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Abstrakt

Tato bakalarskd prace shrnuje moznosti zhouzevnaténi keramickych materidld
zejména pomoci riznych typi vldken a popisuje principy umoziujici ptipravu
transparentnich kompozitnich materidlii zpevnénych vladkny. V této praci je dale
vysvétlena uloha rozhrani mezi vldknem a matrici. Déle jsou popsany metody umoznujici
zjisténi charakteristik tohoto rozhrani. V experimentalni c¢asti byla pouzita metoda
vytlacovani jednotlivych vldken a bylo stanoveno potiebné styéné smykového napéti
vedouci k dekohezi rozhrani a dalsi vhodné charakteristiky pro kompozit
s borosilikatovou matrici a SiC vlakny.

Abstract

This bachelor thesis summarizes possibilities of toughening of ceramic materials with
various types of fibres and describes the basic principles for preparation of
transparent fibre-reinforced composite materials. The role of fibre-matrix interface and
the measurement methods enabling estimation of the interfacial strength and other
characteristics are explained. The single fibre push-out test using a standard indentation
technique was chosen for interfacial parameters determination of the composite
consisting from a borosilicate matrix reinforced by SiC fibres in the practical part of this
work.

Kli¢ova slova
Kompozity s keramickou matrici, transparentni kompozity, vlakna, zhouZevnaténi,
metoda vytlaCovani jednotlivych vldken

Keywords
Ceramic matrix composites, transparent composites, fibres, toughening, single fibre
pushout test
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1.Uvod

Kompozitni materidly nabyvaji na vyznamu, protoze se jedna o flexibilni materialy,
u kterych je mozné kombinovat vlastnosti jednotlivych slozek k dosazeni pozadovanych
vlastnosti. Jedna se 0 oblast, kde neni vyvoj zdaleka uzavien a pokracuje stale doptedu.

Keramické materidly se obecné vyznacuji vysokou pevnosti, tvrdosti a odolnosti
za vysokych teplot. Ale na druhou stranu maji jednu velkou nevyhodu, a tou je kiehké
chovani. Jednim 2z moznych feSeni je =zhouzevnatovani pomoci vlaken. Toto
zhouzevnaténi ma za nasledek celkové zvySeni lomové houZzevnosti a hlavné se jeho
prostiednictvim zabrani ndhlym lomtm strojnich soucasti.

Keramické materialy zpevnéné vlakny se mohou pouzivat v mnoha aplikacich.
Vétsinou se vSak jednd o aplikace, kde je vyzadovana pevnost za vysokych teplot
(letectvi, kosmonautika, energetika aj.) Transparentni keramické materidly zpevnéné
vlakny Ize pouzivat na nejriznéjsi pancife k ochrané sond apod.



2. Cile prace

Hlavnim cilem prace je zmapovat soufasny stav v oblasti vyvoje vldknovych
kompozitnich materialti se skelnou a keramickou matrici. Déale charakterizovat zdkladni
chovéani jednotlivych skupin kompozitd a posoudit jejich moznou aplikaci. Popsat
metody pfipravy transparentnich materidli vyztuzenych vlakny pro opto-mechanickeé
aplikace. Popsat vliv rozhrani a postupy jeho charakterizace. Cilem praktické ¢asti bude
nalézt vhodnou metodu a ovéfit jeji moznosti pro ziskani charakteristik vlastnosti
rozhrani u vlaknovych kompoziti pro moderni numerické simulace.



3. Literarni reSerse

3.1. Uvod do kompozitnich materiald a jejich rozdéleni

Kompozitni materidly se skladaji ze dvou slozek: matrice a vyztuze. Matrice je spojita
a slouzi jako pojivo a pfendsi zatizeni na vyztuz, vyztuz je naopak hlavni nositelkou
zatizeni a jeji vybér zavisi na pozadovanych vlastnostech. Dohromady se tyto dvé slozky
vyznacuji odliSnymi vlastnostmi, nez slozky dil¢i. Tento jev je oznaCovan jako
synergismus (obr. 3.1.).
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Obr. 3.1. Synergické chovani slozek kompozitnich materialt [1]

Kompozity Ize rozdélit mnoha zplsoby, ponévadz se jedné o velice rozsdhlou skupinu
materialtl. Casté je rozdéleni podle materialu matrice, ¢ vyztuze. Konvenéni je rozdéleni
podle druhu matrice (tj. materidlové skupiny) na kompozity s matrici keramickou
(vyznacujici se vysokou pevnosti, otéruvzdornosti a zaruvzdornosti), kovovou (zarucujici
pevnost a houZevnatost) a polymerni (poskytujici dostatenou houZevnatost
a korozivzdornost). Moderni kompozitni materialy pro hi-tech aplikace se vSak zacinaji
obc¢as vymykat a toto rozdéleni je nedostacujici.[1,2]

Dale budou uvazovany pouze kompozity s keramickou matrici (CMC — Ceramic
Matrix Composite) a jejich rozdéleni podle geometrického tvaru vyztuze:

e Kompozity casticové

e Vrstevnaté kompozitni materialy

e FGM (Funk¢né gradientni materialy)

e Kompozity zpevnéné vlakny
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3.1.1. Kompozity vyztuzené ¢asticemi

Vyztuz je nejéastdji sférického, ¢ vlo¢kovitého tvaru. Castice se rozlisuji na velké
(od cca 0,1 mm vyse) a malé (10-100 nm).

Velké castice jsou zpravidla pevnéjSi, nez matrice a absorbuji napéti piendsSené
Z matrice. Zpevnéni zdlezi na interakci mezi matrici a danou Castici.
Pro efektivni dosaZeni pozadovanych vlastnosti je nutné, aby castice byly pravidelné
distribuovany v matrici a nemély by byt ani ptilis velké. Vysledné mechanické vlastnosti
poté zavisi 1 na objemovém podilu obou slozek a obecné se da fici, ze se zlepSuji
S vys$im obsahem castic.

Malé (disperzni) €astice slouzi k blokovani rstu zrn v matrici, ktera pojme zatizeni,
diky tomuto jevu roste pevnost materidlu a diky jemnozrnné;si struktuie i houzevnatost.
K interakci vyztuz-matrice dochazi na molekularni arovni.

3.1.2. Vrstevnaté kompozity (laminaty)

Skladaji se z rliznych spojitych vrstev dvou a vice riznych materiadlt. Tyto materialy
maji v daném celku jinou funkci a vyznam.

Jako u jinych kompoziti, tak i U laminati se celkové mechanické vlastnosti odvijeji
od povahy rozhrani mezi jednotlivymi slozkami. Pfi silné vazbé mezi vrstvami mize
vzniknout zbytkové napéti, coz ma za nasledek vys$si mechanické vlastnosti jako je
pevnost, houZevnatost apod. Naopak pokud je vazba slabsi, tak i mechanické vlastnosti
jsou nizs§i, ale nedochazi k ndhlé ztraté funkce télesa (brzdéni trhliny na rozhrani vrstev
vlivem delaminace). [3]

3.1.3. Funk¢né gradientni materialy

Jednd se o materidly, které se vyznacCuji postupnou zménou fazového, nebo
chemického sloZzeni mezi svymi slozkami. Nenachazi se zde tedy ostré rozhrani, jako
u ostatnich kompozitnich materiali.

Potencial vyuziti t€chto typ materialll je ve vesmirné technice, ve vysoce vykonnych
motorech (napf. hlavy pistl) a ve vSech aplikacich, ve kterych je potiteba vysokoteplotni
odolnost a zaroven pevnost. Nelze opomenout ani mozné vyuziti v medicing. VéEtsi
rozmach funkéné gradientnich materiall je zatim limitovan vysokou cenou vyroby.

