota (g/cm?) 3,92 7,87
Mez kluzu (GPa) 370 200
Mez pevnosti (MPa) 2500 380
Tvrdost (Knoop (kp/mm?)) 1000 150
Pevnost v tahu (MPa) 248 380

Neni-li potfebna vysoka presnost keramického dilu, lze vcelku presné soucasti vyrobit
lisovanim, nebo odlévanim do forem. Pokud je poZzadovana vysoka rozmérova a geometricka
presnost lze ji dosahnout praveé obrabénim. Piikladem jsou aplikace v 1€kaftstvi, jako kloubni
nahrady, zubni protézy.



Kvuli $patné obrobitelnosti dochazi v procesu obrabéni ke znaénému opotiebeni
obrabéciho nastroje, takze je tento proces 1 velmi nakladny. Proto je v podstaté jedinym
pouzitelnym materialem na obrabéni PKD (polykrystalicky diamant). Keramika se obrabi
predevsim frézovanim a brousenim. A to ve vyzihaném, ale neslinutém stavu, nebo ve stavu
slinutém.

CNC (Computer Numerical Control) je stroj, ktery je ovladany fidicim systémem
pomoci napsaného programu. Rizeni probiha pomoci &iselnych Gdaji a piikazi. Obrabécimi
stroji ovladanymi pomoci CNC jsou nejcastéji soustruhy a frézky. Frézky jde programovat i
piimo pomoci CAD-CAM systému, kdy odpada nutnost naprogramovat drahy a rychlosti
nastroje. Z vykresu vytvofeného v CAD systému a 3D modelu si sam vygeneruje predepsané
hodnoty, které nasledné zpracuje pomoci CAM modulu. Informace nutné k obrobeni soucasti
jsou informace o rozmérech soucasti, informace o posuvu, otackach a pomocné informace
(zapnuti chladici kapaliny). [14]

2.2.1 Nastroje pro CNC frézky

NejCastéji se pouzivaji tfi typy nastroju s diamantovym povlakem (PKD,
polykrystalicky diamant) nebo pfipadné s povlakem ze slinutych karbida. Jedna se o dvou- a
vicebfité nastroje, vyménitelné desticky nebo kompozitni nastroje (diamantova nebo karbidicka
zrna v matrici). [15]

Dvou- a vicebfité PKD ndstroje

PKD bfity jsou vyrobeny ze syntetickych diamanti s polykrystalickou strukturou.
Jemné krystaly diamantu jsou spojovany slinovanim za vysokého tlaku a teploty. [16] Téla
nastroju jsou povétSinou vyrobena z karbidu wolframu s tenkou diamantovou vrstvou. [17]
Nastroje se poté deli podle tvaru Cela, priklad je na Obr. 2.5.

dy

Obr. 2.5 Dvoubiita fréza (kulové celo) z PKD [18]

Vymeéhnitelné desticky

Diamantovy nastroj v podobé desticky je bud’ pevné uchycen do téla nastroje (viz Obr.
2.6), ktery je vyrobeny ze slinutého karbidu, nebo je na néj napajen (fezny platek). Nastroj
nesmi prekrocit teplotu 600 °C v oblasti fezani béhem frézovani, jinak by mohlo dojit k jeho
poskozeni. Proto musi byt aktivné chlazen, coz v nékterych pfipadech obrabéni keramiky neni
mozné splnit, viz nize obrabéni v neslinutém stavu.



Obr. 2.6 Vymeénitelné PKD desticky Navel [19]

Kompozitni ndastroje

Do této kategorie nastroju patii napf. nastroj, jehoz télo je vyrobeno ze slitiny s matrici
Ni (94 hm. %)-Fe (6 hm. %), na které je nasledné pomoci spékani nanesen diamant v podobé
jemnych granuli (Obr. 2.7). Dulezita je velikost granuli diamantu, protoze ta ma poté vliv na
kvalitu obrobeného povrchu, zZivotnost nastroje a vystipavani hran. [3]

Obr. 2.7 Hrot kompozitniho nastroje s matrici ze slitiny Ni-Fe s diamantovymi
granulemi [2]

2.2.2 Obrabéci podminky
Zakladnimi obrabécimi podminkami pro dany obrabéci nastroj jsou fezna rychlost v.

[m-min’'], posuvova rychlost v/ [mm-min~'] a posuv na zub £ [mm]. [9]
Reznou rychlost je mozné vypocitat ze vztahu:

ve=D-m-n- 1073 [m min~1], (1)
kde D je priimér nastroje [mm] a n je pocet otacek vietene [min™'].
Rychlost posuvu lze vypocitat ze vztahu:

vr = fp+z-n [mm - min7!], ()

kde f je posuv na zub [mm], z je pocet zubti [-] a n je pocet otaéek vietene [min™'].



Posuv na zub spocteme podle vztahu:
v
f; = — [mm] 3)

kde vy je rychlost posuvu [mm-min'], z je poGet zubti [-] a n je poCet otalek vietene [min']

Pro vypocet ubéru materialu Q (nebo také znaceno jako MMR — z angl. Material Removal Rate)
je mozné pouzit vztah:

ae Clp ' 'Uf
1000

[cm3 - min~1] S

Q=
kde a. je sitka fezu [mm] a a, je hloubka fezu [mm]

2.2.3 Frézovaniv neslinutém stavu

Jedna se o frézovani polotovart po dokonceni kroku tvarovani bez tepelného zpracovani
(tzv. ,,green body*) nebo po zihani na vhodné teploty (kolem 800 - 1000 °C, tzv. ,,brown body*).
Tento zpusob obrabéni keramiky je preferovan v ptipadech potfeby odebrani vétsiho mnozstvi
materialu. Dale slouzi pro vyrobu keramickych prototypu. Vyuziva se napf. v lékaiskych
aplikacich, jako jsou kloubni implantaty a zubni fazety, korunky nebo jiné implantaty. Obrabéni
v neslinutém stavu je oproti obrabéni ve slinutém stavu daleko méné energeticky narocné a
mensi je 1 opotiebeni fezného nastroje [20]. Vyhodou je moznost automatizované vyroby
z CAD/CAM soubord, tim je zarucena i1 vysoka rozmérova piesnost a pouziti i jinych nastroju
nez PKD, diky niz$i tvrdosti obrabénych neslinutych polotovara. [21] Béhem frézovani
v neslinutém stavu neni obrobek ani nastroj aktivné chlazen chladici kapalinou, tak jako je to
bézné napt. u frézovani kovu. Pouze je odsavan anebo ofukovan obrabény prach z obrobku, coz
muze piispivat k chlazeni nastroje. Duvodem nepouziti chladici kapaliny je poréznost
keramického obrobku v neslinutém stavu. V piipadé, ze by se chladici kapalina dostala do poru
mezi keramickymi Casticemi, nebylo by (kromé rizika rozpadnuti obrobku) mozné chladici
kapalinu z obrobku po obrabéni vyextrahovat, a tedy ani slinovat bez destrukce keramického
télesa. Dale musi byt kladen diraz na opatrnou manipulacia upinani obrobku. Protoze keramika
je ve stavu ,,green body” pomérné kiehka. Parametry obrabéni musi byt vhodné zvoleny, aby
nedochazelo ke vzniku prasklin, nebo zlomeni soucasti. Kvuli abrazivnimu charakteru dochazi
k rychlému opotiebeni nastroje. Obrobeny material se mize v podobé keramického prachu
nachytavat na obrabény vzorek, coz jesté zvySuje opotiebeni nastroje [5]. S timto jevem souvisi
1 nasledna presnost finalniho obrobku.

