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Abstrakt

Diplomova préace se zabyva studiem chovani vldknovych kompozit s keramickou mat-
rici. Jedna se o pyrolyzované polysiloxanové matrice vyztuzené keramickymi vlakny Nex-
tel 720. Hlavnim cilem této prace je optimalizace rozhrani vldkno-matrice pomoci volby
vhodného prekurzoru matrice, a to s ohledem na teplotni stabilitu a dostatecnou pevnost
pri prijatelné irovni houzevnatosti. Vzorky matric byly dlouhodobé vystaveny teplotdm
1100-1500 °C. U téchto vzorku byly poté méfeny jejich mechanické vlastnosti jako je
tvrdost a indentac¢ni modul pruznosti. Vybrané matrice byly pouzity k vyrobé vldkno-
vého kompozitu, kde byla mimo modul pruznosti studovana i lomova houzevnatost za
pokojové i zvysenych teplot. V diskuzi jsou rozebrany zmény mechanickych vlastnosti
vzhledem k predpoklddanym chemickym procestim, ke kterym doslo béhem tepelné ex-
pozice vzorkti matric. Nasledné jsou rozebrany pri¢iny lomového chovani kompozitnich
materidlii. V zavéru jsou shrnuty ziskané poznatky a naznaceny moznosti dalsitho vyvoje.

Abstract

This thesis is concerned to the study of behaviour of fibre composites with ceramics
matrix. The composite consists of pyrolysed polysiloxane matrix reinforced by ceramic
fibre Nextel 720. Main aim of this work is optimisation of fibre matrix interface through
the selection of suitable precursor of the matrix with respect to temperature stability,
sufficient strength and reasonable fracture toughness. Samples of matrices were exposed
to the long term heat treatment in the range 1100-1500 °C. The mechanical properties as
hardness and indentation elastic modulus were determined after heat treatment. Selected
precursors of matrices were used for composite fabrication. Elastic modulus and fracture
toughness at room and elevated temperatures were studied. Discussion is dedicated to
the description of changes in mechanical properties with respect to chemical processes
taking place during high temperature exposition. Further, reasons of fracture behaviour of
composite materials are discussed, and finally, gained knowledge and outlined possibilities
of subsequent development are summarised.
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1. UVOD

1. Uvod

Pojmem kompozitni materidly (zkrdcené kompozity) oznacujeme heterogenni materi-
aly slozené ze dvou nebo vice fazi. Lisi se svymi chemickymi, mechanickymi a fyzikalnimi
vlastnostmi. Spojitou fazi v kompozitu nazyvame matrice. Obvykle je poddajnéjsi a za-
stava funkci pojiva vyztuze. Vyztuz je nespojitou fazi. Byva tvrdsi, tuzsi a pevnéjsi oproti
matrici [1].

Charakteristickou vlastnosti kompoziti je tzv. synergismus vlastnosti (viz obrézek
1.1). Jinymi slovy, pouzitim vice fiazi dohromady dostaneme novy materidl s unikatnimi
vlastnostmi, kterych za zadnych okolnosti nelze dosahnout aplikaci kterékoli slozky samo-
statné [2, 3]. Piikladem takového kompozitu muze byt keramickd matrice (napt. Al,O,),
vyztuzend keramickymi vldkny (napf. SiC). Samostatné jsou tyto slozky velmi kiehké, ale
vysledny kompozit je charakteristicky urc¢itou mirou houzevnatosti, tzn. odolnosti vici
nahlému kiehkému poruseni. Zvyseni houzevnatosti je dano ptisobenim nékolika zhouzev-
natujicich mechanismi, ¢imz dojde ke zbrzdéni, ¢ zastaveni trhliny [1, 2]. Tyto mecha-
nismy jsou rozebrany v ¢asti 2.3.3.

vlastnost

T skute¢ny prubéh

matrice vyztuz
Obrazek 1.1: Synergické chovani slozek kompozitu [1].

Kompozity lze pripravit vice zptisoby a proto mohou byt tfidény podle vice parametri.
Nejcastéji se déli podle geometrického tvaru vyztuze na vlaknové a ¢asticové (viz obrézek
1.2), atd. Dale je lze délit podle materidlu matrice na polymerni, kovové a keramické.
Rozdéleny mohou byt také podle zplisobu vyroby, coz je vhodné jen pro specifickou sku-
pinu kompoziti diky existenci velkého mnozstvi technologickych postupi jejich pripravy.
Vétsinou je praktické charakterizovat dany kompozitni materidl pomoci vice parametri,
napriklad polymerni extrudovany vldknovy kompozit.

Studiem chovani jednosmérné ulozenych dlouhovldknovych kompozit s keramickou
matrici se zabyva i tato prace. Pouzité kompozitni materialy byly slozeny z pyrolyzo-
vané polysiloxanové matrice vyztuzené keramickymi vldkny Nextel 720. Hlavnim cilem
této prace je optimalizace rozhrani vldkno-matrice pomoci volby vhodného prekurzoru



Obrazek 1.2: Typy vyztuii: édsticové, vldknové — s kratkymi a dlouhgmi vldkny, lamindt [2].

matrice, a to s ohledem na teplotni stabilitu a dostatecnou pevnost pti pfijatelné irovni
houzevnatosti.

V experimentalni ¢asti prace byla vyuzita celd fada postupti umoznujicich vybrat op-
timalni prekurzor matrice a nasledné dostatecné popsat chovani vysledného kompozitu.
Poté jsou diskutovany dosazené vysledky a rozebrany pri¢iny lomového chovani kompo-
zitnich materiala. V zavéru jsou shrnuty ziskané poznatky a naznaceny moznosti dalsitho
vyvoje.



2. TEORETICKA CAST

2. Teoreticka cast

Kompozitni materidly mtizeme obecné rozdélit do tri zéakladnich skupin podle typu
pouzité matrice. Takto lze kompozitni materialy rozdélit na kovové, polymerni, keramické
a lze sem zaradit také kompozity s hybridni strukturou obsahujici slozky z minimalné
dvou ruznych materidlovych skupin [4, 5].

Kovové

Charakteristickou vlastnosti kovovych matric je tvarnost a houzevnatost. Z nejvyznam-
neéjsich 1ze zminit lehké slitiny hliniku, horéiku a titanu. Pro pouziti pti velmi vysokych
teplotach jsou vyrabény kompozity ze slitin niklu. Pro elektrotechnické ucely se pouzi-
vaji kompozity s médénymi nebo stiibrnymi matricemi. V literatute se oznacuji zkratkou
MMCs?.

Polymerni

Polymerni matrice se nejcastéji vyuzivaji v leteckém primyslu. Jejich hlavni vyhodou
je nizkd hustota, naopak nevyhodou je nizka tepelna stabilita polymert [2]. Polymery
muzeme dale rozdélit na elastomery a plasty.

FElastomery jsou vysoce elastické polymery, jez lze za béznych podminek vratné defor-
se vyrabi pryz.

Plasty dale délime na zakladé schopnosti prechazet vratné ¢i nevratné z plastického do
tuhého stavu. Jestlize je zména vratna, tyto plasty nazyvame termoplasty. Naopak u reak-
toplasti (dfive nazyvanych termosety) je tato zména nevratna a je dusledkem chemickych
reakei (tzv. sitovani) [6].

Reaktoplasty a termoplasty jsou bézné materidly pro kompozitni matrice. Nejvyznam-
nejsi kompozity vyuzivaji polyesterové a epoxidové pryskyftice, vyztuzené kontinualnimi
vlakny. 7 dalsich lze zminit polyamidy, pfipadné bismaleinimidy, polyethyletherketon
(PEEK), polykarbonaty (PC), atd. [7] Vyztuzit je lze jak vldkny, tak c¢asticemi. Jako
vlaknitou vyztuz lze obvykle pouzit sklenéné (napt. E-sklo), uhlikova (HS, HM, G), kera-
mickd (kfemen, korund, SiC), polymerni (APA, PP, PE, PET, PBT, PES) nebo prirodni
vlakna (konopi, len, sisal nebo kokos).

Ulohu ¢4sticové vyztuze miize plnit napt. cedi¢, kfemen, slida, sklo, sklenéné mikro-
kulicky, kovovy prasek (Fe, Al, Cu, Ni), ale také pisek, mlety kdmen, kaolin nebo mastek
[5]. Kompozity s polymerni matrici se v literatufe oznacuji jako PMCs?.

Keramické

Mezi kompozity s keramickou matrici se obvykle radi také kompozity se sklenénymi a
uhlikovymi matricemi [2]. Pro tyto materialy se vZilo oznadeni CMCs3. Nékde se zkratkou
CMCs oznacuji kompozity s uhlikovou matrici*.

Metal Matrix Composites.

2Polymer Matrix Composites.
3Ceramic Matrix Composites.
4Carbon Matrix Composites.