3.1.4. Kompozity zpevnéné vlikny

Nejcastéji jsou vyztuze kompozitnich materidli pravé ve tvaru vldken, protoze
vykazuji lep$i pevnostni charakteristiky, nez v jinych formach. Jednou z vyhod
je moznost orientace vlaken ve sméru zatiZzeni: jednosmérna vlakna, 2D tkaniny, 3D
tkaniny

Pro pokrocilé kompozitni materidly se v praxi vyuzivaji uméle vyrobené vyztuze,
protoze lze dosahovat lepSich mechanickych vlastnosti nez u vldken piirodniho ptivodu.
Pivodné byla v kompozitech nejéastéji vyuzivana sklenéna vlakna. Mezi vlakna s dobrou
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houZzevnatosti a pevnosti patii borova a uhlikova vlakna. K dalSimu vyvoji keramickych
vlaken dopomohlo zvladnuti pyrolyzy organickych materiala[4].

Obecné lze vlakna rozdélit na vlakna dlouha a vlakna kratka.

U vlaken kratkych je dulezitd volba spravné délky. Napéti z matrice je na vlakno
pienaseno v podobé smykového napéti 1. Toto napéti se pienesenim na vlakno zméni
na tahové napéti, které se od okraji smérem ke stiedu zmenSuje. Pii urcité vzdalenosti
od konce vlakna se hodnota tahového napéti, které je vyvozené napétim smykovym,
ustali a je konstantni (obr. 3.2.). Kratké vlakno je v kompozitnim materialu idealné
vyuzito, pokud tahové napéti dosdhne meze pevnosti Ryy, této podminky lze dosahnout
jen u vladken s nadkritickou velikosti. Hodnota kritické délky vlakna L. vychazi
z rovnovahy mezi pusobici tahovou silou ve stfedu vlakna o piméru d a silou potifebnou
na jeho poruseni (rovnice 3.1).[5]

L —Md
¢ 27 (3.1)
A
Ry I
Vlakna ] I ]
L<Lc L=Lc L>Lc

Obr. 3.2. Schéma rozlozeni tahového napéti ve vlaknech ruzné délky

K disipaci energie pii Sifeni trhliny, a tim k celkovému zhouzevnaténi, obecné
piispiva n€kolik mechanisml. Mezi tyto mechanismy se fadi vytahovani vldken tzv.
»pull-out” efekt, ptremosténi trhliny, odklon trhliny (obr. 3.3). Mezi mechanismy
zhouzevnaténi lze zatadit i zhouzevnaténi pomoci fazové transformace a zhouzevnaténi
mikrotrhlinami.[3,4]
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Obr 3.3. Schéma zhouzevnat'ujicich mechanismu [4] @) mechanismus vytahovani
vlaken b) pfemostovani vldken c) odklon trhliny

Sklenéna vliakna

Sklenéna vldkna jsou nejcastéji vyuzivanym typem vldknovych vyztuzi
do kompozitnich materiali a to pfedevsim pro svou nizkou cenu pfi poskytnuti dobrych
vlastnosti. Sklenéna vlakna jsou tvofena pievazné oxidem kiemicitym (tab. 3.1.)
a na trhu jsou dostupna ve vSech riznych formach, jako kratk4 tzv. nasekana vlékna,

kterd jsou v kompozitu ndhodné orientovdna, az po dlouhd jednosmérné orientovana
vlakna.[6]

RozliSujeme tii nejcastéjsi typy sklenénych vlaken: E-glass, C-glass a S-glass
(v Evropé nékdy oznacovano jako R-glass), vlastnosti téchto vlaken jsou uvedeny v tab.
3.1. E znadi elektricky, protoze E-glass je dobry elektricky izolator. C vyjadfuje dobrou
odolnost proti korozi (angl. corrosion) a nakonec S jako silica (SiO,), coz vyjadiuje vyssi
obsah tohoto oxidu, Tato skute¢nost se projevuje zvySenou odolnosti vuci vysokym
teplotam. [4,6]

Tabulka 3.1. Ptiblizné chemické slozeni uvedenych vldken a jejich
vlastnosti [7]

Slozka [%] E glass C glass S glass
Si02 52-56 64-68 55-60
Al203 12-16 3-5 23-28
Cao 16-25 11-15 8-15
MgO 0-5 2-4 4-7
Na20+K20 0-2 0-4 0-1
B203 5-10 21-24 -

Mechanické vlastnosti

Hustota [g.cm™] 2,58 2,52 2,54
Mez pevnosti [MPa] 3445 3310 4135
Modul pruznosti [GPa] 72,3 68,9 85,5
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Pouziti sklenénych vlaken v kompozitech s keramickou matrici 1ze rozdélit do dvou
kategorii a to pro letectvi a kosmonautiku a pro ostatni aplikace. V prvni kategorii
nachazi uplatnéni diky poméru nizké hustoty k vysoké pevnosti. Konkrétné se pouzivaji
jako turbinové lopatky ¢i tepelna ochrana raketoplanti. V druhé kategorii jsou tyto typy
kompozitnich materialti cenény diky vybornému pomeéru pevnost/cena. Jejich vyuziti je
velice Siroké, od zavodnich brzdnych desti¢ek, az po trubky ve vyménicich tepla
v energetice. [8]

Uhlikova vlakna

Uhlik se vyskytuje v mnoha riznych formach a to napt. ve formé grafitu, diamantu,
fullerenu apod. Pouzivaji se zejména vlakna grafiticka. Uhlik se v grafitové struktuie
uklada v hexagonalnich rovinach (vazby kovalentni a kovové) mezi témito rovinami pak
pusobi pouze Van der Waalsovy sily. Tato struktura zptisobuje siln¢ anizotropni chovani
grafitu.

Grafit ma Siroké spektrum vyuziti, at’ uz diky dobré vodivosti tepla a elektrického
proudu ¢i diky svym lubrika¢nim vlastnostem.[9]

Vyroba grafitovych vlaken se sklada ze c¢tyf az péti fazi: zvldknéni, stabilizace,
karbonizace, grafitizace a popf. ndsledné povrchové upravy. Jedna se vzdy
0 vysokoteplotni zpracovani organického materidlu. Jako prekurzor (vychozi surovina)
pro vyrobu uhlikovych vldken se vyuziva v nejvyssi mitfe polyakrylonitril (PAN), dalSim
a dnes uz né tak vyuzivanym prekurzorem je celuldza, u niz je hlavni nevyhodu mala
vytéznost (cca 25%). Naopak na vzestupu je ziskavani grafitovych vlaken z uhelnych
aropnych smol. Tato metoda vyroby je perspektivni hlavné diky niZ§im ndkladim
na vyrobu tzn. méné nez 12 $/kg.[4,10]

Jak jiz bylo feCeno grafit je anizotropni material, a proto je potieba zajistit sprdvnou
orientaci hexagonalnich vrstev ve vlakné a to konkrétné¢ rovnobézné s plsobicim
zatizenim. Grafitova vlakna jsou tepelné a elektricky vodiva, na rozdil od keramickych a
polymernich matric, ve kterych se také vyskytuji, a tak zvySuji i celkové vodivostni
vlastnosti v kompozitu. Dalsi faktem je, ze tato vlakna maji téméf nulovou teplotni
roztaznost.[4,9]

Uhlikova vlakna diky svym vlastnostem (tab. 3.2.) nachazeji uplatnéni v leteckém
primyslu a kosmonautice v podobé tlakovych nadob na palivo, konstrukénich prvki
draki letadel, radarové techniky apod. Uhlikové vldkna odolavaji ptisobeni slané vody a
tak se vyuzivaji v lodni dopravé jako nejriznéjsi vyztuhy. V automobilovém primyslu se
pouzivaji kompozity uhlik/uhlik na vyrobu brzdnych desti¢ek. DalSim zajimavym
uplatnénim téchto vlaken je 1ékatstvi diky biokompatibilité s lidskou tkani.[11]
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Tabulka 3.2. Srovnani vlastnosti riznych uhlikovych vlaken [4]

Prekurzor Hustota Modul pruznosti Elektricka rezistivita
[gcm™] [GPa] [10 Q cm]

Rayon 1,66 390 10

PAN 1,74 230 18
Kureha

(vysokoteplotni zpracovani) 1,6 41 100
Kureha

(nizkoteplotni zpracovani) 1,6 41 50
Monokrystal grafitu 2,25 1000 0,4

Keramicka vlakna

Keramicka vlakna spojuji atraktivni vlastnosti: vysokou pevnost, odolnost
za vysokych teplot a nezavadnost pro zivotni prostfedi. Tyto vlastnosti je pfimo
predurcéuji pro pouziti jako vyztuze v kompozitnich materidlech pro vysokoteplotni
aplikace.