Protoze se po obrabéni bude vzorek jesté slinovat, je mozné odstranit piipadné
mikrotrhliny a pnuti uvnitf materialu diky smrsténi, které pfi ném nastava.

U této metody je pozadované kvality dosazeno uz po prvnim kroku, to vyrazné snizuje
casové 1 finan¢ni naklady ve srovnani s metodou frézovani ve slinutém stavu [3]. U frézovani
vSak Casto dochazi ke Stépeni hran, na které je keramika obzvlasté nachylna.



Frézovani je zpusob obrabéni, pii kterém dochazi k odbéru materialu pomoci bfitového
nastroje, tzv. fréz. Odbér materialu je znazornén v Obr. 2.8. Zakladnimi podminkami frézovani
jsou otacky vrietene, fezna rychlost, rychlost posuvu a posuv na zub. [9]

I - obriabéna plocha

2 - plocha fezu

- obrobena plocha
h - hloubka fezu

_ﬁ_i _/l

p—— h

Obr. 2.8 Schéma odbéru materialu pti frézovani [22]

Frézovani je provadéno pomoci pocitacem fizené CNC frézky. Tyto frézky lze
programovat 1 pomoci CAD/CAM systému. CAM modul je schopen zpracovat data z CAD
vykresu a podle nich navolit drahy nastroje.

2.2.4 Frézovani ve slinutém stavu

Jedna se o metodu, kdy je keramicky vzorek plné slinut a dosahuje tedy vysoké tvrdosti.
Frézovani je v tomto stavu velmi obtizné a dochazi k velkému opotiebeni nastroje, protoze
slinuty material je tvrd$i nez vétSina feznych nastroju. Je mozné pomoci nastroje z PKD pfi
dobte zvolenych podminkach. Diamant je nejtvrdsi a nejvice otéruvzdorny material na svéte.
[23] Ale ptipadné poruSeni povrchu snizuje pevnost soucasti a musely by byt pfidany dalsi
kroky pro zlepSeni kvality povrchu. Na obrabéni specifickych materialt 1ze vyuzit metod
nekonvencniho obrabéni, kam patii obrabéni elektrickym vybojem, laserovym paprskem,
ultrasonické a elektrochemické obrabéni. VSechny tyto metody maji omezené pouziti a jsou
znacné nakladné. Vice se proto vyuzivaji abrazivni operace, jako je napf. brouseni. [9]

Ve slinutém stavu se da obrabét za pomoci velmi vykonného laseru, ktery ohfiva misto
tésné pred konvenCnim feznym nastrojem. Diky zvySené teploté se keramicky material stava
meékci a jeho obrabéni je znacné rychlejsi nez v pripadé, kdy neni laser pouzit. [24]

Lze obrabét také pouze pomoci laseru, kdy je roztaveny material odfukovan pryc
pomoci supersonického proudu plynu. Pomoci této metody se daji v keramickém materialu
délat diry, drazky, pripadné jiné znacky nebo napisy. Nevyhody této metody zahrnuji predevSim
zbytkové napéti, naslednou tvorbu trhlin a nepfili§ velkou pfesnost obrobenych dilu. [25]

Netradi¢nim typem obrabéni je RUM (Rotary Ultrasonic Machining), jedna se o
metodu, ktera spojuje vlastnosti ultrasonického obrabéni a rotacniho pohybu. Pi1t RUM rotujici
vrtak s diamantovym povlakem ultrasonicky vibruje v axialnim sméru a pohybuje se proti
obrabéné soucasti konstantni rychlosti posuvu. Chladici medium, které se pumpuje mezi vrtak
a soucast odplavuje tfisku, chladi vrtak a predchazi zadfeni vrtaku (viz Obr. 2.9). Metoda RUM
je az 10krat rychlejsi, vrtani je snadnéjSi a dosahuje se veétSich geometrickych presnosti
v porovnani s klasickou ultrasonickou metodou obrabéni. [26]
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Obr. 2.9 Schéma RUM vrtani dér [26]

Tento postup obrabéni plné slinutého keramického materialu (AI203) zkusil tym
profesora Jiancheng Lia. Snahou bylo zajistit vyssi geometrickou presnost dilu, protoze pii
slinovani dochazi zhruba k 2% smr$téni, coz muze vést i k deformaci dané soucasti. Pro
obrabéni byl vyroben specialni nastroj za pomoci chemické depozice z plynu (CVD), pii tomto
procesu byl na nastroj z karbidu wolframu nanesen diamantovy povlak. [4] Pf1 CVD dochazi
pomoci spoluptsobeni tepla (az 2200 °C) a vakua k rozkladu methanu na atomy vodiku a
uhliku, atomy uhliku po tomto kroku za¢nou nukleovat a rostou v malé krystalky diamantu,
které nasledné vytvoii diamantovy povlak. [27]

Obrabélo se na klasické tfiosé CNC frézce, pii ruznych feznych rychlostech, rychlostech
posuvu a Sifce odbéru materialu. Ve vysledcich obrabéni pomoci této metody se hodnotila
kvalita povrchu obrobku, opotiebeni obrabéciho nastroje, rychlost odbéru materialu a fezna
sila. Keramicky material byl zvolen od firmy CoorsTek, jednalo se 0 99,8% alfa fazi Al,Os
s mezi pruznosti 370 GPa a mezi pevnosti 2500 MPa (viz. Tab. 1). [4]

Z CoorsTek materialu byly vyrobeny bloky o prufezu 6,35 x 12,7 mm a 101,6 mm
dlouhé. [4] Byly provedeny dvé sady testu. Prvni sada testd byla provedena za pouziti ¢elni
toroidni frézy o priméru 6,35 mm se zaoblenim Cela nastroje o poloméru 1,57 mm. Jednalo se
o frézu z karbidu wolframu s diamantovym povlakem tloustky 10-15 pm. Detail toroidni frézy
je zobrazen na Obr. 2.10. Rychlost otacek byla zvolena 6000 otacek/min, fezna rychlost byla
119,68 m-min’!, hloubka fezu a, 0,254 mm. [4]

)

Obr. 2.10 Celni toroidni fréza s diamantovym povlakem [4]
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Tab. 2.2 Piehled feznych podminek a parametru pii obrabéni frézou na Obr.2.10 [4]

Sitka fezu a. Ra MRR Rychlost posuvu poznamky
(mm) (um) (mm?3-min') (mm-min)
0,47 0,7 11,98
0,25 0,77 1,1 17,99 nejlepsi kvalita povrchu
0,57 1.4 22,49
2,03 - 5,9 11,98 ,
0,57 8,9 17,99 ryhy na povrchu
254 1,05 7.4 11,98
’ - 11,62 17,99 odfeni diamantové vrstvy
3,81 2,03 11,64 11,98 selhani nastroje

2 Hodnoty dopoditany podle rovnice (4), jelikoz nebyly v ¢lanku [4] uvedeny.

V Tab. 2.2 jsou popsany jednotlivé podminky, pii kterych bylo obrabéno. Obrabéni
vzork pfi rychlosti obrabéni 17,99 mm-min-' s ménicim se parametrem §itky fezu (zvyraznéno
v Tab. 2.2) je porovnano na Obr. 2.11 nize.

(@)

|
Obr. 2.11 Povrch obrobeného Al,O3 pii rychlosti posuvu a) nejlepsi kvalita, b) ryhy na
povrchu soucasti, ¢) odieni diamantoveé vrstvy z frézy [4]

vvvvv

jednotlivé rychlosti jsou uvedeny v Tab. 2.2. Timto bylo dokazano, ze se zvysujici se rychlosti
posuvu se nezvySuje drsnost povrchu, jako je tomu napiiklad u konven¢niho obrabéni [4].