2.1. KOMPOZITNI MATERIALY S KERAMICKOU MATRICI

Materialy béZné pouzivané jako keramické matrice se dle [4] rozdéluji na ¢tyfi hlavni
skupiny:

e sklokeramické (napf. lithium aluminosilikat),
e oxidové (napf. alumina, mulit Al;Si,0,5),

e nitridové (napi. SisN,),

e karbidové (napr. SiC).

Matrice, jimiz se zabyva tato prace, jsou tvoreny amorfni strukturou oxykarbidu kre-
micitého, v niz se vyskytuji vazby Si—C a Si—O. Nepatii tedy ani mezi ¢isté oxidové,
ani Cisté karbidové, proto jsou zarazeny do skupiny skelnych materiali. Podrobné se jimi
zabyva samostatna c¢ast 2.2.4. Nasledujici cast této kapitoly se bude vénovat zejména
kompozitnim materialiim s keramickou matrici.

2.1. Kompozitni materialy s keramickou matrici

Pojmem keramické kompozitni materidly (CMCs) oznac¢ujeme kompozity, jejichz slozky
jsou pevné, tvrdé, ale pritom kiehké, a tudiz splnuji definici keramického materialu. Kieh-
kost je ddna velmi malou plastickou deformaci pfi poruseni materidlu [8].

7, hlediska definice klasické keramiky je takovy materidl anorganicky, nekovovy, ve
vodeé prakticky nerozpustny. Je tvoren krystalickymi latkami o rizném slozeni, jez mohou
obsahovat i skelnou fazi. Také miize obsahovat pory. Pripravuje se za béznych teplot
misenim praskovych materialit a své konecéné vlastnosti ziskava spékanim za vysokych
teplot [9].

Tradiéni keramika je bé&zné v monolitické podobé [4, 10]. Patii sem cihly, dlazdice,
hrncitské a umélecké vyrobky. Pokrocila (technicka) keramika muze byt také monoliticka
a predstavuje ttidu keramickych materidli se zlepsenymi vlastnostmi, které byly vyrobeny
propracovanym chemickym procesem. Kvalita a cistota vychozich surovin je nezbytna.

Keramické kompozity nachazi uplatnéni v mnoha aplikacich, pfedevsim v leteckém
primyslu. Jejich vyroba pro pouziti v letectvi se odviji podle nasledujicich pozadavki.
Museji mit zejména vysokou specifickou tuhost a pevnost, umoznujici redukci hmotnosti
stroje a s tim souvisejici nizsi spotfebu paliva. Déle je tieba snizit naklady na vyrobu
a udrzbu. Materialy musi byt schopny prace za vyssich teplot, coz vede k vyssi tepelné
Gcinnosti stroji a zaroven museji mit dlouhou Zivotnost [7].

Mimo kosmické aplikace se keramické kompozity aplikuji v feznych néstrojich (viz
obrazek 2.1), déle jako izola¢ni materialy, medicinské implantaty v chemickém pramyslu,
pripadné kompozitni keramické filtry. V prvnim ptipadé musi vykazovat vlastnosti jako je
odolnost vic¢i abrazi, tepelna vodivost, odolnost vici teplotnimu soku, pevnost a lomova
houzevnatost. Konkrétnim prikladem kompozitu pro fezné nastroje mtize byt napt. Al,O,4
vyztuzeny whiskery SiC.

Keramické kompozitni filtry (candle filters) slouzi k odstranovani necistot z proudiciho
plynu o teplotach vyssich nez 1000 °C. Schopnost materialu snaset vysoké teploty zvysuje
ucinnost procesu, nebof neni tfeba ochlazovat proud plynu pred vstupem do filtru — coz
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2. TEORETICKA CAST

je vyhodnéjsi i po ekonomické strance [7]. Jak muze takovy filtr vypadat je znazornéno
na obrazku 2.2, zde se konkrétné jednd o kompozit sloZzeny z vlaken Nextel 312 v matrici
z SiC.

Obrazek 2.1: Ukdzka reznijch ndstroji.’ Obrazek 2.2: Filtrovaci zarizend.S

Typické slouceniny pouzivané v pokrocilé keramice jsou oxidy, nitridy nebo karbidy
kremiku, pripadné hlinik, titan, zirkon, korund, apod. Mezi nejbéznéjsi metody pripravy
komponent keramickych kompoziti patii sol-gel, srazeni z roztoku, apod. Témito meto-
dami lze vyrobit nejen matrici, ale i vyztuz. Vyrobé komponent se vénuje samostatnd
cast 2.2.3, kde bude tato problematika popsédna detailnéji. Keramické kompozitni ma-
teridly lze délit podle nékolika kritérii, napt. podle typu vyztuze, kterou mohou tvorit
castice, dlouha nebo kratka vlakna. Specifickou skupinu kompozit tvori nanostrukturni,
vrstevnaté a hybridni materidly. Rozdéleni keramickych kompozitnich materiala podle
typu vyztuze je nasledujici:

Casticové

Jestlize jeden rozmér vyztuze vyrazné nepresahuje rozmeéry ostatni, hovorime o ¢asticové
vyztuzi. Mohou zaujimat kulovity, destickovity, ty¢inkovity nebo nepravidelny tvar. Cés-
ticové vyztuze se pouzivaji predevsim pro zvysSeni pevnosti, otéruvzdornosti a odolnosti
pri zvysenych teplotach.

V porovnani s vlaknovymi kompozity zaujimaji ¢asticové kompozity mensi podil [2].
Pomérné rozsitenou aplikaci je jejich kombinace s kovovymi matricemi (slitiny Al, Cu, Ni,
Co), kde nejcastéjsimi materidly vyztuzi jsou SiC, Al,O;, SiO,, ZrO,, Y,04, WC, apod.
Napf. kompozity SiC/Al jsou vysoce odolné proti otéru a jejich zvysena tepelnd stabilita
se vyuziva u brzdovych oblozeni nebo spalovacich motorti. U tryskovych motori letadel
se vyuzivaji kompozity Y,0;3/Ni, jenz maji vynikajici tepelnou stabilitu [2].

Keramické kompozity s diskontinualni vyztuzi lze vyrabét obvykle metodou zpracovani
praski, coz je jejich vyhoda oproti kompozitiim s kontinualni vyztuzi. Spékani se obvykle
provadi za pusobeni tlaku, ale neni to podminkou. Velikost vyztuze je vétsi nez castice
praskové matrice a predstavuje misto, které se nesmrsti spolu s matrici béhem slinovani

[10].

5zdroj http://www.sharpfine.com/, [cit. 22.4.2011].
6ZdI‘Oj http://www.solidliquid-separation.com/pressurefilters/Candle/candle.htm, [Cit. 22.4.2011].
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2.1. KOMPOZITNI MATERIALY S KERAMICKOU MATRICI

Vl1dknové

Vldknové kompozity muzeme déle rozdélit na dlouhovlaknové a kratkovlaknové. Nékdy
se pouziva oznaceni kontinudlni a diskontinudlni (continous / discontinous fibers). Krét-
kovlaknové kompozity jsou ty, jejichz délka vlaken je vyrazné mensi vici velikosti daného
vyrobku. U dlouhovldknovych je délka vldken srovnatelna s velikosti daného vyrobku [2].
O ktery typ se jednd, lze urcit také z tzv. aspektniho poméru (aspect ratio) L/D, kde
L je délka a D prumér vlakna. Jestlize rozmér délky vyrazné prevysSuje prumeér vlakna,
pak pomér L/D > 100 a kompozit je dlouhovldknovy, naopak L/D < 100 plati pro
kratkovldknovy kompozit [3, 11, 12].

Vlékna existuji v podobé nekonec¢né dlouhych nebo samostatnych prodlouzenych svazki
(filamentt). Vldkna maji velky vyznam v biologii rostlin a zivoc¢ichi pro svou schopnost
udrzet spojitost tkané. Lidstvo se bez nich neobejde a naucilo se je vyuzivat i jako soucast
kompozitnich materiali. Nejprve byla vlakna z prirodnich zdroji, ale také v tomto sméru
zapusobil ¢lovék a vyvinul vldkna synteticka. Ta mohou byt vyrobena pomoci uméle vy-
tvorenych materialii, ale mohou pochézet i z prirodnich materialti. Touto problematikou
se podrobnéji zabyva napriklad [13]. V1dknovymi kompozity se budeme déle podrobnéji
zabyvat v Casti 2.2.

Laminaty

Laminaty jsou typem kompozitu, ktery se vyrabi skldadanim riznych materialii ve formé
vrstev — lamin. Tloustka laminy je ve srovnani se zbyvajicimi rozméry zanedbatelna. Vy-
roba vrstevnatych struktur je pritom nejjednodussi a také nejlevnéjsi moznost efektivni
kombinace riznych material. Vrstvy mohou mit rozdilné chemické slozeni a mikrostruk-
turu. Na rozdil od vldknovych kompoziti maji mensi naroky na rozhrani. To muze byt
bud silné nebo slabé a podle toho se lisi i vlastnosti laminati. U vrstev vazanych silnymi
vazbami dochéazi ke vzniku zbytkovych napéti a tim k naristu mechanickych vlastnosti
jako je pevnost nebo houzevnatost. Laminaty se slabou vazbou vrstev dosahuji sice nizsich
pevnosti a mensi tuhosti, ale dochézi u nich k postupnému poruseni jednotlivych vrstev,
které nevede k nahlé ztraté funkce.