Keramicka vlakna Ize vyrabét nékolika zplisoby: povlakovanim chemickymi vypary,
pyrolyzou polymert a v prumyslu nejpouzivanéjsi metodou sol-gel. [4]

Keramicka vlakna, respektive keramiku obecné délime na oxidickou a neoxidickou.

Oxidicka vlakna

Nejcastéji pouzivanymi oxidickymi vldkny jsou vldkna na bazi Al,O3z. Oxid hlinity se
vyskytuje v nékolika alotropnich formach 98, y, n a a. Nejstabilngjsi forma je a-Al,Os.
Tyto vlakna se pfipravuji nejcastéji metodou sol-gel. Néktera vlakna na bazi a-Al,O3 se
oznacuji obchodnim ndzvem Nextel. Nextelova vlakna jsou vyrdbéna v nékolika
podobach (tab. 3.3.). Dostupné jsou i dalsi typy vlaken na bazi Al,Os, nebo na bazi
Al;O3- SiO,. Dalsi variantou priumyslové vyuzivanych vlaken jsou vlakna na zaklad¢ 6-
Al,O3. U takovychto vlaken lze dosahovat priméru vlaken okolo 3um pii zachovani
porozity okolo 5%. Dalsi moznosti, technologicky naro¢nou, je pfipravovani
monokrystalickych vlaken Al,03, Y203, MgAIl,O4 a Na,O. [4]

U kompozitnich materiald Al,03/ Al,O3 je problém silné vazby rozhrani vlakno-
matrice, coz zpusobuje celkovou kiehkost materialu. K vyfeSeni vysoké chemické
interakce vlakno-matrice a vytvofeni méné pevného rozhrani se vyuziva povlakovani
vlaken. Oxidy jako SnOj, LaPOa, ZrO,, ¢i BaZrOs jsou chemicky inertni za zvysenych
teplot s ohledem jak k vlaknu, tak i k matrici, a proto jsou pro tuto aplikaci vhodné.[12]
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Tabulka 3.3. SloZeni a vlastnosti Nextelovych vlaken [4]

Hustota Mez Modul '

Typ Slozeni [hm%] 37 pevnosti  pruznosti
M1 “IMPa)  [GPe]
Nextel 312 Al,05-62; SiO,-24; B,0O3-14 2,7 1700 152
Nexel 440 Al,03-70; SiO,-28; B,03-2 3,05 2000 186
Nextel 550 Al,05-73; Si0,-27 3,03 2000 193
Nextel 610 Al,03-99; Si0,-0,2-0,3; Fe,05-0,4-0,7 3,75 1900 370
Nextel 720 Al,0;-85; Si0,-15 3,4 2130 260

Neoxidicka vlakna

Do této skupiny spadaji vlakna ptipravena pievazné na bazi karbidické a nitridické
keramiky. Tato keramicka vlakna se vyznacuji hlavné vysokou pevnosti. (tab. 3.4.)

SiC vékna zaznamenala nejvétSi vyvoj ze vSech keramickych vldken na konci
minulého stoleti a tento trend pokracoval i do stoleti nasledujiciho. Tyto vldkna lze
vyrabét konvenénimi, nebo nekonvenénimi metodami. Mezi metody konvencni spada
chemicka depozice zplynné faze (CVD) a do skupiny nasledujici lze zafadit
kontrolovanou pyrolyzu z polymernich prekurzora. Mezi nejznaméjsi pramyslové
vyrabéné SiC vlakna patii Nicalon. Toto vlakno bylo vyvinuto japonskou firmou Nippon
Carbon Co., Ltd. Nicalon je mozZzné vyuZit pro zpevnéni keramickych, kovovych a
polymernich matric. S vyvojem tohoto vlakna se dospélo k modifikaci Hi-Nicalon a Hi-
Nicalon typ S, tyto dva typy vldken se vyborné hodi k vyrobé kompoziti s keramickou
matrici pro pouziti za vysokych teplot.[4,13]

Ke =zlepSeni mechanickych vlastnosti je vhodné pouzit povrchové upravy -—
povlakovani, vyrobce doporucuje povlakovani nitridem boru.[13] Dal§imi moZnostmi
povlakovani k vylepSeni vlastnosti rozhrani u kompoziti s keramickou matrici je
povlakovani pomoci Al,O; u kompoziti na bézi titanu se pouzivd Casto povlakovani
duplexnimi fdzemi na Cu/Ta, Cu/Mo a Cu/W. Tyto kompozitni materidly se pouzivaji
piedevS§im v pokrocilém leteckém pramyslu.

Dalsim vlaknem na bazi SiC je Tyranno nabizené firmou UBE Industries. Toto vlakno
je slozeno z Si, Ti (nebo Zr), C a O (tab 3.4.).

Existuje cela fada neoxidickych vldken a nejcCastéji obsahuji kiemik. Mezi ptiklady
muzeme uvést Si-C-N, Si-B-C-N, SiBNs3;C,¢i SisN4. Tato vlakna maji podobné
a v ne¢kterych smérech i lepsi vlastnosti napf. lepsi odolnost proti oxidaci za vyssich
teplot, ¢i delsi ¢as do lomu. Obecné se vSak hodi pro vysokoteplotni aplikace dle potieby.
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Tabulka 3.4. Vlastnosti nékterych neoxidickych vlaken [13,14]

Hustota [gm™®]  Mez pevnosti [MPa] Modul pruznosti [GPa]
Hi-Nicalon 2,74 2800 270
Tyranno-SA 3,10 2800 380

Vlakna na bazi béru

Vlakna na bazi boru se komeréné vyrab¢ji pomoci chemické depozice z plynné faze
(CVD). Vyroba spociva v redukci borového halogenidu, jehoz pary kondenzuji nejcastéji
na wolframovy drat. Z tohoto vyplyva, Ze vldkna sama o sobé jsou kompozitnimi
materialy.[4]

Struktura vlaken zalezi na podminkach vyroby. Pfi teplotich CVD lze pozorovat v B-
romboedrické miizce, pfi teplotdch nizSich nejcastéji krystalizuje v a-romboedrické
miizce. Pokud se borova vlakna pfipravuji na wolframovy drat obsahuji posléze
slouceniny boru a wolframu jako WB, a W;Bs.[4]

Bor se fadi mezi ki'ehké materialy, jeho obrovskou piednosti je vysoka pevnost v tahu
u prumyslové vyrabénych vldken se dosahuje pevnosti 3-4 GPa, pfi Youngové modulu
pruznosti 380-400 GPa. Po peclivém opracovani povrchu a skoro dokonalé vyrobé lze
dosahnout pevnosti v ohybu az 14 GPa. Diky témto vysokym pevnostem jsou tato vlakna
pouzivana ve stihacich letounech a ve vesmirnych modulech. [4]

Whiskery

Whiskery jsou kratkd monokrystalickd vldkna dosahujici extremné vysokych
pevnosti, blizicich se teoretickym hodnotam. Toto nastava diky absenci hranic zrn
a dislokaci. Whiskery se mohou vyrabét z SiC, MgO apod. U whiskerid z SiC mohou
hodnoty meze pevnosti dosahovat az 24 GPa. [4].