V druhé sadé testa byl pouzit nastroj o pruméru 12,7 mm, zde se nepodafilo dosahnout
uspokojivych vysledka, dochazelo k velkému opotiebeni nastroje, jeho vystipavani, ¢i otéru
diamantového povlaku, toto opotiebeni je zobrazeno na Obr. 2.12. [4]
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(@) (b)

Obr. 2.12 Porovnani ostii nového (a) a vystipnutého nastroje (b) [4]

BrousSeni

Nejrozsifené€jsi konvenéni metodou obrabéni keramiky je pravé brouseni. Operace
brouseni zahrnuje rotacni pohyb brusného kotouce s diamantovymi zrny, pii tomto pohybu
dochazi k odbéru materialu zjeho povrchu diky lokalnimu poruseni kiehkym lomem.
Brousenim dochazi pouze k malému odbéru materialu, proto je tato metoda ¢asové 1 financné
naro¢na. Schéma brouseni keramiky brusnym kotoucem je zobrazeno na Obr. 2.13 nize. DalSim
omezenim je moznost vytvaret brouSenim pouze pravidelné geometrické tvary. [28]

Pti brouseni keramiky dochazi v materialu k defektim, proto musi byt nasledné pouzito
jesté lapovani povrchu, pfipadné lesténi. K tomu je nasledné pouzito jemnych brusnych
kotoucu a brusné pasty, ktera obsahuje drobné diamantové ¢astecky. [9, 29]

_%@@

Obr. 2.13 Schéma brouseni keramiky [30]
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2.2.5 Pouziti keramickych dilu

Uzivani keramickych materiali ve vSech moznych odvétvich prumyslu, 1ékafstvi nabira
na vzestupu. A pravé obrabénim téchto dilt se da dojit k velmi pfesnym geometrickym a
rozmérovym tolerancim.

Piikladem pouziti keramickych materialt je CeramCool od firmy CeramTech. Jedna se
o keramicky chladi¢ pouzity k odvodu tepla z LED svétel. Na Obr. 2.14 je porovnani nového
typu chladiCe firmy CeramTech oproti standartné uzivanému chladi¢i. Tento typ chladi¢u je
vyrabén ve dvou variantach, na kazdou je pouzit jiny material. Prvnim je Rubalit 708 (96%
ADQO3), ktery ma pevnost v ohybu vice nez 500 MPa a tepelnou vodivost > 22 W/mK. Druhé
provedeni je z materiala Alunit (AIN), které dosahuje vyrazné lepSich hodnot tepelné vodivosti
> 170 W/mK a pevnosti v ohybu > 320 MPa. Pro srovnani hodnota tepelné vodivosti hliniku je
237 W/mK a médi 389 W/mK, hodnoty jsou uvedené pii teploté 25 °C. Hlavni vyhodou pouziti
chladice CeramCool spociva ve zmenseni celkovych rozméra celého LED svétla odstranénim
nékterych Casti jako je vodic, ktery predava teplo z LED diody, lepidla a daného plosného spoje.
Obvod je v pripadé CeramCool provedeni piimo nanesen na chladi¢ a zaroven je na néj
namontovana dioda LED. [31]

LED

Group 1 LED
solder Group 1
_ > i PCB
electrical isolation & solder &
IGroup 3 | 1 mechanical mount circuit board

glue

aluminum CeramCool®
heatsink ceramic heatsink &
electrical isolation &
mechanical mount

Group 2 Group 2‘

Obr. 2.14 Porovnani standartniho chladice s chladicem CeramCool [31]

standard concept CeramCool

Toto provedeni piispiva k lepsimu odvodu tepla a tim 1 k delSi Zzivotnosti. Pii pouziti
Rubalitu jsou teploty nizsi o 13 %, pfi pouziti Alunitu az o 33 % nez pfi pouziti standartniho
hlinikového chladice. Na Obr. 2.15 nize je porovnani teplot pii pouziti 4 W LED diody. [31]

59.7°C 51.3°C 65.9°C

Rubalit Alunit Aluminum & PCB

Obr. 2.15 Porovnani teplot pfi pouziti riznych materialu na chladi¢ [31]
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Dale se obrabéni hojné vyuziva v 1ékafstvi na pfipravu keramickych kloubu a zubnich
nahrad (zubni fazety nebo korunky). [3] Tuto problematiku fesil tym S. Mohantyho pfi vyrobé
zubni korunky z AIl203. Frézovani probihalo v neslinutém stavu, aby nedochazelo k
nadmérnému opotfebeni nastroje. Byl vybran nastroj s Ni-Fe matrici impregnovany
diamantovymi granulemi (viz Obr. 2.7). [2]

Obrabéni bylo provedeno CNC frézkou, pomoci piedem naskenovaného 3D modelu
zubni korunky. Pro vyrobu zubni korunky bylo pouzité dvou krokové obrabéni, aby bylo mozné
vyvinout komplexni zakiiveni a topografii, jak na bocich, tak 1 vrchni strané zubu. Na Obr. 2.16
je srovnani zubni korunky z Al203 s lidskym zubem. Obrabéci podminky byly stanoveny na
volitelné otacky 4500-15000 za minutu, posuv v ose X a 'y 50 mm/s a posuv v ose z 30 mm/s.
Kwvuli absenci vice os byla cela operace provazena nékolika komplikacemi. Konické zakiiveni
nastroje pomohlo snizit jeho opotiebeni. Cela operace obrabéni trvala jeden a pul hodiny.
Nasledné byl vzorek umistén do elektrické pece a slinovan pfi teploté 1550 °C po dobu dvou
hodin. Bylo dosazeno drsnosti povrchu zubni korunky 0,35+ 0,03 pm a 0,18 + 0,07 um. [2]

Obr. 2.16 Schématicky pohled na a) fezak odebrany z mrtvoly a b) fezak obrobeny v “green
stavu” na CNC frézce pomoci konicky tvarovaného nastroje s diamantovymi granulemi [2]

Keramickeé dily (Al,Os, SizNg) vyrobené obrabénim nachazi 1 vyuziti u soucasti
odolnych proti otéru, kde se vyzaduje predevSim povrch s vysokymi tolerancemi, vysoka
tvrdost, houzevnatost a chemicka a korozni odolnost. Dalsi aplikaci jsou napt. loziska z SizNy;
pozaduje se predevsim odolnost proti inave, korozi a ztraté maznych vlastnosti a také vysoka
a tepelna odolnost. Pancéfovani vozidel ¢i neprustfelnych vest také vyuziva keramicky
material, kde je duraz kladen na pevnost a houzevnatost.
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2.2.6 Hodnoceni keramickych soucasti
Na keramickych soucastech se hodnoti zejména jejich pevnost, tvrdost a drsnost
povrchu. Dale se muze hodnotit modul pruznosti, fazové slozeni, prasvitnost nebo jiné
charakteristiky, které jsou blizké zamyslené aplikaci keramické soucasti.