Ptinos slabych vrstev spoc¢iva predevSim v aplikacich, kde se trhlina siti kolmo na
rozhrani. Obvykle dojde k delaminaci slabého rozhrani nejblizsi vrstvy a tim k odchyleni
Sitici se trhliny. V dalsi vrstvé se iniciuje nova trhlina, kterd dosazenim maximéalniho
lomového napéti vrstvu zlomi a opét se odkloni do rozhrani. Proces se opakuje a kiivka
zavislosti sily na prithybu ma pilovity charakter. Timto mechanismem se zvysuje lomova
houzevnatost laminéti, ale naopak klesa soudrznost a pevnost [14].

Laminaty se silné vazanymi vrstvami maji obvykle velmi ostré rozhrani a mechanické
a fyzikalni vlastnosti se velmi lisi od vlastnosti slabé vazanych vrstev. U tohoto typu ne-
dochazi k poklesu pevnostnich charakteristik ve srovnani s monolitickymi materialy, coz
je jejich velka vyhoda oproti laminatim se slabé vazanymi vrstvami. Vyvoj téchto mate-
rialt se odviji od predpokladu zvysovani pevnosti pomoci zbytkovych napéti, vzniklych
rozdilnymi koeficienty teplotni roztaznosti jednotlivych slozek. Nejznaméjsim ptikladem
laminatu se silné vazanymi vrstvami je kompozit z oxidu hlinitého a zirkonicitého.

Pouziti téchto materidlii se odviji od konstrukcénich pozadavk na mechanické vlast-
nosti. Uplatnéni nachézeji v palivovych ¢lancich, ale také jako kloubni nahrady [14].
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2. TEORETICKA CAST

Keramické laminarni struktury se pripravuji pravidelnym stiidanim minimélné dvou
pozitu, v tzv. ,syrovém* stavu (green body). Ackoli existuje celd Fada zpusobu vyroby,
tento krok je pro vsechny spole¢ny. Nejcastéji se setkavame s metodou tape casting — liti
paskili. Tato metoda je ale pomérné ¢asové narocna. Obdobou je sekvencni suspenzni liti,
kdy se lije vrstva do formy a po vyschnuti, pripadné odliti prebytecné suspenze se na ni
nalije dalsi. Tento postup se opakuje az do dosazeni pozadovaného poctu vrstev. Takovy
kompozit se vyjme z formy az po dostatecném vysuseni a smrsténi. Dalsim zpiisobem je
odstredivé liti, které vyzaduje tpravu suspenze pomoci elektrolytu. Odstredovanim do-
chazi k vysokému zaplnéni a vzniku tzv. supernatantu (zbylé tekutiny), ktery je nahrazen
novou suspenzi. Proces se opét opakuje az do dosazeni potfebného poctu vrstev. Mezi
nejmladsi metody se tadi elektroforeticka depozice, coz je pomérné rychld a nenarocna
metoda, s jejiz pomoci lze pfipravit vrstvy o tloustkdch nékolika nanometra [14].

Hybridni

Jako hybridni kompozity se oznacuji materidly vyztuzené vice nez jednim typem vyztuze,
napf. dvéma druhy vldken (viz obrazek 2.3). Presné vystihuji myslenku tzv. tayloringu,
tedy pripravy materidlu tak, aby dosahl pozadovanych vlastnosti. Nékdy se ¢ast drahé
vyztuze nahrazuje z diivodu snizeni ceny levnéjsim typem vyztuze, ktera ma ale obdobné
vlastnosti [7].

-+ Carbon
-+ Glass

©0000000000000000000 4— Carbon

000000000000 0000
0000000000000 000000O
0000000000000000000

Obrazek 2.3: Schéma hybridniho kompozitu — kombinace sklenéngch a uhlikovych vidken v jed-
notné matrici [7].

Nanokompozity

Nanokompozity jsou materidly slozené ze dvou nebo vice riznych slozek, z nichz alespon
jedna se vyskytuje ve formé ¢astic o velikostech jednotek az desitek nanometri. Vétsinou
se jedna o nanocastice aktivni latky rovnomérné rozptylené v inertni matrici. Aktivni
latka ma zpravidla zajimavé elektrické, magnetické nebo jiné vlastnosti. Divodem pou-
ziti aktivni latky ve formé nanocastic jsou jeji kvantitativné odlisné fyzikalni vlastnosti
oproti klasickym rozmértim materidlu vyztuze. Tyto jevy jsou zptusobeny napiiklad mono-
doménovou strukturou nanocastic, vysokym pomeérem poctu tzv. povrchovych a vnitinich
atomi v nanocasticich, nemoznosti vzajemnych interakci apod. Nékteré jevy nejsou do-
sud zcela prozkoumany [15]. V zévislosti na velikosti zrna muzeme nanofizové keramické
kompozity rozdélit do dvou zakladnich skupin.

Prvni skupina je tvofena matrici o rozmérech v fadu pum, ktera je rozptylena pomoci
sekundarni faze v faddech nanometri, a ta hraje rozhodujici roli jak vzhledem k mikrostruk-
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2.2. VLAKNOVE KERAMICKE KOMPOZITY

ture, tak vlastnostem. Tato skupina se da rozdélit do t¥i typt v zavislosti na pevnosti,
houzevnatosti, creepu nebo odolnosti viici teplotnim Soktim na distribuci mikrokrystalické
faze v nanokrystalické fazi [10].

Druhou skupinu kompozit s keramickou nanofazi tvori kompozity s nanokrystalickou
matrici, také nazyvané nanokeramika. Velikost zrna v matrici je mensi nez 100 nm. Diky
tomu, ze s klesajici velikosti zrna dochazi ke zménam v deformac¢nim mechanismu, na-
nokeramika vykazuje slibné vlastnosti. Zatimco bézné kompozity obsahuji vice nez 40 %
hmotnosti vyztuze, nanokompozity vykazuji zlepseni vlastnosti pri obsahu mensim nez
5 %. Mechanismus vyztuzovani nanocasticemi se nelisi od mikrocdstic, ale zména vlast-
nosti je zavisla na rozmérech vyztuze, predevsim jejtho povrchu [16].

Nanokompozity s polymerni matrici se bézné vyuzivaji ve sportovnich uzitkovych
vozech, polypropylenové nanokompozity v nabytkarstvi a spotiebicich, apod. Pokrocilé
technologie zahrnuji magnetické nosice, kostni cementy, membrany filtrii, aerogely, ale
také solarni ¢lanky. Zajimavou aplikaci jsou také nanogranuladrni kompozity. Prikladem je
kompozit s feromagnetickymi zrny oddélenymi nemagnetickou izolac¢ni matrici, coz vede
k zajimavym magnetickym, ale i elektrickym vlastnostem. Jeho uplatnéni lze nalézt ve
vysokofrekvenénich komunikacich a vypocetni technice [16]. Nejznaméjsi jsou materidly
obsahujici jisty podil rovnomérné rozptylenych uhlikovych nanotrubek’.

2.2. Vladknové keramické kompozity

Jak jiz bylo uvedeno v predchozi ¢asti, vlaknové kompozity délime déale podle délky vldken
na kratkovlaknové (nékdy se jim fikd diskontinudlni) a dlouhovldknové (kontinudlni).
Vldkna pro keramické kompozitni materidly mohou byt vyrabéna z celé skaly materiali.
Nejcastéji jsou to vldkna sklenénd, uhlikova, cedicova, polymerni, proteinova, borova a
keramicka [3]. VSechny tyto materidly jsou komeréné dostupné. Keramicka kontinudlni
vlakna lze rozdélit na oxidova a neoxidova, viz tabulku 2.1. U nich jsou uvedeny jen
nekteré nejznameéjsi priklady. Podle tohoto rozdéleni jsou specifikovana nize. Tabulka 2.1
ilustruje i nejbéznéjsi materidly kratkovldknovych (diskontinudlnich) vyztuzi.

Tabulka 2.1: Materidly pro keramické vyztuZe.