Velké uplatnéni nachazeji whiskery napiiklad v keramické matrici na bazi SizN4. Ke
zpeviiovani takovychto matric se vyuziva whiskeri na bazi SiC a SigN4. Uplatiuji
se napiiklad ve vysokoteplotnich spalovacich turbinidch a vyrabéji se z nich také fezné
nastroje.[8]

Nanovliakna
Jednd se o vldkna, kterda maji primér maximalné¢ 100 nanometrt. Pouzivaji
se nanovlakna a nanotrubicky riznych struktur (obr. 3.4.).

Uhlikovd nanovldkna a nanotrubice byly vyvinuty s cilem vylepSit mechanické,
elektrické a magnetické vlastnosti. Tyto typy vldken se zdaji jako idealni vyztuze diky
malé velikosti, nizké hustoté, elektrické a teplotni vodivosti[15].

Tato vldkna lze pouzivat ke zlepSeni vlastnosti v mnoha druzich keramickych
materiélﬁjako Aleg, ZrOz, SIOZ ¢1 Si3N4.
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Obr. 3.4. Typické struktury uhlikovych nanovlékeﬁ[lS]

3.15. Transparentni keramické materialy zpevnéné vlakny

Nekteré keramické materialy maji schopnost propoustét rizné typy zatfeni. Pro tyto
keramické materidly, jako pro vSechny ostatni keramiky, plati, ze jsou nachylné
ke kiehkému chovani. Kladeni dirazu na zlep$eni mechanickych vlastnosti pti zachovani
transparentnosti dalo vzniknout skupiné optomechanickych kompozitd. Hlavni problém
téchto kompozitl v dosdhnuti kvalitnich optickych a mechanickych vlastnosti zaroven
je rozhrani. Rozhrani tvofi v kompozitnich materidlech pomérné velkou ¢ast objemu.
Na téchto mistech dochazi k rozptylu zareni. Proto je diilezité zajistit, aby byl index lomu
vybéru dostupnych materidli splnujicich potiebné fyzikalni vlastnosti k dosazeni
potiebného rozhrani s dobrymi optomechanickymi vlastnostmi.[16]. Lze tedy
predpokladat, Ze se zvySujicim se mnoZstvim vldken a s jejich klesajici vzdalenosti
se zhorSuji I vysledné optické vlastnosti. Transparentni keramické materidly zpevnéné
vlakny mohou byt feSeny vice zpiisoby. Mohou byt pouZita transparentni vlakna nebo
se muze vyuzit tzv. ,,window” efektu.

U ,,window” efektu” je keramika zpevnéna menSim mnozstvim kontinualnich
dlouhych vldken, ¢imz se omezi rozptyl svétla na rozhranich, kterych je u téchto
kompozitit mén¢. ,,Window” efekt lze pouzit napf. U transparentni keramické matrice
MgAI,O4 zpevnéné SiC vlakny. V tomto pfipadé byla pouzita vlakna o priméru 140 pum,
a byla od sebe rozmisténa ve vzdalenostech 1 mm, 2 mm a 4 mm. Houzevnatost stoupla
pouze o nepatrnou hodnotu, zatimco propustnost viditelného svétla se pohybuje
v rozmezi 25-50%. Nejvétsi vyhodou tohoto feSeni je to, ze dochazi ke zbrzdéni Sifeni
trhlin, a tak i k viditelnému varovani pfed koneénym porusenim soucasti (obr. 3.5.
az 3.7.).[17]

Prozafeni materialem neni nikdy stoprocentni, v materidlu dochazi totiz k absorpci,
rozptylu a odrazu zatfeni. (obr. 3.5.). Netransparentni vlakna navic vrhaji stin, coz
prispiva k dal§im ztrdtam zatfeni pii prichodu kompozitnim materialem (obr. 3.6.). Jak jiz
bylo feceno celkové mnozstvi prozaieného zafeni urcuje i poCet a rozmisténi vlaken
Vv kompozitu, kdy s vét§im mnozstvim vlaken klesa i mnozstvi proslého zateni (obr. 3.7.).
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Obr. 3.5. Znazornéni ztrat zateni v Al,O3 bez vyztuze.[17]
Transmittance - transparentnost (priichod zafeni), wavelenght - vinova délka, absorption losses - absorbéni ztraty,
reflection losses — ztraty odrazové, scattering losses - rozptylové ztraty, Total transmision spectrum - celkové proslé
spektrum, In-line transmision spectrum - proslé spektrum bez rozptyleni, Visible range - viditelna vinova délka

Incident Light

Fiber

.-’“l
€ ot

2R d,

Window area Shadow of Fiber

Obr. 3.6. Popis mechanismu pruchodu svétla kompozitem s ,,window efektem*.[17]
Incident light - dopadajici svétlo, fiber - vlakno, window area - oblast bez vlaken,
R¢- polomér vlakna, ds - vzdalenost mezi vlakny, t - tloust’ka materialu

19



100

Matrix

oo
o

(o]
o

~
o

Total Transmittance (%)

N2
o
T

d.: Fiber Spacing

0 | | | 1 |
500 750 1000 1250 1500 1750 200(

Wavelength (nm)

Obr. 3.7. Zavislost prichodnosti zafeni na vinové délce nezpevnéného a ruzné
zpevnéného Al,O3 [17]

Total transmitance - celkovy pruchod zafeni, wavelenght - vinova délka, matrix - matrice, fiber spacing - vzdalenost
mezi vlakny

Dals§i moznosti zhouZevnatovani transparentni keramiky je pouziti transparentnich
vlaken, kdy vlakno nepohlti vS§echno prochazejici zafeni (obr. 3.8.). Mize byt pouzito
mnohonasobné vice vldken, neZ u metody ptedchozi, coz logicky vede k lepSim
mechanickym vlastnostem. Jako ptiklad lze uvést kompozit se skelnou matrici vyztuzeny
vlaknem SiCaAION. Vlakna maji pramér 20 xm a jsou v kompozitech zastoupena z 3%,
5% a 10% (obr. 3.9.).[18] Opét plati, ze se vzrustajicim mnozstvim vlaken klesa
mnozstvi prostoupeného zatfeni.
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Obr. 3.8. Schéma pruchodu zafeni pies vlakno [18]
Incident light — vstupujici svétlo, phase of incident light — faze vstupujiciho svétla, ray of light — paprsek svétla,
phase of light passed through fiber — faze svétla vystupujiciho z vlakna, transmitted light — prosvicené svétlo, light
loss per unit lenght of fiber diameter — ztrata svétla na jednotku délky vlakna
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Obr. 3.9. Zavislost transmise zafeni na vinové délce pro zkoumané kompozity, vlakno

a matrici [18]
Transmittance — pro$lé zafeni, wavelenght — vlnova délka, fiber — vlakno, matrix —matrice, f — podil vlaken
v kompozitu
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3.2. Typy vazby matrice-vyztuz a jejich vliv na mechanismus
poruSovani

Mezi matrici a vyztuzi se nachazi sty¢nd plocha, kterd se nazyva rozhrani. Povaha
rozhrani definuje soudrznost vyztuze a matrice. Pochopeni principi a zékonitosti
rozhrani je klicova oblast ve vyvoji kompozitnich materidlii. Jednoznaéné popsani
rozhrani je zna¢né komplikovana zalezitost, protoze rozhrani je ukryto uvniti kompozitu.

Rozhrani je klicova oblast pro vysledné chovani vSech heterogennich systémt, a tedy
i kompozitnich materiali. Rozhrani pfenasi zatizeni z matrice na vyztuz, a proto je
zodpovédné za zhouzevnat'ujici efekt.