Pevnost

Pevnost keramickych konstrukénich materialt se nejcastéji zjiStuje pomoci statické
zkousky ohybem, a to pravé u kiehkych materiali, u tvarnych materiald nema moc velky
vyznam, protoze casto nedojde ke zlomeni zkusebni tyCe. [32]

Pevnost v ohybu se urCuje ze vztahu:

MOmax (5)
R, = MP
kde Wy je modul prufezu v ohybu, plati pro obdélnikové téleso:
h-b? 6
o= mm?] (6)

M omax j& nejvétsi ohybovy moment v prufezu pod pusobici silou, ten je dale urCen vztahem:

)

Momax = Fmax - Z [N ) mm]

kde Fuax je sila v okamziku lomu a [ — vzdalenost podpér

3- a 4bodovy ohyb

U keramickych materiala se pevnost testuje prevazné tii- a ctytbodovym ohybem, kde
dochazi k jednoosému stavu napjatosti. Porovnani téchto dvou metod je uvedeno na Obr. 2.17.
Hlavni vyhodou této metody je jednoduchost jejiho provedeni a snadna ptfiprava vzorka. Za
poslednich par desetileti, kdy se keramické materialy testuji v tii- nebo ctyfbodovém ohybu, se
tyto metody staly standardem pro testovani keramik. [33]

a) F b) F F
La Lb La
F/2 % L %F/Z F % I %F

Obr. 2.17 a) schéma 3bodového ohybu, b) schéma 4bodového ohybu [34]
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Pro tiibodovy (o3pg) nebo ctyrbodovy (g4pp) Ohyb a zkusebni téleso obdélnikového tvaru se
pevnost g; spocita podle vztahu:

Fax 1 6 Fnax*m ®), )
b hZ [MPa], O4pB — W [MPa],

3
O3pp = E

kde m je vzdalenost podpory a sily, b a h jsou rozméry obdélnikového teélesa

Biaxidlni ohybovd pevnost - Ball on three Balls (B3B) test

Keramika je v bézném pouziti zatizena ve vice osach (napft. teplotni zmény), pfi tomto
stavu napjatosti se vice projevi defekty nez pii jednoosém zatizeni. [35] ZkusSebnim vzorkem
je pi1 B3B metodé disk nebo vzorek s obdélnikovym ¢i ¢tvercovym puadorysem. Podstatou B3B
zkousky je umisténi testovaného povrchu zkusebniho disku (tahova strana) na tfi vzajemneé se

dotykajici koule a nasledné symetrické zatizeni tlakové strany vzorku c¢tvrtou kouli (viz
Obr. 2.18).

a) b)

(TR

Obr. 2.18 a) Schéma usporadani vzorku a podpér pii B3B testu [36] a b) piiklad napétového
pole v disku pro typické zatizeni vzorku v B3B (je znazornéno procento maximalni slozky
tahového napéti na disku (0—-100%)) [37]

Maximalni napéti je rozlozeno do piiblizného trojahelniku, ktery je vytvoren mezi misty
kontaktu tfech kouli se vzorkem. Pfi zkouseni dochazi k daleko mensimu tfeni nez pii bézném
zkouseni ohybem, proto je mozné testovat i plné slinuté dilce a velmi malé vzorky (1 mm?)
[36]. Vypocet pevnosti (maximalniho tahového napéti) ve zkuSebnim vzorku tvaru disku maze
byt proveden dle rovnice [37]:

_ 3-F . _ (10)
Umax—_4_n_t2 (E /1);
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kde F je zatézujici sila a ¢ je tloustka vzorku

Pro vypocet parametra £ a A se pouziji nasledujici vztahy:

et 452 () o
1= (1+v)- [1 +in (%)Zl + (A=) (%)2, (12)

kde v je Poissonovo cislo pro material tvaru disku, b je radius zatézovani plochy, R je radius
disku a R, je radius podpory

Weibullovo rozdéleni

Jelikoz je pevnost keramické soucasti siln€ ovlivnéna nahodile se vyskytujicimi se
defekty, je nutné pevnost keramik vyhodnocovat statistickym pfistupem. [38] Variabilitu
pevnosti keramickych materiali dobfe vyjadiuje Weibullovo rozdéleni. Hustota
pravdépodobnostni funkce dvouparametrového Weibullova rozdéleni pro nahodnou spojitou
proménnou x (kterou je napf. pevnost) ma tvar:

=)@ e ] e

f(x)=0 x>0, (14)
kde m je Weibulliv modul a 8 — parametr stupnice (> 0).

Tento vztah plati, pokud je nahodna proménna x vétsi nez nula. Pokud je mensi neznula,
je hustota pravdépodobnosti rovna nule. Integraci hustoty pravdépodobnosti se ziska vztah pro
kumulativni distribuéni funkei:

F(x)=1- e_(%)m. (1>

Weibullova charakteristicka pevnost je hodnota pevnosti s pravdépodobnosti poruseni
0,632. Pokud je nahodna proménna, ktera predstavuje pevnost zkousSeného télesa
charakterizovana vySe uvedenou rovnici, pak je pravdépodobnost, ze zkouSené té€leso nenese
Jmenovité napéti cf, tj. Ze ma jmenovitou pevnost 6f= Gnom, Uurcenou kumulativni rozdélovaci
funkci [38]:

o m
Pr=1—exp [(U—f) ] pro of >0, (16)
0

kde Py je pravd€podobnost poruseni (-) a oy je charakteristicka pevnost (MPa).
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Poskytuje nestranny odhad parametru zakladniho rozdéleni pevnosti souboru keramickych
zkuSebnich téles urcenych k vyhodnoceni rozptylu zakladniho souboru. Jako nejefektivné;si
byla nalezena metoda maxima pravdépodobnosti. Spolehlivost odhadu se zvySuje s poctem
zkousek, doporucuje se vice nez 30. [CSN EN 843-5 Weibull]

Tvrdost

Zkousky tvrdosti jsou jednou z nejpouzivanéjSich metod zkouSeni materiala, jejich
nejvetsi vyhodou je rychlé, snadné provedeni a zkouSeni hotovych soucasti bez jejich
znehodnoceni. [39, 40] Z tvrdosti 1ze Casto predikovat i dal$i mechanickeé vlastnosti materialu,
jako je napf. pevnost v tahu, pfipadné obrobitelnost. [32] Tvrdost je odolnost materialu proti
vnikani ciziho t€lesa. Posuzuje se velikost trvalé deformace, kterou vtlaCované cizi téleso
vyvola. Zatézna sila pusobi kolmo k povrchu zkouSeného télesa, ta postupné narusta na
pozadovanou hodnotu, na které se urCuje po stanovenou dobu. [32]

Pro keramické materialy se pouzivaji pievazné dvé metody méreni mikrotvrdosti. Prvni
metoda podle Vickerse, indentorem je ¢tyiboky diamantovy jehlan o vrcholovém thlu 136°,
rozsah zatizeni se zde pohybuje od nékolika malo Newtona do 9,8 N, doba zatézovani musi byt
10 az 15 s. Po nasledném odlehCeni se méfi délka uhlopticek di a d» pii vtisku a urci se jejich
aritmeticky prumeér d. Schéma metody je uvedeno na Obr. 2.19 nize. Jedna se o velmi piesnou
metodu méfeni tvrdosti, je zde vSak pozadavek na hladky povrch zkouSeného télesa a presné
zméfeni délky uhlopfi¢ek (mikroskop). [41] Tvrdost podle Vickerse je urCena vztahem:

F F (17)
_ > _ . . )
HV = 1= 0,189 FE [N -mm™2],

kde F je zatézna sila [N] a A je povrch vtisku [mm?]