Kategorie Vyztuzujici material

Kontinualni vidkna Oxid(‘)vzi / AL O, .(AIQ(‘):,, + S5i0,), ZrO,, kiemicitd skla
Neoxidova B, C, SiC, SizN,, BN
Whiskery SiC, TiBy, Al,O4

Diskontinualni vldkna
Kratkd vldkna | Sklenéna Al,O5, SiC, (Al,O4 + SiO,), uhlikova

vldkna pripravend rtstem z plynné faze
Céstice SiC, TiC, Al,O4
Nanokompozity SizN, 4+ CNT, Al,O4 + nano SiC

7CNT — Carbon Nano Tube.
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2.2.1. Typy a vlastnosti vlaknovych vyztuzi
Oxidova vlakna

Oxidova vldkna vyztuzujici keramické materidly museji mit vynikajici pevnost. Napf. u
vlédken skupiny Nextel (korund, mulit) je pevnost ddna submikronovymi rozmeéry zrn a
dosahuje pevnost 2-4 GPa. Z termodynamického hlediska nejsou jemnozrnné struktury
stabilni a za zvysenych teplot dochazi k hrubnuti zrn. To se projevuje postupnym snizenim
pevnosti vldken [17].

7 hlediska pouzitelnosti prevysuji vlakny zpevnéné kompozity ostatni typy vyztuzi.
Zajem o né vedl k jejich rozsiteni a vyvoji mnoha typl a jiz pomérné dlouhou dobu jsou
dostupné komercné. Keramicka oxidova vldkna (dlouhd i kratkd) se komercné vyrabéji od
70. let 20. stoleti. Pro ziskani pozadovanych vlastnosti je nutné sledovat mikrostrukturu
a proces vyroby.
aplikace patii vysokd relativni hustota (tj. nizkd porozita), vysokd chemické cistota a
fizend velikost zrna v zavislosti na teploté, pri jaké budou vlakna pouzita. Pro vysoko-
teplotni aplikace je velikost zrna vétsi nez u vldken urcenych pro nizkoteplotnich pouziti
[10].

V porovnani s neoxidovymi vldkny SiC vykazuje vétsina oxidovych vlaken nedostatec-
nou vysokoteplotni pevnost a odolnost vii¢i creepu na to, aby mohla slouzit jako vyztuz
vysokoteplotnich kompozitii s keramickou matrici. Avsak v poloviné 90. let byly vyvinuty
dva nové typy vlaken, Nextel 650 a Nextel 720, které mély jedinecné vysokou pevnost
v tahu za vysokych teplot a zvysenou odolnost viici creepu. Odolnost viici creepu u vlakna
Nextel 720 umoznuje vyrobu oxidacné stalych keramickych kompoziti s nosnymi schop-
nostmi nad 1100 °C [17]. Jedinecny a zasadni rozdil téchto novych vldken vuci ostatnim
komercéné dostupnym oxidovym vlakntim je ten, ze jsou plné krystalicka. Vétsina komerc-
nich vlaken obsahuje kfemen nebo jiné nekrystalické faze, véetné diive vyvinutych vldken
Nextel 312, 440 a 550. Za vysokych teplot prechézeji amorfni faze do viskézniho stavu, coz
ve vysledku znehodnocuje creepové chovani. Dalsi nevyhodou je reaktivita amorfnich fazi
v porovnani s plné krystalickymi vlakny. Krystalickd vlakna obsahujici vysoké mnozstvi
a-Al,O4 tedy neobsahuji skelné faze, jsou vysoce chemicky stala. Vysoka chemicka stabi-
lita znamena dobrou odolnost v korozivnich atmosférach a mensi interakce s rozlicnymi
keramickymi matricemi. Par ispésnych vysokoteplotnich kompozith vyuziva pérovité oxi-
dové matrice. Tento typ matrice podporuje odchyleni trhliny na rozhrani vlakno-matrice
vedouci k oddéleni vlakna od matrice a jeho vytahovani, coz zptisobuje vysokou houzevna-
tost kompozitu. Takovy pristup k navrhu kompozitu vyzaduje vysoce stabilni, nereaktivni
vlakna, aby se zabranilo silnym interakcim mezi vlaknem a matrici. Druh kompozitu, je-
hoz vlakna nepotiebuji povrchovou tpravu, zaznamenava rostouci vyuziti z ¢asti pro svou
cenovou vyhodnost v porovnani s ostatnimi systémy.

Nextel 720 byl vyvinut pro nosné aplikace pfi teplotach ptresahujicich 1000 °C. Vy-
nikajici creepové vlastnosti pti vysokych teplotach vychéazeji z vysokého obsahu mulitu,
ktery je ve formé kulovych zrn o velikosti 0,5 wm (tj. 5x vétsi nez u vldken Nextel 610)
a ma vuci teceni mnohem lepsi odolnost nez korund. Vlakna Nextel 720 jsou dostupna
komercné, proto se jejich pripravou tato prace nezabyva. Vyrobce je pripravuje metodou
sol-gel z kovovych alkoxidu [7].
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Neoxidova vldkna

7 neoxidovych vlaken jsou nejvyznamnéjsi vlakna uhlikova, borova, z karbidu kremiku,
nitridu boru a nitridu kfemiku [7]. Vyrabéji se nejcastéji metodou CVD nebo pyrolyzou
z polymernich prekurzort, coz je divodem jejich vysoké ceny [3].

SiC komerc¢né dostupné pod nézvem Nicalon je keramické vlakno vyrobené z poly-
karbosilanu. Jinou variantou tohoto typu vlakna je Tyranno, které vyrabi Ube Industries
v Japonsku. Vyrabi se pyrolyzou polytitanokarbosilanu. SiC vldkno 1ze vyrobit metodou
CVD pri teplotach okolo 1300 °C na wolframovém nebo uhlikovém substratu. Reaktivni
plynné smés obsahuje vodik a alkylsilany a reakce probiha podle rovnice:

CH,SiCly(g) -2 SiC(s) + 3 HCI(g) (2.1)

Borova vlakna se ziskavaji metodou CVD dvéma procesy, a to termalnim rozkladem
hydridu boru nebo redukei halidu boru [7]. Takto pripravend vldkna maji prumér az
100 pm. Postupy vyroby vlaken z karbidu kfemiku lze rozdélit na konvenéni a nekonvencni.
Konvenéni zahrnuji chemickou depozici z plynné faze (CVD), do nekonvenénich zptisobu
radime napf. fizenou pyrolyzu polymernich prekurzort [7]. Dalsim dilezitym typem jsou
whiskery SiC.

Vlakna z nitridu kifemiku Si;N, se pripravuji podobné jako SiC chemickou depozici
z plynné faze (CVD) za pouziti tékavych sloucenin kiemiku. Jako vychozi latky se vétsinou
pouzivaji SiCl, a NH;. Si;N, se napafuje na uhlikovy nebo wolframovy substrat. Takto
pripravena vldkna maji dobré vlastnosti, ale maji prilis velky primér a tento zpusob
pripravy je nédkladny.

2.2.2. Typy a priprava keramickych matric

Existuje velké mnozstvi material, které mohou slouzit jako matrice pro keramické kom-
pozity. Obecné lze nalézt dvé skupiny prekurzori vhodnych pro piipravu keramickych
matric, a to na anorganické a organické bazi. Anorganické prekurzory jsou prevazné orga-
nické polymerni materidly, jako jsou napt. epoxidové pryskyTice, vinylesterové pryskytice,
které nasledkem ptlisobeni tepla prechazeji na anorganické slouceniny. Prekurzory na anor-
ganické bazi mohou tvorit kovové nebo primo keramické materialy, které mohou byt opét
reakéné meénény do podoby vysledné keramické matrice (napi. Al,O5 a SiO, na mulit,
nebo Si a C reakéné ménéno na SiC), nebo mohou byt pouzity keramické materidly ve
formé prasku (napr. Al,O,, ZrO,, SiC apod.) a do vysledného tvaru slisoviny a speceny.
Pouzivany jsou standardni postupy pripravy monolitickych keramik nejcastéji metodou
sol-gel, ale existuji i jiné zpusoby jako napt. pyrolyza, elektroforetickd depozice. Tech-
niky pripravy matric budou detailnéji popsany v nasledujici ¢asti vénujici se priprave
vlaknovych kompozitia s keramickou matrici.

2.2.3. Priprava kompozitt

Keramické kompozitni materidly vyztuzené dlouhymi vlakny tvori specialni skupinu kom-
pozit. Tento typ kompozitnich keramickych materidlii je velmi narocény na ptipravu,
jelikoz zalezi nejen na rovnomérné distribuci vyztuze, ale také na jeji orientaci, ktera
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neni ndhodné, ale usmérnénd. V této praci se zamérime na jednosmérné vlaknové kom-
pozity, nicméné metody pripravy vicesmérnych kompoziti jsou shodné, pouze je vyuzito
misto vlaken ¢i jejich svazkt néjaké formy tkaniny. Dale budou popsany metody pripravy
keramickych vlaknovych kompoziti.

Sol-gel

Metodou sol-gel lze pripravit extrémneé ¢isté, homogenni produkty a to i pfi velmi nizkych
teplotach [18]. Principem metody je preména kapalného koloidniho roztoku (solu) na
koloidni systém s charakterem pevné faze, kterd tvoii souvislou trojrozmérnou sit (gel).
Sol obsahuje ¢astice o rozmérech v fadu nanometra (1-100 nm). Pfi tak malych rozmérech
nedochazi k jejich sedimentaci.