Rozhrani z molekularniho hlediska je studovdno chemii a molekuldrni fyzikou,
zvazuji se aspekty jako povaha a hustota vazeb, rozmisténi jejich energie apod. Zakladni
poznatky vztahujici se k povrchové energii nabizi termodymika. Z pohledu inZenyrského

v v

je nejdualezitéjsi ucinnost prenosu napéti z matrice na vyztuz. Toto byva zkoumano

V.

pfedevsim v souvislosti s porusovanim rozhrani a §ifeni trhlin. [19]
Na rozhrani rozliSujeme mechanické, fyzikalni a chemické vazby. [4]
Mechanické vazba

Jakékoliv smrs§téni matrice na vlakno ma za nasledek tfeni styénych ploch. Jako
priklad 1ze uvést smrstovani z vysokych teplot, kdy se matrice smrsti vyraznéji,
nez vlakno. Toto povede ke vzniku vazby mezi vlaknem a matrici i za absence
jakychkoliv chemickych sil. Obecné lze vSak fici, Ze chemicka vazba je Vv porovnani
s vazbou mechanickou vzdy silngjsi. Dalsi faktor, na kterém je zavisla sila mechanické
vazby je drsnost povrchu matrice a vlakna. Radialni téeci napéti o, lze vypocitat z rovnice
3.2, kde 7 je smykové napéti rozhrani a u je koeficient tfeni, jehoz hodnota se vétSinou
pohybuje v rozmezi 0,1 a 0,6.[4]

T=UGy (3.2)
Chemicka vazba

Na rozhrani se mohou vyskytovat vSechny typy chemickych vazeb: kovalentni,
iontova i kovova vazba. Jejich energie se pohybuje v rozmezi mezi 40-400 kJ/mol.
Fyzikalni vazba

Nejedna se o nic jiného nez o vazby Van der Waalsovymi silami. Fyzikalni sily maji
energii okolo 8-16 kJ/mol.

Pro vysledné chovani kompozitu je dulezité zajistit spravnou vazebnou silu rozhrani,
aby mohly fungovat zhouZevnat'ujici mechanismy, které byly popsany vyse. Vazba na
rozhrani nesmi byt pfili§ silnd, ani pfili§ slaba. Pokud je vazba mezi matrici a vldknem
ptilis silna dochazi k pfenosu napéti z matrice na vlakna bez jakékoliv disipace energie
na rozhrani, a tedy i k Sifeni trhliny, aniz by byla brzdéna. V dusledku silné vazby
rozhrani dochdzi ke kiehkému chovani kompozitl a tedy i ke katastrofickym lomUm.
Pokud je vazba mezi vldknem a matrici mala, dochdzi k vyraznému snizeni
mechanickych vlastnosti kompozitu. Proto se hledd optimélni pevnost rozhrani, které
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by vedlo ke kompromisu mezi vysokou pevnosti spojenou s nahlym poruSenim a nizkou
pevnosti (Obr. 3.10).

b)

—
€

Obr. 3.10. Schéma chovani kompozitl pfi rizné silné vazbé rozhrani vlakno - matrice
a) Prili$ silna vazba rozhrani b) optimalni chovani c¢) nizka pevnost rozhrani

3.3. Metody hodnoceni vlastnosti vazby matrice-vyztuz

K testovani vazebné sily mezi matrici a vlaknem se pouziva n€kolik metod, které je
nutné provadét precizné, aby nedoslo k ovlivnéni jinymi faktory.

3.3.1. ZkousSka ohybem

ZkouSka ohybem je asi nejjednoduss$i metoda, ke zjiSténi velikosti vazebné sily
na rozhrani matrice — vlakno. Na druhou stranu je tfeba podotknout, ze je velice obtizné
ziskat presné kvantitativni vysledky, kvlli zajiSténi spravného smykového naméhani
a poskozeni podél rozhrani. Po aplikaci téchto zkousek, lze poZit rovnice pro tiibodovy
(rovnice 3.3) a ¢tytbodovy ohyb (rovnice 3.4).[4]

_ 3Eyl

%rm = obhz (3:3)
3E, (1 — 1))
Opn = (3.4)

kde orm znaci ohybové napéti, F, maximalni ohybovou silu, | vzdalenost mezi vnéj$imi
podporami, l; vzdalenost mezi vnitinimi body zatizeni u ¢tyfbodového ohybu, h vysku
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vzorku a b tloustku vzorku. Schéma pro tiibodovy a ¢tytbodovy ohyb viz obr. 3.11. a
3.12.

F b
7 F o
A 4
F/2 E/2
I
Obr. 3.11. Schéma zkousky ttibodovym ohybem
li
F/2 F/2 b
/ A h
A 4
£/2 | F/2
Obr. 3.12. Schéma zkousky ¢tyfbodovym ohybem
3.3.2. Zkouska smykového napéti dle Iosipesca (losipescu shear test)

Jedna se o modifikovanou podobu ctyftbodového ohybu, vymysSlenou pro meéfeni
smykové pevnosti rozhrani. V tomto testu je pouzit vzorek se dvéma protilehlymi
V vruby (obr. 3.13.). Primérné smykové napéti na rozhrani se pocita z rovnice (rovnice
3.5). P oznacuje celkové zatizeni, 7 smykové napéti na rozhrani, b tloustku a h vysku
zkusebniho télesa.[4]

P (3.5)
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Hlavni vyhodou tohoto testu je ziskani rozsahlejsi oblasti plisobeni smykového
napéti, nez u podobnych testa.

P/2 P/2

Obrazek 3.13. Schéma vzorku a jeho zatizeni - losipescu test [4]

3.3.3. Metoda vytahovani jednotlivych vlaken

Anglicky “single fiber pullout test”. V podstaté jde o vytahovani vlakna z matrice
(obr. 3.14.) a mé&feni sily, ktera je k tomu zapotifebi. Vlakna jsou uchycena ve specialnim
zafizeni a zatizena tahovym napétim, zatimco matrice je drzena na misté. Vystupem
z této zkousky je zavislost vytazeni na pouzité sile (obr. 3.15.). [20]

Matrice
Vlakno

B
Sila plsobici na vidkno

Obr. 3.14. Schéma metody vytahovani jednotlivych vldken
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Obr. 3.15. Schéma zatézovaci kiivky pfi vytahovani vlakna

Smykovou pevnost rozhrani 7 lze spocitat z jednoduché rovnice (rovnice 3.6), kde r
je polomér vlédkna, o napéti ve vlaknu a L délka vlakna.

or (3.6)

T:Z

Tato zkouska byla plvodné hojné vyuzivand u kompozith s polymerni matrici,
ale pozdéji se zacala vyuzivat i u kompozitt s matrici keramickou. Avsak tato zkusSebni
metoda ma limity v délce vlakna, ktera je uvniti matrice. Toto vlakno nesmi byt pfilis
dlouhé, aby nedoslo k jeho pietrzeni (nedosahuje kritické délky).[20]

3.3.4. Zkousky v tahu na minikompozitech

Minikompozity jsou jednosmérné vyztuzeny svazkem paralelnich vlaken. Odezva pti
zatizeni neni zastinéna texturnimi efekty.