A

6\

- ——

Obr. 2.19 Schéma metody Vickers [42]

Druhou pouzivanou metodou je zkouska podle Knoopa (Obr. 2.20), indentorem je zde
diamantovy jehlan s kosoctvercovou podstavou, vrcholové thly 172°30” a 130°, zatizeni se
pohybuje od 0,98 N do 19,6 N. Oproti Vickersoveé metodé je zde hloubka vtisku daleko mensi
pi1 stejném zatizeni, odpovida 1/30 délky delsi uhlopficky. V porovnani s Vickersovou
metodou je slozitéjsi, je zde 1 pfes delsi uhlopficku velmi tézké odhadnout presny zacatek a
konec uhlopricky vtisku. Bylo prokazano, ze pii této metod€ dochazi k mensi iniciaci trhlin a
naslednému praskani. [41, 43]
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Tvrdost podle Knoopa se vypocita podle vztahu:

F
HK = 1,451 Dz [kp - mm~?], 1%

kde F je zatézujici sila [N] a D je délka delsi uhlopficky [mm]

Obr. 2.20 Schéma metody Knoop [43]

Drsnost

Po obrabéni vznikaji na povrchu soucasti urCité povrchové nerovnosti, které jsou
usporadany ve 3D a jejich nasledné hodnoceni je pomérné obtizné. K jejich hodnoceni se
pouziva prevazné normalizovana metoda, pii které se hodnoti profil nerovnosti v roviné fezu
kolmého k povrchu soucasti (2D). Struktura povrchu se déli na razné slozky podle roztece
danych nerovnosti. Muzeme je rozdélit do tfech zakladnich slozek pomoci filtrace. Drsnost
povrchu je slozka s neyjmensi rozteCi nerovnosti, poté je zde slozka vinitost povrchu a slozka
s nejvetsi rozteCi nerovnosti urCena zakladnim profilem. [44]

Z téchto profilt povrchu se nasledné pomoci pristroju odvodi profil drsnosti (R-profil),
profil vlnitosti (W-profil) a profil zakladniho profilu (P-profil). Textura povrchu tvofena
souctem téchto profili ma velky vliv na vlastnosti a provozni podminky soucasti. [45]

Parametr drsnosti Ra zobrazeny na Obr. 2.21 je parametr drsnosti povrchu ve sméru
vySky. Primérna aritmeticka odchylka profilu Ra lze vyjadfit pomoci aritmetického pruméru
absolutnich hodnot pofadnic Z(x) a rozsahu zakladni délky 1. ve sméru osy x podle vztahu:

1 (12| (19)
L1

L) dx
0
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Tvwvr

souctem téchto dvou hodnot je nejvétsi vyska profilu Rz.

N »’\«\ A J

Rp

o —
—
Ra

Rz

Rv

¢~

Stredni cara profilu drsnosti

Zakladni délka - L ¢

Obr. 2.21 Schéma posuzovaného povrchu [45]

Velikost zrna

Hodnoceni miiZe podle &eské normy CSN EN ISO 643, nebo americké normy ASTM
E1382 probihat vice zptisoby. Nize popsané metody se fidi podle CSN EN ISO 643. Prvni
z metod, kterou je mozno pouzit je metoda srovnavani velikosti zrn s normovanymi
zobrazenimi velikosti zrn, vyhodnocuje se, které normované zrno se nejvice blizi zrnu na
vzorku.

Druhou pouzivanou metodou je linearni prusefikova metoda, zde se zjiStuje pocet
zachycenych tseki zrn, nebo pocet protnutych zrn zkusebni ¢arou o znamé velikosti napf. na
mikrografii, monitoru. Méfici ¢ara ma byt podle normy piimka. Tyto ¢ary se mohou volit ruc¢né,
nebo mohou byt pouzity prilozné rastry. Pii vyuziti pfimky zac¢ina zkusebni ¢ara vzdy uprostied
zrna a pocita se za 0,5 zrna, kazdé protnuti hranice zrna se pocita za 1 a pokud zkusebni pfimka
prochazi trojnym bodem (misto styku tii zrn) pocita se za 1,5. Poté se zapiSe hodnota délky
zkuSebni piimky a pocet protnutych zrn, na kazdé fotce by mélo byt napocitano minimalné 50
zrn [46]. A naslednymi vypocéty se spocita vysledna prumérna velikost zrna na dané fotce.

Velmi podobnou je metoda kruhova prasecikova, kde se vyuziva rastru, ktery se sklada
z jedné, nebo vice soustiednych kruznic. U tii kruznic musi byt celkova délka S00 mm, u jedné
kruznice je to 250 mm. Praméry kruznic musi byt voleny tak, aby dany tii kruznicovy rastr
zachytil 40 az 50 aseku zrn. U jedné kruznice je podminka minimalné 25 Gseka zrn. U této
metody se musi trojny bod zapodist jako dva pruseCiky misto 1,5 kvuli niz§imu poctu pruseciku
nez u metody linearni [47].

Dalsi je metoda planimetricka, zde se pocita pocet celych a protnutych zm na plose
vymezené kruznici o poloméru 79,8 mm. Cela zrna se pocitaji za 1, pocet zrn protnutych se déli
dvéma, tyto hodnoty se nasledné sectou. [47]
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3 Cil prace

Cilem prace bylo vypracovani reSerSe na téma Obrdbéni keramickych téles pomoci
CAD-CAM.V experimentalni ¢asti bylo cilem zhodnoceni vlastnosti polotovard ZrO; v zavislosti
na slinovaci teploté a to na slinutych vzorcich, které byly obrabény v predslinutém stavu.
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4 Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti prace byly hodnoceny polotovary z mezoporézniho nanoprasku
ZrO; piipravené metodou gelového liti pracovniky z vyzkumné skupiny Pokrocilé keramickeé
materialy vyzkumného institutu CEITEC VUT. Pro srovnavaci ucCely byly také hodnoceny
polotovary piipravené z komer¢niho nanoprasku ZrO,. Samotna pfiprava polotovari nebyla
studijnim cilem této bakalaiské prace. Detailni postup pfipravy polotovaru je popsany v ¢lanku
[48] a diplomové praci [9]. Z téchto polotovart byly pfipraveny zkuSebni vzorky, na kterych se
po slinovani urCovala velikost zrn, hustota, biaxialni ohybova pevnost a drsnost obrobeného
povrchu po slinuti.

4.1 Pouzité materialy a priprava vzorku

Pro piipravu polotovara metodou gelového liti [48] byl zvolen mezoporézni keramicky
nanoprasek ZrO stabilizovany 3 mol. % Y203 (SZ-3Y, JiangXi Size Materials Co., Ltd., Cina).
Druhy typ polotovara byl stejnou metodou gelového liti pfipraven z keramického nanoprasku
ZrO; stabilizovaného 3 mol. % Y203 (TZ-3YS-E, Tosoh Corp., Japonsko), ktery je v keramické
technologii povazovan za standard pro ZrO» keramiky. Tvary castic a velikosti keramickych
praska jsou patrné z Obr. 4.1. Z téchto prasku a organickych aditiv byly gelovym litim
pfipraveny polotovary ve tvaru diska o rozmérech D 30.0 mm a h 5.5 mm.

Obr. 4.1 Velikost a tvar Castic a) mezoporézniho prasku ZrO» (SZ-3Y) a b) standartniho
prasku ZrO, (TZ-3YS-E).

4.1.1 Obrabénizkusebnich vzorku

Disky byly pfed obrabénim vyzihany na teplotu 1000 °C (disky SZ-3Y) a 900 °C (disky
TZ-3YS-E) v obou pfipadech s vydrzi 1 hodiny. Na obrabéni disku byla pouzita CNC frézka
HWT E-442 CNC TROLL (AZK, Ceska republika). Pro navrh obrabécich drah a generovani
CNC kodu byl pouzit software Autodesk Inventor Professional 2020 s modulem Autodesk
HSM Ultimate 2020. Pro generovani CNC kodu byl pouzit postprocesor piizpusobeny firmou
CAD Studio (Ceska republika) ptimo pro dany typ frézky.
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Disky byly sousledné frézovany pomoci spiralové strategie, jeZ je znazornéna na Obr. 4.2.
Obrabéci podminky byly nasledujici:

e otacky vietene 20000 ot/min,
e pracovni posuv 600 mm/min,
e hloubka fezu a, 0.1 mm,

e §iika fezu a. 0.4 mm.