Timto zptisobem muzeme pripravit materidly s velkou variabilitou vlastnosti: velmi
jemné prasky, monolitickou keramiku a skla, anorganické membrany, tenké filmy, aero-
gely a predevsim keramicka vldkna [19]. Ta se vyrabi konverzi vlaknitych geli, ziskanych
z roztoku pri nizkych teplotach. Konverze probiha pri vyssich teplotach, v fadu stovek
stupni Celsia. P¥i bézném zptisobu vyroby je tfeba mnohem vyssich teplot [7].

Jako vychozi latky se nejcastéji pouzivaji alkoxidy kovi a oxihydroxidy, tj. koloidni
roztoky kovi. Proto se tato metoda déli na dva zptsoby: alkoxidovy a koloidni. Produkt
alkoxidového zptisobu se nékdy oznacuje jako alkogel. Dilezitymi vlastnostmi alkoxid
pro pripravu materialu metodou sol-gel je jejich skupensky stav, rozpustnost v alkoholech,
destilace a zptsob rekrystalizace [18].

Technika vyuzivajici kovovych alkoxidi sestava z pripravy homogenniho roztoku po-
zadovaného slozeni, jeho premény na sol, gelace solu a premény gelu na vlakna piisobenim
teploty. Teplotni proces lze 1idit a tim ovlivnit strukturu koncového produktu dle poza-
davku aplikace. V1dkna mohou byt skelnd, sklokeramicka nebo keramické [7].

Pfeména z roztoku na sol a poté gel nastava béhem hydrolyzy a kondenzace [20]. Ty
1ze naznacit nasledujicimi rovnicemi [18]:

M(OR), + nH,0 — M(OH), + nROH (2.2)
M(OH), — MO, + gH2o (2.3)

vvvvvv

alkoxidu troj- a vice mocnych kovi se zvysuje pocet reakcénich partnert. Prikladem je
reakce alkoxidu Si(OR),, jejiz schéma se skladé ze t¥1 kroku:

=SiOR + H,0 — =SiOH + ROH (2.4)
2=SiOH — =5i—0-Si= + H,0 (2.5)
=SiOH + ROSi= — =Si—0-Si= + ROH (2.6)

Pribéh chemické reakce je mozné ovlivnit katalyzatorem (podle pH — kysely nebo
zésadity), pomérem vody a alkoxidu, alkoholu a alkoxidi a také teplotou. Jestlize je
nizky obsah vody, nizsi teplota a kysely katalyzator, polymerace je spise linearni. Vysoky
obsah vody, vyssi teplota a zasadity katalyzator vedou k tvorbé koloidnich ¢astic [18].
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2.2. VLAKNOVE KERAMICKE KOMPOZITY

Pravé moznost pripravy za nizsi teploty patii mezi vyhody této metody, z dalsich
vyhod lze zminit napt. homogenita u jednofazovych matric a schopnost vyroby uniformni
vicefazové matrice. Mezi nevyhody radime velké smrsténi a maly vytézek v porovnani
s technikami vyuzivajici keramické brecky (slurry techniques).

Nékdy se sol-gel pouziva v kombinaci s impregnaci vlaknitych preformii s naslednym
navijenim (viz obrazek 2.4). Nadobou obsahujici sol se protahuji vlakna a navijeji se na
formu do pozadovaného tvaru a tloustky. Po prevedeni solu na gel se struktura sunda
z formy a tepelnou tupravou je gel preménén v keramickou nebo skelnou matrici.

Spool Filament
winding

Gelled body

¥——— Heating coils

O00CO0O0O0

000000

Heat to convert the gel
into glass or ceramic

Obrazek 2.4: Navijeni vidken impregnovanych v roztoku solu [10].

Technika sol-gel se vyuziva i pfi pripravé prepregu infiltraci keramické biecky (viz
obrézek 2.5). Sol v brecce slouzi jako pojivo a pokryva vldkna a skelné castice. Ma stejné
slozeni jako matrice, a proto nedochazi k jeho vyhoteni, zistava v kompozitu jako soucast
matrice. Vyhodou této metody je nizka teplota pri sjednocovani slozek kompozitu, naopak
nevyhodou je porozita kryci vrstvy vldken, nerovnomérnost a vysoky obsah uhliku [7].

Studené lisovani a slinovani

Metoda lisovani vldken v praskové matrici s naslednym slinovanim je prevzata z tradi¢ni
pripravy keramiky. Béhem slinovani dochazi ke zna¢nému smrsténi matrice a vysledny
kompozit obsahuje mnozstvi trhlin. Kromé tohoto problému, ktery doprovazi slinovani
jakékoli keramiky, mtze v pripadé vlozeni vyztuze o vysokém aspektnim poméru dojit
k zastaveni slinovaciho procesu. Rozdil v tepelné roztaznosti matrice a vyztuze béhem
chlazeni kompozitu ma za nasledek vznik tahového napéti v matrici, které ptisobi proti
slinovéni. Pfitomnost vyztuze ovliviiuje také miru zhusténi béhem slinovani [7].

Zarové lisovani (Hot-press)

Hot-press, neboli zarové lisovani, se c¢asto uvadi jako faze zpevnovani pii vyrobé kom-
poziti, a to z toho divodu, Ze soucasné pouziti tlaku a vysoké teploty zvysuje stupen
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Vacuum «—
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Obrazek 2.5: Vakuovd impregnace solu s naslednou gelaci a pyrolyzou [7].

densifikace a lze ziskat jemnozrnny materidl bez péri. Nejbéznéji je kombinovana s mozné
nejdulezitéjsi technikou pri vyrobé skelnych a sklo-keramickych kompozitt — infiltraci ke-
ramické brecky (Slurry Infiltration Process) [7].

Slurry Infiltration Process (SIP)

SIP je metoda naméceni vldken do smési obsahujici ¢astice keramické matrice s jejich
naslednym navijenim a susenim. Naimpregnovana vldkna jsou poté sklddana do poza-
dovaného tvaru a kompozit je zpevnén v grafitové formé za pouziti vysoké teploty, jak
ilustruje obréazek 2.6.

Desizing

F/
§ Shurry rank

Fiber spool

st

Binder burnout a

Frepreg

A ﬂ Ho pressing

3

Fiber Stack of marrix
impregnated fiber tapes

COMposite

Obrazek 2.6: Namdceni vidken do kompozitni matrice [7].
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2.2. VLAKNOVE KERAMICKE KOMPOZITY

Dalsimi zpusoby vyroby kompoziti s keramickou matrici vyuzivajicimi infiltraci ka-
paliny mezi kontinuélni (dlouhd) vldkna jsou:

Infiltrace keramické taveniny

Infiltrace roztavené keramiky do pripravenych vladken je omezena nizkou viskozitou tave-
niny a vysokou teplotou, ktera zptisobuje chemické interakce mezi roztavenou matrici a
disperzni fazi (vlakny). Tento zptisob vyroby se nékdy pouzivd pro vyrobu kompoziti se
sklenénou matrici. Podobné se vyrabéji kompozity s kovovou matrici (MMCs).

Reactive Melt Infiltration Process (RMI)

Metoda RMI se uziva predevsim pro kompozity s matrici z karbidu kremiku SiC. Do
tzv. ,predliski® obsahujicich uhlik a SiC se infiltruje roztaveny kifemik prostiednictvim
kapilarnich sil a vznika SiC. Vyslednd matrice sestava z SiC a zbytkového kremiku, po-
pripadé uhliku. Pokud se pro infiltraci do preformi pouzije roztaveny hlinik a oxidacni
atmosféra, vznikne matrice o slozeni Al,O;—AlL

Metoda RMI je rychla a relativné levna. Materidly vyrobené touto metodou maji
vysokou porozitu a vysokou tepelnou a elektrickou vodivost.

Infiltrace polymeru s naslednou pyrolyzou (PIP)

Vlédkenny preform (nebo praskovy kompakt) je smacen mékkym rozehiatym polymerem
a vznikd tak polymerni prekurzor. Polymer je zahfivan za vyssich teplot (250 °C), poté
probiha pyrolyza pri teploté 600-1000 °C. Vysledkem je konverze polymeru na keramiku.
Béhem pyrolyzy dochézi ke smr$téni matrice a vzniku péru (az 40 % obj.). Pro vétsi
zhusténi materialu lze pouzit metodu hot-press, kterd ma v tomto pripadé omezené vyu-
ziti, nebof muze dojit k poskozeni vlaken. Dalsi moznosti je provedeni opakovaného cyklu
infiltrace, tj. infiltrace a pyrolyza se opakuje tolikrat, dokud neni dosazeno pozadované
hustoty.