Vzorek je zatéZovan tahem ve sméru vlaken pii konstantni rychlosti posuvu. Tteci
smykové napéti se urcuje ze sily v tahu pfi nasyceni trhlinami. U této zkousky mohou
nastat 3 rlizné situace:

a) Matrice je tuz$i nez vldkna a kiivka sila - posuv je pfevazné linearni, coz znamena,
ze vlakna jsou pfili§ pevné spojena a nemuze byt dosazeno spravného chovani vldknové
fizeného kompozitu.[21]

b) Vladkna jsou mnohem tuz§i, nez matrice a chovani kiivky sila — posuv je op¢t
pfevazné linearniho charakteru. VétSina zatéZze je pfenesena pomoci vldken. Rozhrani
matrice-vyztuz nema dostate¢nou pevnost a tieci smykové napéti je nizké.[21]
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¢) Kiivka sila — posuv je z vétsi ¢asti nelinedrni. Matrice je schopna pojmout zna¢nou
Cast zatizeni. Rozhrani hraje dalezitou roli, protoze dokaze pfenaset napéti z matrice na
vlakna. [21]

U této zkousSky mohou nastat dva ptipady: na kiivce sila posun je mozné odhalit
nasyceni trhlinami (obr. 3.16.) a druhy piiklad, kdy toto mozné neni (obr. 3.17.).
Tyto rozdily se promitnou do pouzitych vztahti u vypocti.[21]

Yi

b e —————

T

X

Obr. 3.16. Schéma kfivky sila-posunuti pfi nasyceni trhlinami. [21]
Y — Sila, X - posunuti

10004

f N T T T T T o= X
0 01 02 03 0.4 05 05 01 08 09 1

Obr. 3.17. Schéma ktivky sila-posunuti, ze které neni mozné poznat nasyceni
trhlinami. [21]

X - posun [mm], Y - sila [N], 1 - nové zatiZeni, 2 — odleh&eni

3.3.5. Metoda vytlacovani jednotlivych vldken

Tato zkouska se provadi vtlacovanim indentoru do jednotlivych vldken kompozitu,
toto zplsobi nasledné vytlaovani vlakna ven z matrice (obr. 3.18.). Usp&iné provedeni
této metody zavisi na tvaru ziskané kfivky sila-posunuti (obr. 3.19.), ziskané béhem
zkouSeni. Tvar této kiivky zéavisi velice na tlouStce vzorku, ktera musi byt dostatecné
mald, aby bylo moZno vldkno z matrice vytlacit.
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Obr. 3.18. Schéma metody vytlacovani jednotlivych vlaken [22]

Sila

-

————

Posunuti

Obr. 3.19. Schematické znazornéni obvyklého prub&hu kiivka sila-posunuti u zkousky
vytla¢ovani vlaken [22]

Ptedchozi schéma je popsano nasledujicimi useky, samotna charakteristika rozhrani
vlano-matrice se ziska z useku d-e [22]:
a-b  elasticka deformace vlakna

b pocatek rozpojovani

b-c  oblast stabilniho rozpojovani a vtlacovani
C nestabilita

c-d  nestabilni rozpojovani

d pocatek vytlacovani vlakna

d-e  pokracujici vytlaGovani vlakna ven z matrice
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3.3.6. Brazilska zkouska

N¢ékdy také oznaCovana pojmem zkouska pomoci brazilského disku. Tato zkouska
spo¢iva v zatézovani pravidelného télesa, nejéastéji valce (obr. 3.20.). Pouziti
brazilského disku s vnitini trhlinou je velice G¢innd metoda, pii které je mozné popsat
vice modové lomové chovani kifehkych materiali. Velkou vyhodou této metody je
moznost pozorovani kombinaci riznych druht zatézovani od modu I, az po mod II a to
riznym nataCenim S$ifici se trhliny vuci zatizeni.[16] Mezi vyhody této metody patii
jednoducha piiprava vzorku a obecné jednoduchy mechanismus zkouSeni. Tato metoda
byla piivodné vyvinuta pro zkouSeni nerostil a pozdéji se aplikace metody presunula i na
keramické a kompozitni materialy, u kterych je mozno ziskat charakteristiky rozhrani.

Brazilsky disk

zatizeni zatizeni

Obr. 3.20. Schéma brazilské zkousky
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4, Prakticka Cast

Stanovenym cilem praktické casti bakalditské prace bylo zjisténi smykového napéti
potiebného k dekohezi rozhrani matrice-vlakno u dlouhovldknového kompozitu.
Experiment byl proveden metodou vytlacovani jednotlivych vldken. Celkové byla
vytlacena 3 vlakna.

4.1. Experimentalni material

Zkoumany transparentni kompozitni materidl se skladal ze skelné-borosilikatové
matrice a SiC vlaken, kdy vlakna byla zastoupena v kompozitu ze 40%. Material
dosahoval hodnot lomové houzevnatosti 18-26 MPa.m?[23] ostatni mechanické
vlastnosti jsou zaznaCeny v tabulce (tab. 4.1). Kompozit byl vyroben metodou sol-gel
slurry. Struktura materialu viz obr. 4.1.

Obr. 4.1 Mikrostruktura kompozitu — pti¢ny fez [23]

Tabulka 4.1. Vlastnosti kompozitu a jeho slozek[23]

Property Matrix, DURAN (borosilicate glass)  Fiber, SiC Nicalon™ (NL Composite (40 vol.% fibres)
202)

Density (g/em’) N 255 240

Young’s modulus (GPa) 63 198 118

Poisson’s ratio 022 0.20 0.21

Thermal expansion coefficient (K ') 325x10¢ Ix10-¢ 310%10°¢

Tensile strength (MPa) 60 2750 600-700

Property-vlastnost, matrix-matrice, fiber-vlakno,density-hustota, Young’s modulus-Youngiv modul pruznosti,
Poisson’s ratio- Poissonovo ¢islo, thermal expansion coefficient — koeficient teplotni roztaznosti, tensile strenght —
mez pevnosti
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4.2. Ptiprava zkuSebnich vzorka

Ptiprava vzorku se skladala ze tfi Casti: fezani, brouseni a leSténi. Vzorek pro tento
typ zkouSeni je nutné piipravit dostateéné tenky, aby bylo mozné vytlac¢it vladkno ven
z matrice. Puvodni plan byl pfipravit vzorek o Sifce okolo 100um, coz je u kiehkych
materialll problém, protoze se matrice vydroluje a je tieba navrhout lepsi postup ptipravy
vzorku. Nakonec byl vzorek ztenc¢en na tloustku o néco veétsi.

K fezani vzorku byla pouzita piesnd pila ISOMET 5000 (Buehler, USA). Na
puvodnim tramecku ze zkoumaného kompozitu byly vytvofeny zafezy, zhruba do 2/3
Sitky tramecku (obr. 4.2.). Tyto nafiznuté kousky byly oddéleny od tramecku za pomoci
malého dlatka.

Viorek —

‘ ‘ ‘ Trametek materidlu
\//50 mm

Obr. 4.2. Schéma natezani jednotlivych vzorkd

Odftiznuty vzorek byl pfilepen na oboustrannou lepici pasku a paska byla néasledné
pfitlacena na brousici/lestici kotouce. Brouseni a nasledné lesténi zahrnovalo celkem pét
krokl. Brouseni na diamantovém kotouci 0 zrnitosti 10-20 pm. Nasledovalo odbrusovani
na textilnim kotou¢i pomoci diamantové suspenze o zrnitosti 9um, lesténi suspenzemi o
zrnitosti 6 um, 3 pym a 1 pm. Po provedeni vSech kroku bylo dilezité vzorek tadné
oplachnout a ocistit. Vysledny vzorek mél rozméry cca 1,9x1,5x0,3mm (Obr. 4.3.). Tyto
rozmery postaovaly k provedeni zkousky.
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Obr 4 3. Zkusebnl vzorek pfi zvétéem 50x

4.3. Vytlacovani vldken

Po pfipraveni vzorku byl proveden experiment vytlaCovani jednotlivych vlaken
z matrice (obr. 4.4). Vytlacovani prob&éhlo na zkuSebnim stroji Z2.5 stvrdomérnou
hlavou ZHU 0.2 (Zwick, Némecko) (obr. 4.5.). Vytlacovalo se pomoci Vickersova
indentoru a bylo pouzito maximalni zatizeni o velikosti 1 N.