Obr. 4.2 Spiralova strategie pro obrobeni testovaci plochy disku.

Jako obrabéci nastroj byla pouzita diamantem povlakovana dvoubfita toroidni fréza o
praméru 2 mm (D-EPDR-2020-20-02, MOLDINO Tool Engineering,L.td.). Foto frézy a jeji
rozméry jsou dle schématu na Obr. 4.3 nasledujici: D=2 mm, d =4 mm, d,= 1,92 mm, [,= 20
mm, L=60 mm a /=3 mm.

dn CR
_ $ 7
dL_ ........... I B § A
T
L. I,
L

Obr. 4.3 Schéma a foto dvoubfité frézy D-EPDR-2020-20-02.

Protoze bylo naplanovano obrobeni nékolika sad testovacich vzorku (viz tabulka 4.1),
byla na obrabéni vzdy pouzita nova fréza, a to pro kazdou sadu vzorka.

4.1.2 Rezimy zihani a slinovani

Obrobené polotovary do tvaru disku tak, aby jejich tloustka po slinovani byla 3.0 mm,
byly slinovany na ruzné teploty ve vysokoteplotni peci HT-1600-M (CLASIC CZ, spol. sr.0.,
Revnice, Ceska republika). Rezim slinovani byl nasledujici: ohtev z pokojové teploty rychlosti
10 °C/min na teplotu 780 °C, poté ohfev rychlosti 5 °C/min na slinovaci teplotu (viz tabulka
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4.1), kde byl vzorek ponechan po dobu 2 hodin. Poté byl vzorek fizené chlazen nastavenou
rychlosti 5 °C/min do teploty 800 °C. Pak jiz nasledovalo volné chlazeni v peci az do
laboratorni teploty (23 °C). Od obou typu prasku bylo pro komplexni hodnoceni ponechano
nékolik vzorku pouze ve vyzihaném stavu.

Tabulka 4.1 Pfehled znaceni vzorka, zihacich a slinovacich teplot.

Vzorek Typ prasku Teplota/vydrz Teplota/vydrz  Pocet vzorku*
7rO» zihani slinovani
(°C/ hod) (°C/ hod)
SZ-3Y 1000/1 neslinuto 6
SZ-3Y 1350/2 1350/2 22
SZ-3Y 1450/2 SZ-3Y 100071 1450/2 30
SZ-3Y 155072 1550/2 35
TZ-3YS-E 900/1 neslinuto 10
TZ-3YS-E 1450/2 TZ-3YS-E 20071 1450/2 20

* Jedna se o pocty vzorki pouzité na mechanické zkousky.

4.2 Metody hodnoceni

4.2.1 Hustota

Stanoveni hustoty neslinutych vzorka bylo provedeno na zakladé metody nasakavosti
(éSN EN 623-2, [49]). Télesa byla vazena tak, ze se nejdiive urcila hmotnost m; vzorku
vysuSeného pod infralampou (110 °C po dobu 1 hod.). Potom se vzorek umistil do
vakuovatelného exsikatoru. Evakuovany vzorek se nechal nasaknout destilovanou vodou se
smacedlem a pii1 ponofeni do stejné kapaliny na vahach se urcila jeho zdanliva hmotnost mo.
Nasledné se vzorek jemné otiel pro zbaveni kapaliny ulpélé na povrchu a poté se stale nasaknuty
smaceci kapalinou zvazil na vzduchu, hmotnost otfeného vzorku ms.

Z téchto tii hmotnosti byla stanovena relativni hustota vzorka p,.;, dle vztahu:

p m
Proi = —20+ ———100 [%]
Pteor M3z — My

(20)

Hustota slinutych vzorkd byla stanovena podle Archimedovy metody (CSN EN 623-2).
Vzorky byly vazeny s pfesnosti 0,1 mg na vahach Mettler AG 64 (Mettler Toledo, SRN).
Pro teoretickou hustotu byla pouzita hodnota ,0+or = 6.08 g.cm™ pro keramiku ZrO; + 3 mol. %
Y20s.

4.2.2 Mikrostruktura a velikost zrna

Vylesténé vzorky byly tepelné leptany kvuli zvyraznéni hranic zrn na teploté o 50 °C
nizsi, nez byla teplota slinovani, a to po dobu 10 min. Pro zvodivéni povrchu lesténych vzorka,
byly vzorky napraSeny 20 nm silnou vrstvou uhliku (Leica EM ACE600, Leica microsystems,
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Svycarsko). Mikrostruktura pragkd a vzorkd byla studovana pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie (SEM, Verios 460L, FEI s.r.0., Ceska republika).

Pomoci linearni prusecikové metody (dle ASTM E1282 normy, [46]) byla stanovena
sttedni velikost zrn slinutych keramickych vzorka ze snimku pofizenych pomoci SEM.

4.2.3 Drsnost slinutych vzorku

Profilometrie vyzihanych a slinutych vzorka byla stanovena s vyuzitim kontaktniho
profilometru DektakXT (Bruker Corporation, USA) v souladu s normami EN ISO [50, 51].
Hrot profilometru byl 2 pm. Smér zaznamenaného profilu drsnosti byl vzdy kolmy ke sméru
drahy po obrabécim nastroji. Data ziskana profilometrem byla zpracovana softwarem
Gwyddion [52] s cut-off parametrem 0.8 a byly vyhodnoceny parametry drsnosti Ra, Rv, Rp
a Rz.

4.2.4 Pevnost v ohybu

Pevnost v ohybu byla urCena s vyuzitim univerzalniho testovaciho stroje (8862, Instron,
USA) v konfiguraci biaxialniho ohybu pomoci B3B metody, kdy byly pouzity ocelové kulicky
o pruméru 17,463 mm. Rychlost zatézovani byla 0,5 mm/min. V ¢lanku [37] je uveden detailni
popis metody B3B. Weibullovy parametry pevnosti byly vypocteny v souladu s normou EN
843-5 [53].
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S Vysledky a diskuze

5.1 Mikrostruktura a stiedni velikost zrn

Po obrobeni a slinuti vzorku SZ-3Y na ruznych teplotach byly vzorky tepelné naleptany,
aby se zvyraznily hranice zm a poté zvodivény, aby bylo mozné pozorovat jejich
mikrostrukturu pomoci SEM. Na obrazcich 5.1 az 5.4 jsou zachyceny mikrostruktury
jednotlivych vzorka. Tyto a dalsi snimky byly podkladem pro urCeni stiedni velikosti zrna
linearni pruse¢ikovou metodou. V tabulce 5.1 jsou uvedeny stiedni velikosti zrn vzorku SZ-
3Y, TZ-3YS-E 1450/2 a také stfedni velikosti zrn keramik ZrO2 + 3 mol. % Y203 jinych
autoru.