Touto metodou lze vyrobit matrice z uhliku, karbidu kremicitého SiC, oxykarbidu
kiemiku SiOC, nitridu kfemicitého Si;N, a oxynitridu kfemic¢itého [21]. Pro vyrobu uhli-
katé matrice metodou PIP se pouzivaji termosetové pryskytice, smoly nebo jiné kapaliny,
zahrnujici uhlik. Matrice obsahujici SiC se pripravuji z polykarboxysilanu, polysilasty-
rolu nebo dodekamethylcyklohexasilanu. Metoda PIP je nenaroc¢ny nizkoteplotni proces
umoznujici vznik vlastnich ¢astic [21]. Tato technika bude detailnéji popsana v nasledujici
casti.

Existuje rada dalSich metod, které ovsem nejsou masoveé pouzivané a jejichz podrob-
nejsi popis prekracuje ramec této diplomové prace.

2.2.4. Vldknové kompozity z polymernich prekurzori

Polymerni prekurzor pro polymerni matrici (kterd mé byt vyrobena infiltraci vyztuze) by
meél mit nasledujici vlastnosti: zpracovatelnost, tj. mél by byt tavitelny nebo rozpustny
v rozpoustédle a na vzduchu by mél byt staly. Dale by mél dosahovat co nejmensich
smrsténi a dobrych mechanickych vlastnosti [7]. Je tfeba, aby se jeho prevdzna vétsina
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transformovala na keramiku a tato preména by méla probihat pii relativné nizkych tep-
lotach.

Vyroba keramickych matric z polymernich prekurzort se obvykle provadi impregnaci
(napusténim) vyztuzujiciho preformu polymerem, vytvrzenim nebo zhutnénim preformu
impregnovaného polymerem, tj. zesiténi polymerni matrice, aby se predeslo tani béhem
nasledného zpracovani, a nakonec pyrolyza vétsinou v ochranné atmosfére, tedy konverze
vytvrzeného polymeru na keramickou matrici. Infiltraci polymerni vyztuze lze dosdhnout
roztokem nebo taveninou polymeru. Roztokova infiltrace zahrnuje rozpusténi polymeru
v misitelném rozpoustédle. Rozpoustédlo lze extrahovat a nechat tak pevny polymer v po-
zadované formé. Infiltrace taveninou se provadi zahratim polymeru nad teplotu tani. Do
vyztuze se infiltruje polymer v kapalném stavu, pricemz vznika tzv. green body, kompo-
zitni preform. Rada standardnich technik polymerni infiltrace se uziva ke zvyseni hustoty
preformt, jako priklad lze uvést vakuovou impregnaci, izostatické lisovani a opakovani
impregnacniho cyklu. Nékteré polymerni matrice vyzaduji vytvrzeni za kontrolovanych
podminek. Jak bylo naznaceno drive, proces vytvrzeni stabilizuje polymer pfed tanim a
deformaci béhem nasledné teplotni konverze prekeramického polymeru na keramicky ma-
terial jesté pred pyrolyzou. Prekurzory, které transformuji primo na keramiku bez zjevného
méknuti, nevyzaduji vytvrzeni.
lymerti na keramiku je chemicka struktura a podminky konverze. Prekurzory s nenasy-
cenymi vazbami, cyklickymi nebo Tetézovymi strukturami budou radéji vytvaret pricné
vazby, nez se rozkladat na monomery. Navic vytézek konverze na keramiku bude vyssi.
V pribéhu pyrolyzy dojde k vyvoji plynu, ktery silné ovliviiuje integritu a tim i me-
chanickou pevnost keramického materidlu. Materidly vyvijejici béhem pyrolyzy jen malé
mnozstvi plynnych latek se budou ménit na keramiku s vyssim vynosem a budou proto i
hutnéjsi. Oproti tomu materidly s nadmérnou produkei plynii jsou porovitéjsi a vznikaji
v nich makro- nebo mikrotrhliny, coz mtze vést az k poruseni. Tento problém miize byt
castecné vyresen pouzitim polymeri, které se z prevazné vétsiny preméni na keramiku
(tzn. maji velky vynos). Béhem transformace dochazi také k velkému smrsténi matric
[22].

2.3. Hodnoceni vlastnosti kompozitt a jejich slozek

2.3.1. Vlastnosti vlaken

Podstatou vyztuzovani kompozitt kontinualnimi vlakny je pfenos napéti z matrice do
vldkna. Velmi pritom zélezi na pevnosti vlaken, ktera vzdy vyznamné prevysuje pevnost
stejného materidlu v kompaktni podobé a souvisi s defekty, které se bézné v materidlu
vyskytuji. Pri¢ina tkvi v malém pricném prarezu vlaken. Tenkost vldken minimalizuje
rozméry prirozenych vad materialu. Také povrchové vady jsou pii velmi malych pric-
nych rozmérech méné nebezpecné. Predstavime-li si dvé stejné dlouha vldkna, ale jedno
s mensim primérem, bude mit toto vldkno vyznamné mensi povrch. Vady tak mohou
existovat jen v podobé submikroskopickych az mikroskopickych trhlinek a dutinek, které
se prednostné orientuji v podélném sméru vlakna [13].
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Oxidova vlakna vyztuzujici keramické materialy museji mit vynikajici pevnost. U vla-
ken skupiny Nextel je pevnost dana submikronovymi rozméry zrn a dosahuje pevnost
2-4 GPa. Z termodynamického hlediska nejsou jemnozrnné struktury stabilni a za zvyse-
nych teplot dochazi k hrubnuti zrn. To se projevuje postupnym snizenim pevnosti vlaken
[17].

Vldkna Nextel 720 jsou sloZzena z mozaiky zrn mulitu o velikosti zrn ptiblizné 300 nm
a kazdé mulitové zrno obsahuje mnozstvi neusporadanych krystali mulitu, mezi nimiz se
nachdzeji prodlouzend zrna a-Al,O5 (=70 nm).

Pr1i teplotach nad 1300 °C bylo u vldken Nextel 720 zjisténo hrubnuti zrn a-Al,O,.
Relativné velkda mulitova zrna podléhaji spise rekrystalizaci nez hrubnuti. Pti teplotach
nad 1400 °C zanikaji hranice zrn a nastava tzv. polygonizace zrn mulitu, tzn. vytvari se
pomérné pravidelné bunky. Nad 1600 °C lze pozorovat vyrazné hrubnuti zrn a je mozné
pozorovat vznik mulitu reakei a-Al,O4 s SiO, obsazenym v matrici podle rovnice

3 ALO, +2Si0, — Al Si,O,4 (2.7)

VVVVVV

1300 °C, ale pouze pokud doba vydrze na teploté presahuje 1000 hodin. V porovnani s dal-
simi dvéma typy nextelovych vldken (610 a 650) ma vlakno Nextel 720 nizsi pevnost, ale
za vysokych teplot vykazuje jeji mensi pokles [17], viz obrézek 2.7, kde je srovnani zéklad-
nich mechanickych vlastnosti reprezentovanych pevnosti v tahu a zmény mikrostruktury
reprezentované velikosti zrn pro vybrana nextelova vldkna. Prehled keramickych vlaken
(oxidovych i neoxidovych) je zarazen v priloze.

2.3.2. Vlastnosti matrice

Na rozdil od polymernich a kovovych matric obecné podléhaji keramické matrice selhani
nebo v nich vznikaji mikrotrhliny diive, nez je tomu u vyztuze. Déje se tak jiz pii defor-
macich do 0,5 % [23]. Mikrotrhliny odhaluji vlakna, ktera snadnéji podlehnou degradaci
v dusledku vysokych teplot nebo plisobici chemické agresivité prostredi. Materialy pro
kompozitni matrice maji vétsinou nizkou tepelnou vodivost a jsou elektricky nevodivé.

Zakladni vlastnosti matrice mohou byt zjistovany pomoci standardnich technik pouzi-
vanych u monolitickych materiali. Napriklad modul pruznosti, pevnost v ohybu, lomova
houzevnatost a podobné. Metody stanoveni téchto vlastnosti budou detailnéji popsany
v casti 2.3.3 zabyvajici se vlastnostmi kompoziti. Nicméné, pokud je matrice spojena
s vyztuzi, je problematické separovat vlastnosti matrice od celkového chovani kompozitu.
V takovych pripadech existuje metoda, kterd umozni sledovat vlastnosti pouze matrice.
Touto metodou je instrumentovana tvrdost, ktera umoznuje popsat lokalni vlastnosti ma-
terialu.

Tvrdost

Tvrdost je obecné definovana jako mechanicka vlastnost vyjadiujici odpor materialu proti
vnikani geometricky definovaného vnikaciho télesa (indentoru) pri dané teploté. Tvrdost
neni elementarni vlastnost, nebot odolnost vici vnikani zalezi na tvaru indentoru a apli-
kovaném napéti [24]. Pro zméteni tvrdosti byla vyvinuta celd fada test, napf. Brinnel,
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Obrazek 2.7: Zdvislost tahové pevnosti a vyvoje velikosti zrn u vybrangch typi vldken Nextel
v zdvislosti na teploté [17].