Vzorek musel byt umistén na podlozku s drazkou, aby na spodni strané vzorku nic
nebranilo vlaknu ve vytlaceni (obr. 4.4.). Drazka byla o §iice cca 82um.

Smér
vytlacovani

\ Vytla¢ované vldkno
Vzorek

N J

Podlozka

'

Drazka

Obr. 4.4. Schéma vytlacovaciho experimentu
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Obr. 4.5. ZkuSebni zafizeni Zwick Z2.5 s tvrdomérnou hlavou ZHU 0.2

4.4, Pozorovani vytlateného vldkna

K pozorovani vytlaenych vlaken a piedevS§im k vytvofeni 3D modelu
rekonstruovaného povrchu vzorku (a to z obou stran vzorku) bylo pouzito konfokalni
mikroskopie, konkrétné laserovy konfokalni mikroskop LEXT OLS3100 (Olympus,
Japonsko) je vyobrazen na obr. 4.6. 3D rekonstrukce povrchového reliéfu byly nasledné
vyuzity ke zméteni plochy a délky, respektive hloubky nebo vysky, vytlaceni vlaken.

Obrazek 4.6. Zatizeni pro konfokalni mikroskopii véetné konfokalniho mikroskopu
LEXT OLS 3100 (vlevo)
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4.5. Vyhodnoceni zdznamt zatéZzovacich kiivek

Jako vystup z vytlacovani vlaken na tvrdoméru byly ziskany kiivky sila-hloubka
indentace a kiivka =zavislosti vykonané prace indentoru na hloubce indentace
(obr. 4.7 az 4.9.). Z téchto kiivek byly odecteny sily iniciace vytlaCovani vlaken Fipjc
a sily stabilniho vytlaCovani vldken Fgga,. Déle byla odectena spotfebovana prace
indentoru pro jednotliva vladkna, coz se rovna spotifebované energii. Posléze byly
odvozeny a vypocteny vysledky (tab. 4.2.).

Celkova energie pifi zkouSce se sklada z energie pottebné k dekohezi rozhrani
a zenergie potiebné na elastickou deformaci vlakna (rov. 4.1 az 4.3), energii
spotiebovanou pfi vnikani indentoru do vlakna a posléze i pfi vnikani do matrice. Energie
spotfebovana vlivem vytvofeni trvalého vtisku do povrchu vlakna a matrice byla
zanedbana.

Vypocty vychéazely z nasledujicich rovnic:

vatI:chIk— We (4.1)
Wei= Weeik — Wo (4.2)

Kde W yu zna¢i praci (energii) potiebnou k vytlaceni vldkna, Wee celkovou praci
(energii), W elastickou energii a Wy energii po odlehéeni.
Naslednou tpravou jsme se dostali ke vztahu:

vatI:WO 4.3)
1,2 2,5E-6
chl
1 Frire = /
N 2,0E-6 {‘,-\,'\
1,5E-6

0,8 /
0,6

/ / / 1,0E-6
0,4 / . i /
0.2 Fouw /1 5,0E-7 /
0 0,040 /

0 2 4 6 0 2 4 6
Hloubka indentace [pm] Hloubka indentace [pm]

sila [N]

Prace vykonana indentorem [Nm]

a) b)
Obr. 4.7. Ktivky ziskané vytlaCovanim vlakna ¢.1
a) ktivka sila-hloubka indentace b) kiivka prace indentoru-hloubka indentace
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Obr. 4.8. Ktivky ziskané vytlacovanim vlékna ¢.2

ktivka sila-hloubka indentace b) kiivka prace indentoru - hloubka indentace

sila[N]

1,2

1
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Prace vykonana indentorem [N]
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7

0 2
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4 6

Tabulka 4.2. Sily a energie potiebné Kk vytlaceni

a)

b)

Obr. 4.9. Ktivky ziskané vytlaCovanim vlakna ¢.3
a) kiivka sila-hloubka indentace b) kiivka prace indentoru - hloubka indentace

jednotlivych vlaken

Finic [N] Fstan [N] [N.\xci%'ﬁ] [N.nV1V 107] [N-ervitb ]
Vidkno ¢.1 0,95 0,54 2,21 0,54 1,67
Vdkno ¢.2 0,35 0,22 2,10 0,55 1,64
Vidkno &.3 0,75 0,51 2,04 0,52 152

Finic- sila nutna k poruseni rozhrani, Fgy- sila potfebna ke stabilnimu vytlaGovani vlakna z matrice
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4.6. Vyhodnoceni 3D rekonstrukci povrchu vzorku

Za pomoci softwaru k vyhodnocovéani vysledki konfokalni mikroskopie byly
vymodelovany 3D rekonstrukce povrchu vytlacenych vlaken (obr. 4.10. az 4.12.). Za
pomoci stejného softwaru byla z téchto rekonstrukci namétena potiebna data, konkrétné
prumérna délka vytlacené ¢asti vlakna H, ktera byla stanovena z délky H; (zatlacena Cést)
a Hy (vytlacena cCast) a pramér vlakna d. (tab. 4.3.) Z téchto hodnot byl dale vypoctena
plocha povrchu vytla¢ené ¢asti vlakna (rov 4.4).

|
A
A
,/7 | ‘\
z / | ( ‘\\‘ 10.000us
‘ //‘.‘ \ gt w i |
| R /
\ = i 5.000
\ v
|- [
( . . ‘, . /
\ e o g
\ \ ,v/ ¢ 64000
0.000um < o ~/
/ ‘: ®000
17.067 / . \
200
13 % /

51.200

68.267

a) b)
Obr. 4.10.rekonstrukce vytla¢ovaného vlékna ¢.1
a) Vlakno na stran¢€ vysunuti vlakna z matrice b) vlakno na stran¢ vniku indentoru

10.000um

Obr. 4.11. rekonstrukce vytlatovaného vlakna ¢.2
a) Vldkno na stran€ vysunuti vlakna z matrice b) vlakno na stran¢ vniku indentoru
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Tabulka 4.3. Ziskané hodnoty z 3D rekonstrukci pro jednotliva vldkna

Hifum] | Ho[um] | Hpm] | d[um] S[um?]

Vlakno ¢&.1 2,7 2,1 25 21,5 168,9

Vlékno ¢&.2 3,6 4,82 4,2 20,9 275,8

Vlakno ¢&.3 2,64 2,8 2,7 17,2 145,9
S =ndH (4.4)

Kde H zna¢i primérnou hloubku vytlaéeni vlakna, d primér vldkna a S plochu
povrchu vytlacené ¢asti vlakna.
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4.7. Vysledky a diskuse

Z provedenych zkousSek vytlacovani jednotlivych vlaken ze vzorku tvaru tenké
desticky byly vyhodnoceny charakteristické sily a energie popisujici proces vytlacovanti,
které jsou uvedeny (tab. 4.2.). Dale byly stanoveny geometrické parametry vytlacenych
vlaken pomoci 3D rekonstrukce povrchu vzorku. Tyto udaje i s vypoctenymi velikostmi
sty¢nych ploch vldkna a matrice jsou uvedeny (tab. 4.3.).

Na zakladé¢ ziskanych udaju bylo mozno stanovit pevnost rozhrani a charakteristiku
spojenou s vytlaGovanim vlakna tzv. styéné smykové napéti. Toto napéti bylo stanoveno
obdobn¢, jako doporucuje norma [21] jako podil ptsobici sily a sty¢nou plochou vladkna
(rovnice 4.5) a matrice (rovnice 4.7), nebo jen délkou vlakna (rovnice 4.6). Pro stanoveni
pevnosti rozhrani byla vyuzita pisobici sila v okamziku prvniho odtrzeni vldkna od
matrice a pro sty¢né smykové napéti sila nutna k stabilnimu vytlacovani vlakna (rovnice
4.8). Ziskané udaje jsou uvedeny v tab. 4.4.