Tabulka 5.1 Stfedni velikost zrn slinutych 3Y-TZP keramik

Slinovaci Velikost zrna*
Vzorek teplota / vydrz Zdroj, poznamky
(°C/ hod) (nm)
S7Z-3Y 135072 1350/2 146+ 7 tato prace
SZ-3Y 1450/2 1450/2 210+ 8 tato prace
SZ-3Y 1550/2 1550/2 382+18 tato prace
TZ-3YS-E 1450/2 1450/2 290+ 13 tato prace
Copran YZ 1450/2 130£12 [54], prace neuvadi'
Ceramill Zi 1450/2 120+ 10 [54], prace neuvadi'
ZR Disc CIP 1550/3 300+ 51 [54], ptipraveny metodou CIP
TZ-3YB 1550/2 400* [55], pfipraveny metodou CIP

* Velikost zra je udana s 95% konfiden¢nim intervalem.
* Konfidencni interval nebo jiné vyjadieni chyby méfeni autor v praci [55] neuvadi.
! Podle stranek vyrobcit se jedna nejspise o metodu CIP

U vzorku SZ-3Y dochazelo se zvySujici se teplotou slinovani k narustu poctu zrn, pii
teploté slinovani 1350 °C byla prumérna velikost zrna 146 nm, pfi teploté slinovani 1450 °C
doslo k narustu na 210 nm. Nejvétsi rozdil byl mezi teplotami 1450 °C a 1550 °C, kde doslo
k vice nez 80% narustu na hodnotu 382 nm. Pfi pfimém srovnani vzorka SZ-3Y 1450/2 a TZ-
3YS-E 1450/2, které byly pfipraveny totozné€ pouze z prasku jiného vyrobce, dosahl lepSich
hodnot vzorek SZ-3Y, zrna byla o zhruba 28 % mensi pfi stejné teploté slinovani. Komercni
vzorky z prace [54] Copran YZ a Cermill Zi dosahovaly hodnot velikosti zrn 0 43 % a 39 %
mensich v porovnani se vzorkem SZ-3Y, vSechny vzorky byly slinovany pii teplote¢ 1450 °C
po dobu dvou hodin. Zdroje [56, 57] uvadi, Ze mensi velikosti zrna vedou k vyssi stabilité
tetragonalni faze v keramickych materialech. Vzorek SZ-3Y slinovany pii teploté¢ 1550 °C
piipraveny metodou gelcasting dosahl hodnot velikosti zrna 382 nm, vzorek TZ-3YB byl
slinovan za stejnych podminek, ale jinou metodou ptipravy (CIP) dosahl velikosti zrna 400 nm,
nejvetsSitho rozdilu bylo dosazeno u vzorku ZR Disc CIP pripraveného metodou CIP,
slinovaného pii teploté 1550 °C po dobu tfi hodin dosahoval hodnot primérné velikosti zrna
300 nm, ostatni vzorky byly slinovany pouze po dobu dvou hodin. Da se predpokladat, ze
rozdilny prasek a doba vydrze na slinovaci teploté mély za nasledek zhruba 33% rozdil ve
velikosti zrna.
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Obr. 5.1 Mikrostruktura vzorku SZ-3Y 1350/2.

Obr. 5.3 Mikrostruktura vzorku SZ-3Y 1550/2.
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Obr. 5.4 Mikrostruktura vzorku TZ-3YS-E 1450/2.

Z grafu na obrazku 5.5 je zfejmé, Ze se velikost zrna vzorkt SZ-3Y vyznamné ménila v
zavislosti na teploté slinovani. S rostouci teplotou rostla 1 stfedni velikost zrn, pfiCemz zrna
vzorku SZ-3Y 1550/2 byla vétsi ptiblizné 2,6krat oproti vzorku SZ-3Y 1350/2.

Stfedni velikost zrn v zavislosti na teploté slinovani

382,11
400
350
300
250

200

146,1

150

Velikost zrn [nm]

100

50

$Z-3Y-1350/2 SZ-3Y-1450/2 SZ-3Y-1550/2

Obr. 5.5 Stredni velikosti zrn v zavislosti na slinovaci teploté. Chybové usecky vyjadiuji 95%
konfidencni intervaly.

Dale byla na vSech vzorcich stanovena hustota metodou nasakavosti (neslinuté vzorky
s otevienou porovitosti) a Archimedovou metodou (slinuté vzorky s pfipadnou uzavienou
porovitosti). Relativni hustoty jsou uvedeny v tabulkach 5.2 a 5.3.
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Tab. 5.2 Hustota neslinutych vzorka
Vzorek

Relativni hustota
(% t.h.)
SZ-3Y-5 1000/1 54,66
TZ-3YS-E 900/1 50,75

Tab.5.3 Hustota slinutych vzorku

Vzorek Relativni hustota
(% t.h.)

SZ-3Y 1350/2 99,55+ 0,41

SZ-3Y 1450/2 99,82+ 0,48

SZ-3Y 1550/2 100,2 £ 0,23

TZ-3YS-E 1450/2 99,3 £0,15

*Relativni hustota je udana s 95% konfiden¢nim intervalem.

Pii slinovani u obou vzorku doSlo vlivem slinovani ke skoro 50% narastu hustoty.
Vzorek SZ-3Y-5 mél pouze po vyzihani na 1000 °C o zhruba 5 % vyssi hustotu nez vzorek TZ-
3YS-E vyzihany na 900 °C. Pii zvySeni teploty slinovani dochazelo uz pouze ke zvyseni hustoty
v desetinach procent. Nejvyssi hustoty bylo dosazeno u vzorku SZ-3Y pii teploté slinovani
1550 °C.

5.2 Drsnost
Hodnoty drsnosti povrchu naméfené pomoci kontaktni profilometrie jsou uvedeny
v Tab. 5.4 nize. Zvyraznéné hodnoty drsnosti Ra a Rz s jejich konfiden¢nimi intervaly pro

jednotlivé teploty slinovani byly zaneseny do grafu 5.2 a porovnany s materialem vyrobenym
z komerc¢né dostupného prasku ZrO» (TZ-3YS-E) od firmy Tosoh Corp.

Tab. 5.4 Naméfené hodnoty profilu drsnosti a jejich konfiden¢ni intervaly.

Vzorek Ra (nm) Rv (um) Rp (um) Rz ISO (pm)

SZ-3Y-51000/1 205 +37 1,052 +0,197 0,856 +£0,178 1,445+ 0,202
SZ-3Y 1350/2 159 + 23 1,025+0,371 1,062 + 0,530 1,373 + 0,295
SZ-3Y 1450/2 240 = 61 1,510+ 0,436 2,275 +1,020 2,452 £ 0,749
SZ-3Y 1550/2 126 £ 17 0,755+0,171 1,241 +£ 0,643 1,159 + 0,226
TZ-3YS-E900/1 141 +31 0,555+0,010 0,743 £0,247 1,175+ 0,202
TZ-3YS-E 1450/2 280+ 71 1,396 +£ 0,138 1,777 + 0,800 2,313 + 0,244

Hodnoty uvedeny v€. 99% konfiden¢niho intervalu.
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Graf 5.2 Porovnani parametru drsnosti Ra a nejvyssi vysky profilu Rz u slinutych vzorku
z prasku ZrO> (SZ-3Y) a komercné dostupného prasku ZrO> (TZ-3YS-E).

Pii porovnani hodnot drsnosti jednotlivych vzorka z Tab. 5.2 dosahuje nejlepSich
vysledkt s hodnotou Ra 126 £ 17 nm a Rz 1,159 + 0,226 um vzorek SZ-3Y slinuty pii teploté
1550 °C, z téchto hodnot muzeme usoudit, ze pokud pozadujeme co nejlepsi povrch vzorku, je
vhodné slinovat pravé pii teploté 1550 °C. Naopak nejhorsich hodnot bylo dosazeno u vzorku
SZ-3Y 1 vzorku TZ-3YS-E pii teploté slinovani 1450 °C, kde doslo k vyraznému narustu
hodnoty drsnosti, neni zcela jasné, jestli byly dodrzeny stejné podminky obrabéni jako u teplot
1350 °C a 1550 °C, z dosavadnich vysledku se pii pozadavku co nejmensi drsnosti jevi jako
nevhodna. U vzorku SZ-3Y pfi teploté slinovani 1450 °C byly hodnoty Ra 240 + 61 nm a Rz
2,452 + 0,749, u vzorku TZ-3YS-E Ra 280 + 71 a Rz 2,313 + 0,244 um. LepSich vysledku se
dosahlo pii teploté slinovani 1350°C.