Rockwell, Knoop, Vickers. Jednotlivé testy se lisi hrotem indentoru, hloubkou vpichu,

apod. Razné typy hrotii jsou vidét na obrazku 2.8. Pro zkousky keramiky je nejpouziva-
néjsi Vickersova metoda.
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Obrazek 2.8: Hroty pro indentacni zkousku. a) Vickers, b) Berkovich, ¢) Knoop, d) kénicky
hrot d) Rockwell, e) Brinnel.®

Vickersuv test

Vickersuv test se nékdy také nazyva zkouska tvrdosti diamantovym hrotem. Diamantovy
indentor ve tvaru pyramidy o ¢tvercovém zakladu a specifickych bo¢nich thlech je vtlacen
definovanou silou do povrchu testovaného vzorku (viz obrazek 2.9), zde setrva po urcitou
dobu a poté je vyjmut. Uhlop¥icky vtisku se poté zméi{ a primérnd hodnota se pouzije
pro vypocet tvrdosti, kterd je rovnocennd primeérné sile vztazené na aktudlni jednotku
plochy indentoru. Hodnota tvrdosti je vypoctena podle vztahu

HV F =1,_8544-F/d*, (2.8)

kde HV F je hodnota tvrdosti dle Vickerse pii pouzité sile (vyjadiené jako hmotnost v kg,
z niz je odvozena sila F'), d je prumérna délka uhlopticek vtisku.

‘ Load F (mN)

Indentation depth h (um)

Specimen
h
d2
d Diagonal lengths d1 and d2 (um)
PSR (Used with Vickers indenter)
d1
d2 % d:average
(a) (b)

Obrazek 2.9: Vickersiv test. (a) vtlaceni indentoru, (b) detail vtisku Vickersova hrotu s uhlo-

prickams.”

87droj http://commons.wikimedia.org/wiki/File: Indenters.PNG, [cit. 22.4.2011].

gzdroj http://www.shimadzu.com.br/analitica/catalogos/caract_materiais/microdurometros/c227-e024-duh-

w211.pdf, [cit. 25.4.2011].
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Pro tucely testovani pokrocilych monolitickych technickych keramik (pokud neni do-
hodnuto jinak) by méla byt aplikovand sila odvozena z hmotnosti 1 kg, tj. 9,81 N, tj. typ
testu HV 1 [25]. Zatizen{ lze aplikovat v rozmezi 0,2-100 kg.
strumentovanou tvrdost, kde se snima priubéh zatizeni a hloubky vniknuti indentoru jak
v prubéhu zatézovani, tak i v pribéhu odlehc¢ovani. Ze zatézovaci kiivky lze vyhodnotit
jednak univerzalni, téz zvanou jako Martensovu tvrdost HMg a indentac¢ni modul pruz-
nosti Err. Vickersova tvrdost je stanovena béznym postupem z velikosti vpichu. Mize se
stat, ze béhem indentace muze dojit k poskozeni vpichu (testovany materidl praskne, viz
obrézek 2.10). Takovy vpich poté nelze vyhodnotit.

Obrazek 2.10: Vpich diamantovym hrotem do matrice, vpravo ukdzka poskozeného vpichu.
Zvétseni obou vpichi je 600x.

Pred testovanim je nutné vzorek upravit tak, aby jeho podstava byla paralelni s povr-
chem, do néhoz je provadén vpich, nebo je mozné vyuzit specialnich pripravki. Zaroven
je treba, aby zminény povrch mél vysokou kvalitu povrchu, tj. nebyl poskraban, nebot
jakékoliv nerovnost miize ovlivnit vysledek testu. Drsnost povrchu by méla byt mensi nez
0,1 um Ra, coz lze dosahnout lesténim.

Martensova tvrdost

Martensova tvrdost HMg je nékdy také nazyvana univerzalni tvrdosti HU. Martensova
tvrdost se urcuje ze zatézovaci ktivky indentac¢niho testu a Ize ji chapat jako funkeci hloubky
vtisku a muze byt vypoctena ze vztahu

HM = Fy/(fir- hy), (2.9)

kde Fy je sila v okamziku dosazeni zatizeni pied prodlevou, fir je faktor indentoru (26,43
pro Vickersuv hrot) a h; je indenta¢ni hloubka v okamziku dosazeni zatiZzeni v mm pred
casovou prodlevou.

Univerzalni tvrdost lze chapat jako tvrdost pfi maximalnim zatizeni a tomu odpovi-
dajici maximélni hloubce vtisku [26]:

HU = Fuax/(fir - b7,), (2.10)
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kde Fiax je maximalni zatizeni, fir je faktor indentoru (26,43 pro Vickersiv hrot) a hp,,,,
je maximalni hloubka vtisku.

Z gradientu kiivky sila/indenta¢ni hloubka lze vypocitat Martensovu tvrdost HMg
pomoci vztahu

HMs = (AVF/AR)?/ fir. (2.11)
Jednotky u vSech typu tvrdosti jsou v N/mm? (MPa).

Elasticky indenta¢ni modul

Elasticky indentac¢ni modul Err se také pocita ze zatézovaci kirivky. Vztah pro vypocet je

nasledujici:
i = (1 =) [(1/E) — {1 = 2)/E}]. (2.12)

kde v je Poissontiv pomér vzorku, v; Poissontiv pomér indentoru (0,07 pro diamant), E,
je redukovany modul indenta¢niho kontaktu a E; modul pruZnosti indentoru (1,14 - 10°
pro diamantovy indentor) v N/mm? (MPa).

2.3.3. Vlastnosti kompozitu

Vlastnosti kompozitl jsou dany kombinaci objemovych podili vyztuzujicich komponent
s vysokou pevnosti a tuhosti a matric s nizsim modulem. Vlastnosti kompozit jsou funkei
vlastnosti slozek, jejich relativnich mnozstvi, stejné tak jsou funkci geometrie nespojité
faze (tj. tvaru a rozmeéru, distribuce a orientace) [4].

Nékteré vlastnosti kompozitnich materidlti je mozné urcit pomoci tzv. smésovaciho
pravidla. Takto lze stanovit naptiklad hustotu a modul pruznosti na zakladé vlastnosti
matrice a vyztuze. Hustota kompozitu mtze byt stanovena pomoci nasledujiciho vztahu:

Pe = VU, * Pm + Vs - pf, (2.13)

kde v, je objemovy podil matrice, vy objemovy podil vlaken, p,, je hustota matrice a py
je hustota vlaken.

Modul pruznosti jednosmérného vlaknového kompozitu zatizeného ve sméru vldken
muze byt stanoven na zakladé smésovaciho pravidla nasledovneé:

EC:Vm'Em—f-Vf'Ef. (214)

Jeden z hlavnich divodu pridéavani vyztuzujici faze do keramické matrice spociva ve
snaze zvysit jeji houzevnatost. U klasickych kompozitl s dlouhymi vldkny se jako zhouzev-
natujici mechanismus uplatniuje prenos napéti z matrice do vyztuze. Podminkou prenosu
je optimalné 2x vétsi modul pruznosti vlaken a existence dostatecné silné vazby s matrici.

Keramické kompozity se sklddaji z krehkych materialii a deformace pri poruseni je u
matrice mnohem nizsi nez u vlaken, a proto je vznik a Siteni mikrotrhlin zavisly na jeji
odolnosti.

Keramické materidly postradaji narozdil od kovi schopnost deformovat se plasticky
[10], proto u nich témér neexistuje schopnost disipace energie pomoci vzniku plastické
deformace a snadno dojde ke katastrofickému lomu. Snahou je zvysit jejich odolnost proti
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poruseni prostrednictvim zhouzevnatujicich mechanismi, pricemz je vyhodné aplikovat
i vice typl soucasné. Vétsina zhouzevnatujicich mechanismii vyuziva vlastnosti rozhrani
mezi vldknem a matrici, které budou blize popsany v ¢asti 2.3.4. Mezi zakladni mechanické
vlastnosti kompozitnich materiali vyztuzenych dlouhymi vldkny patii pevnost, lomova
houzevnatost a teplotni stabilita. V nasledujicim textu budou popsdny metody stanoveni
téchto charakteristik.

Pevnost

Pevnost je fyzikalni vlastnost pevnych latek vyjadiujici jejich odolnost viici vnéjsim silam.
Rozlisuji se pevnost v ohybu, tahu a stfihu. S pevnosti souvisi mez pevnosti o, kterd je
definovana jako maximélni hodnota normalového napéti o,,, pti které jesté neni porusena
celistvost materidlu. Pocita se jako podil deformujici sily F' a kolmého prifezu S, na ktery
tato sila ptisobi nebo jako soucin relativni deformace € a konstanty materialu E:

o, =F/S=¢/E. (2.15)

Pevnost v tahu

Nejbéznéjsim testem pro urceni vlastnosti kompozitnich materiali je zkouska tahem.
Slouzi k stanoveni modulu pruznosti a pevnosti a deformacnich charakteristik jako je
taznost. Metoda vyzaduje pripravu vhodného zkusebniho vzorku. Ten se upind do pri-
stroje a zkousku lze provadét pri ruznych podminkach deformaci a teplot [24].