Sp = mdL (4.5)

o = Fsz_ab (4.6)

. = Fsbf;b 4.7)

pem = - @8
f

Kde S¢ znaéi sty¢ny povrch vlakna s matrici, d primér vlakna, L délku vlakna, 7,
smykové napé€ti pfi stabilnim vytlaCovani vlakna vztaZzené na jednotku délky, z stycné
smykové napéti a 7pen pevnost rozhrani.

Tabulka 4.4.
Finic[N] Fsa[N] | L[um] Sf[umz] Tiin [N-mm_l] 7 [Mpa] | tpewn [MP3]
Vlakno ¢&.1 0,95 0,54 343 23167,7 2,8 23,3 41,0
Vlakno ¢.2 0,35 0,22 343 22521,1 1,0 9,8 15,5
Vlakno ¢.3 0,75 0,51 343 18534,1 2,1 27,5 40,5
Primér 0,68 0,42 343 21407,6 2,0 20,2 32,3

Finic- sila nutna k poru$eni rozhrani, Fggp- sila potfebna ke stabilnimu vytlacovani vlakna z matrice, L- celkova délka
vldkna, St — styény povrch vlakna s matrici, 5jj, smykové napéti vztazené na jednotku délky, z- sty¢né smykové napéti,
Tpewn™ PEVNOSE TOZhrani

Je nutné podotknout, Ze provedend zkouska neodpovidd pfesné¢ uvedené norme, coz
ani nebylo pfedmétem prace. OdliSnost lze spatfit zejména v pouziti jiného typu
vytlacovaciho indentoru. V této praci byl vyuzit Vickerstv indentor, ktery mohl zptsobit
elastickou deformaci na zatézovaném konci vlakna, ¢imz doslo k zvySeni tfeciho napéti
V této oblasti a nasledné k nestabilnimu vytlaceni vlakna — viz poskok na obr. 4.7 az 4.9.
Vyrazného stabilniho vytlacovani vlakna bylo dosazeno pouze v ptipadé vladkna ¢. 2.
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V ostatnich ptipadech doslo ziejmé k zvySeni sily o deformaci matrice z divodu dotyku
indentoru. V téchto pfipadech byla pouzita k vypoctu minimalni hodnota métené sily pfi
prvnim pokluzu vlékna.

Ziskané hodnoty pevnosti rozhrani a velikosti sty¢ného smykového napéti bylo mozné
porovnat s literdrnimi daty, kde pro podobny material byla zjiSténa pevnost rozhrani na
urovni od 21 do 24 MPa a sty¢né smykové napéti na urovni 14 MPa [24], coZ je v obou
pfipadech mirné¢ méné nez nami zjisténych 32 MPa pro pevnost rozhrani a 20 MPa pro
sty¢né smykové napéti. Tento rozdil mize byt zpisoben typem indentoru, nebo ptipravou
zkuSebniho vzorku. Nicméné¢ i ptes maly rozdil jsou zjisténé hodnoty v dobré shodé.

Hlavnim divodem provedenych experimenti bylo ziskédni informace o energii
potiebné k vytladeni vldkna z diivodu vyuzitelnosti takové informace pii numerickych
vypoctech zhouzevnat'ujicich G¢inkt vlaken. Pro tyto ucely byla vyuzita zméfena energie
na vytlaceni vlakna a velikost vytlacené sty¢né plochy vldkna a matrice. Ziskana energie
potiebna k vytlaceni jednotlivych vlaken byla stanovena ze zatéZovacich kiivek
ziskanych pi1 vytlacovani po odecteni elastickych slozek. Dale byla vypoctena
jednotkova energie Wyyy potfebnad k vytlaceni jednotkové plochy vldkna. Tato energie
byla stanovena jako podil energie Wyyy a vytlacené plochy S (rovnice 4.9).

_ vatl
Wyytt = S

(4.9)

Ziskané udaje jsou uvedeny v tab. 4.5. spole¢né s primérnou hodnotou a smérodatnou
odchylkou.

Tabulka 4.5. Vysledné hodnoty ziskanych charakteristik rozhrani

Wyyu[3*10°] | wyya[kd.m?]
Vlakno ¢.1 1,67 9,9
Vlakno ¢.2 1,64 5,9
Vlakno ¢.3 1,52 10,4
Pramér 1,61 8,7
Smérodatna odchylka 0,07 2,43

W,yy-energie potfebna K vytlaceni vlakna vztazena na jednotku objemu

Diky dobré shod& hodnot pevnosti rozhrani a sty¢ného smykového napéti s literdrnimi
daty, leze povazovat i zjis§téné mérné energie za veérohodné a pouzitou metodiku
za prijatelnou. Pro aplikaci mérnych energii do numerickych vypocti je ovSem nezbytné
provedeni statisticky vyznamného poc¢tu experimentd.
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5. Zaveér

V této praci byly popsdny moznosti zhouzevnaténi keramickych materiala
se zaméfenim na zhouzevnaténi pomoci riznych typu vlaken. Tato problematika byla
zacilena zejména na popis vhodnych postupi pfipravy transparentnich keramickych
kompoziti vyuzivajicich vlaken ke zvyseni jejich mechanickych vlastnosti pfi zachovani
dostate¢nych optickych vlastnosti. Dale byl nastinén vliv rozhrani matrice-vlakno, coz je
klicovy parametr pro vysledné chovani kompozitnich materiali. V posledni ¢asti literarni
reSerSe byly popsany zakladni metody pro umoznujici zjisténi charakteristik rozhrani
vlakno-matrice.

Cilem praktické ¢&asti bakalaiské prace bylo nalézt vhodny postup K ziskani
charakteristik rozhrani vyuzitelnych pifi numerickém modelovani kompozitnich materialii
a jejich porusovani. Proto byl vybran experiment umoznujici zjisténi pevnosti rozhrani,
sty¢ného smykového napéti potiebného k vytlaGovani vlakna a matrice u kompozitu
S borosilikdtovou matrici a SiC vlakny. Mimo tyto zdkladni charakteristiky byla
stanovena i1 mérnad energie nutnd k vytlaceni vldkna, kterd je vhodnym vstupem
do numerickych simulaci. Provedeny experiment ukazal na vhodnost nastinéné metody
ke zjisténi vySe popsanych charakteristik a byly popsany i mozné uskali spojené s timto
experimentem.
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7.Seznam zkratek a symboli

b
CMC

tloustka télesa

kompozity s keramickou matrici

chemicka depozice z plynné faze (chemical vapour deposition)
pramér vlakna

sily iniciace vytlacovani vlakna

maximalni ohybova sila

sila stabilniho vytlacovani vlakna

vyska télesa

pramérnd délka vytlaceni vlakna

délka vytlacené ¢asti vlakna na stran¢ vytazeni

délka vytlacené ¢asti vlakna na stran¢ vtlaceni”

délka vldkna

vzdalenost mezi vnéj§imi podporami zkousky ohybem
kriticka délka vlakna

vzdalenost mezi vnitinimi body zatizeni u ¢tyibodového ohybu
celkové zatizeni

polyakrylonitril

polomér

mez pevnosti vlakna

povrch vytlacené Casti vlakna

povrch vladkna

energie po odlehceni

celkova energie pfi vytlacovani vlaken

elasticka energie

energie spotfebovana k vytlac¢eni vlakna

energie potifebnd k vytlaceni vlakna vztazena na jednotku objemu
koeficient tfeni

napéti

ohybové napéti

radialni tfeci napéeti

smykové napéti

smykové napéti vztazené na jednotku délky

pevnost rozhrani

styéné smykové napéti
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