Ze vzorku, které byly pouze vyzihany, dosahl dobrych vysledka vzorek TZ-3YS-E
vyzihany na teplotu 900 °C, konkrétni hodnoty Ra 141 +£ 31 nm a Rz 1,175+ 0,202 um. Tento
vysledek byl druhy nejlepsi v celém méteni. Vzorek SZ-3Y, ktery byl vyzihany na teplotu 1000
°C nedosahl dobrych vysledka. Duvodem horSich parametra drsnosti u vzorku SZ-3Y 1000/1
oproti vzorku TZ-3YS-E 900/1 muze byt vyssi pevnost neslinutého keramického polotovaru,
(coz je diskutovano v dalsi kapitole této prace). Pravé vyssi pevnost neslinutého obrobku muze
zapfiiCinit, ze pfi odebirani materialu z obrobku dojde k vystipavani vétsiho objemu
keramickych zrnicek, ktera jsou mnohem soudrznéjsi a cela struktura je tedy pevné€jsi, nez je
tomu u polotovart vyzihanych na nizsi teplotu [48].
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5.3 Mechanické vlastnosti

Pevnost byla méfena pomoci biaxialniho ohybu metodou B3B a nasledné k ni byly
dopocitany Weibullovy parametry.

Tabulka 5.5 Pevnost neslinutych vzorka
Vzorek n  Prumérna pevnost

(MPa)

SZ-3Y 1000/1 6 27zx6
TZ-3YS-E900/1 10 1843

Pevnost uvedena vE. 95% konfiden¢niho intervalu.

Pfi porovnani pevnosti neslinutych vzorku dosahoval vzorek SZ-3Y 1000/1 zhruba o 50
% vyssich hodnot, a to konkrétné 27 + 6 MPa. Tato vyssi hodnota oproti vzorku TZ-3YS-E
900/1 byla nejspise velmi ovlivnéna jinou zihaci teplotou u obou vzorku.

Tabulka 5.6 Pevnost slinutych vzorka

Weibullovy charakteristiky

Vzorek n  Pramérna pevnost Modul m Char. pevnost g,
(MPa) ©) (MPa)

SZ-3Y 1350/2 22 835+ 51 6.921289 886183

SZ-3Y 1450/2 33 1001 + 46 8.26125¢ 1063133

SZ-3Y 1550/2 35 1184 +37 9.011288 1203759

TZ-3YS-E 1450/2 20 1120 + 43 11.7%539 1162151

Pevnost uvedena vE. 95% konfiden¢niho intervalu.

Porovnanim pevnosti slinutych vzorka z Tab. 5.6 je patrné, Ze se zvySujici se slinovaci
teplotou roste pevnost vzorku. U vzorku SZ-3Y se pevnost postupné zvysovala a maximalni
hodnoty charakteristické pevnosti 1203 MPa bylo dosazeno pii teploté slinovani 1550 °C a
vydrzi na této teploté po dobu dvou hodin. Pfi srovnani vzorka SZ-3Y a TZ-3YS-E slinovanych
pii teploté 1450 °C po dobu dvou hodin vykazoval vétsi charakteristickou pevnost vzorek TZ-
3YS-E a to konkrétné 1162 MPa, tato hodnota byla o 100 MPa vyssi nez u vzorku SZ-3Y. Tento
rozdil byl zpisobem rozdilnymi prasky pro pifipravu téchto vzorku.
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Graf. 5.3 Porovnani pevnosti jednotlivych vzorka

Z grafu 5.3 je mozné vycist jednotlivé pevnosti vzorka, graf je upraven o minimalni
hodnotu 800 MPa, ktera je podle normy ISO 6872 [58] minimalni pevnosti pro pfipravu zubnich
mustkd o Ctyfech a vice Clenech (pocet nahrazenych zuba v mustku). Nékteré vzorky SZ-3Y
slinované pfii teploté 1350 °C po dobu dvou hodin tomuto pozadavku nevyhovély, proto je
dulezité slinovat na vyssich teplotach.

Zavislost pevnosti na velikosti zrna
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Graf 5.4 Zavislost pevnosti na velikosti zrna, doplnéno o konfidencni intervaly

V grafu 5.4 je uveden vliv pevnosti vzorku na velikosti zrna, z tohoto grafu je patrné, ze
se zvySujici se praimérnou velikosti zrna se zvySuje 1 charakteristicka pevnost.
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6 Zavér

Z dosazenych vysledku velikosti zrn muzeme fict, ze se zvysujici se teplotou slinovani
roste velikost zrna. Nejvyssich hodnot dosahovaly vzorky slinuté na 1550 °C. U vzorku SZ-3Y
doslo pfi zvednuti teploty slinovani z 1350 °C na 1550 °C k narustu velikosti zrn 2,6krat. U
komer¢nich materialti (Copran YZ a Ceramill Zi) studovanych v praci [54] a slinutych pfi stejné
teploté (1450 °C), byla velikost zrna kolem 130 nm, zatimco vzorky SZ-3Y zkoumané v této
praci mély pii stejné teploté slinovani velikost zrna 210 nm. NizSich hodnot velikosti zrna
dosahl také material ZR DISK CIP [54], ktery byl oproti ostatnim vzorkiim slinovany na teploté
1550 °C, ale po dobu 3 hodin, ostatni vzorky 2 hodiny. Z dosazenych vysledku v porovnani
s komerénimi materialy lze fict, Ze na velikost zrna ma také podstatny vliv metoda pfipravy.
Vzorky vyrobené pro tuto praci byly pfipraveny pomoci metody gelcasting, vétSina vzorkd,
s kterymi bylo porovnavano a vyrobce to uvadél byly vyrobeny pomoci metody CIP. U
mikrostruktury byla méfena hustota vzorka pied a po slinovani. Vzorky v neslinutém stavu se
vyznacovaly zhruba 50% teoretickou hustotou. Po slinovani vzorky dosahovaly témér 100%
teoretické hustoty.

Nejlepsich hodnot drsnosti Ra 126 = 17 nm dosahoval vzorek SZ-3Y slinuty pfi teploté
1550°C. Opét zde platilo, ze s vys$si slinovaci teplotou bylo dosazeno lepSich vysledka u vSech
vzorku. Zvlastni chovani bylo pozorovano pii teplotach slinovani 1450 °C, kdy doslo k narastu
hodnot drsnosti, pfi¢ina tohoto jevu neni znama. U vyzihanych a neslinutych vzorku dosahl
byla zvolena pro vzorek SZ-3Y.

Pevnost byla méfena u neslinutych a slinutych vzorku. V neslinutém stavu dosahl
vyssich hodnot vzorek SZ-3Y o 50 % oproti vzorku TZ-3YS E, tento rozdil vedl k lepsi
manipulacni pevnosti vzorku SZ-3Y. Opét bylo mozné pozorovat zavislost pevnosti na
slinovaci teploté. Nejvétsi charakteristické pevnosti dosahl vzorek SZ-3Y slinuty na 1550 °C,
konkrétni hodnota byla 1203 MPa. Pii porovnani vzorku SZ-3Y a TZ-3YS E dosahl druhy
zminény vzorek pii teploté€ slinovani 1450 °C vyssich hodnot charakteristické pevnosti o 100
MPa. Z naméfenych vysledku a grafi vyplyva, Ze se zvySujici se velikosti zrna dochazi
k narastu pevnosti.
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