Tahova kiivka (obrazek 2.11) znazornuje priubéh odezvy napéti ve vzorku na deformaci
(prodlouzeni) vyvolanou pristrojem. Na ose z je zndzornéna deformace, kterou ptisobime
na namahany material, na ose y se nachazi deformace, kterd je odezvou namahaného
materidlu.

Toughness

Brittle fracture

Ductile fracture

LN

\
-———m-

3

Stress

-, S, P

__\..\ N

\ _\;___ T, B

\ \__\

\ \ \"'\

\

0 Strain

Obrazek 2.11: Zdvislost napéti na deformaci pro krehké (oranzZové) a tvarné materidly (zelené)

[27].
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Deformace je definovana vztahem

-
=

€ (2.16)

kde [y je puvodni délka vzorku pred zatizenim. Napéti je definovano jako pomér apliko-
vaného zatizeni F' na puvodni prurez plochy vzorku:

F

=& (2.17)

o

Z linearni ¢asti zatézovani lze stanovit hodnotu modulu pruznosti znamého také jako
Youngiv modul pomoci Hookova zdkona ve tvaru

o=F-e. (2.18)

Pevnost v ohybu

Extrémné nizka plasticita keramickych materidlii neumoznuje provadét méreni modulu
pruznosti klasickou tahovou zkouskou, ale provadi se u nich ohybovy test [28]. RozliSujeme
dva druhy, a to tfibodovy (obrazek 2.12(a)) a ¢tyrbodovy ohyb (obrazek 2.12(b)).

Force Force

Loading Force a Loading pins
pin ‘/

. 4 1 e |

| Specimen | | Specimen | :

Supporting pins Supporting pins

(a) (b)

Obrazek 2.12: Ohybovy test. (a) Tribodovy ohyb, (b) ctyrbodovy ohyb [28].

P1i ttibodové zkousce je téleso podepreno dvéma podpérami a prohybano uprostied
lezicim protilehlym trnem tak dlouho, dokud se téleso nezlomi nebo deformace nedosdhne
predem stanovené hodnoty. Pri ¢tyrbodové zkousce plisobi na téleso dva trny, které jsou
umistény v poloviné vzdalenosti podpérnych trnti. Hodnoty pevnosti v ohybu jsou u této
metody nizsi, ale pouziva se ¢astéji. Duvodem je rovnomérné zatiZeni (prubéh rozloZeni
napéti) v celé délce zkusebniho télesa mezi zatézovacimi trny.

Lomova houZevnatost

Disledkem namahéni pevnych materialt je vznik trhliny. RozliSujeme dvé faze — jeji vznik
a jeji sifeni. V materidlech vykazujicich plastickou deformaci dochézi k absorpci energie
plastickou deformaci v okoli ¢ela trhliny, a proto se $ifi pomalu (stabilné).

Naproti tomu u materiali, které maji jen velmi nizkou schopnost plastické deformace,
a proto dokazi absorbovat jen malé mnozstvi energie, vznika trhlina, ktera se rychle siti,
aniz je tfeba zvySovat zatiZeni (nestabilni Sifeni). Charakteristickym rysem je jeji kolm4
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orientace vii¢i sméru pusobiciho napéti. Lomova plocha ma rovinny, vétsinou krystalicky
leskly povrch, charakteristicky pro kiehké a jemnozrnné materialy.

Schopnost materidlu odolavat vzniku trhlin se nazyva lomova houzevnatost. Kvanti-
tativnim parametrem lomové houzevnatosti urcéujicim maximélni hodnotu napéti, kterou
lze aplikovat na vzorek uréité délky s trhlinou (vrubem) je faktor intenzity napéti K.
V zavislosti na sméru namahani a tloustce vzorku se pouzivaji ¢tyri typy faktort K,
Kic, Kne, Kme [27]. Pro hodnoceni keramickych materidla se vyuziva kritickd hodnota
faktoru intenzity napéti pfi rovinné deformaci Kio. M&if se v jednotkdch MPa - m'/? [27].

Lomovou houzevnatost lze u kiehkych materiala urcit mnoha zpusoby, kam patii jak
indentacni, tak vrubové techniky. Jednotlivé techniky se navzajem lisi jak obtiZnosti pri-
pravy, tak presnosti dosazenych vysledki. Pro kompozitni materialy je stanoveni hodnoty
lomové houzevnatosti obtizné diky jeji zavislosti na délce trhliny a lokalni nehomogenité
materidlu. V principu se daji pouzit pouze techniky zalozené na vyuziti vrubu.

SEVNB — Single-Edge-V-Notched Beam

Zkusebni téleso ve tvaru tramecku je opatieno vrubem ve tvaru pismene V s ostrou spickou
(viz obrézek 2.13), jiz se dosahuje ostiim ziletky s nanesenou diamantovou pastou. Tento
vrub je pouzitelny pro Siroké spektrum materialu [14].

|
- -—
| |

Obrazek 2.13: SEVNB — schéma vrubu, vpravo ukdzka V vrubu v materidlu.'®

CNB — Chevron Notch Beam

Chevronovy vrub se pfipravuje dvéma zarezy ve vzajemném uhlu v jedné roviné (viz ob-
razek 2.14). Zbyly prifez mé tvar ostré spicky, odkud se muze $itit trhlina polofizenym
zpasobem. Celo trhliny se od ostré $picky rozsifuje a to vede k nartistu sily potfebné k udr-
zeni rustu trhliny. Tato zkouska vyuziva pomalého siteni trhliny, proto mutze byt c¢iselnd
hodnota houzevnatosti odlisSna od ostatnich zkousek, pri nichz se trhlina $ifi nestabilné
z vytvoreného vrubu [14].

102dr0j http://www.scielo.br/img/revistas/mr/v8n2/a04fig03.gif, [cit. 23.4.2011].
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Obrazek 2.14: Schéma chevronového vrubu.*t

2.3.4. Vlastnosti rozhrani vlakno-matrice

Rozhrani mezi vlaknem a matrici je vazebny povrch, v némz vznika nespojitost nékterych
parametria obou fazi. Tato nespojitost muze byt bud ostra nebo pozvolna. V kazdém pri-
padé je to oblast, kde se méni materialové vlastnosti jako je koncentrace prvki, krystalova
struktura, modul pruznosti, hustota, koeficient teplotni roztaznosti apod.

Rozhrani je dilezitou soucasti kompoziti a spolecné s vlastnostmi vyztuzi a matric
vyznamné ovliviiuje vysledné chovani kompozitu [7]. Vysvétleni, pro¢ je rozhrani v kom-
pozitu tak dulezité, spoc¢iva v tom, ze rozhrani zaujima podstatnou ¢ast vnittniho povrchu
a umoznuje aktivaci nékterych zhouzevnatujicich mechanismi. Predstavme si vlakno ve
tvaru valce uvniti matrice. Povrch vldkna je stejné velky, jako je oblast rozhrani. Paklize
nepocitame konce vlakna, lze napsat pomér povrchu vici objemu vlakna jako

S)V = 2nrl/mr?l = 2/r, (2.19)

kde r je polomér vlakna a [ je jeho délka. Z tohoto vztahu vyplyva, ze ¢im vyssi je
plocha vldkna (nebo plocha rozhrani), tim mensi je polomér vldkna (vztaZeno na jednotku
objemu). Je tedy dulezité, aby vlakna neobsahovala vady, nebot tyto mohou nepfiznivé
ovlivnit vlastnosti rozhrani. Rozhrani je dulezitym prostrednikem pii prenosu ptisobiciho
napéti z matrice do vlakna [7]. Toto rozhrani — presnéji mezifazova oblast — se skldda ze
dvou blizkych povrchii vlakna a matrice a vrstvy nebo vrstev materialu existujictho mezi
témito dvéma povrchy. Zakladni tivahy se zabyvaji schopnosti matrice smacet vlakno a
typem vazby mezi témito dvéma komponentami. Této vlastnosti se obecné rika smacivost.

Smacivost je schopnost kapaliny rozprostiit se na tuhém povrchu. Lze charakterizovat
pomoci sméceciho thlu. Ten se d& vypocitat pomoci Youngovy rovnice (2.20):

Ysv = VsL +YLv - cos O, (2.20)

kde v je specifickd povrchové energie a indexy oznacuji rozhrani pevnd ldtka/plynné pro-
stredi (SV'), kapalné prostredi/pevnd ldtka (LS) a kapalné/plynné prostredi (LV').
Vlastnosti rozhrani l1ze do jisté miry ovlivnit povrchovou tpravou povrchu vldken.
V keramickych kompozitech vzniklych z polymernich prekurzorii ale dochazi béhem jejich
premény ke smrsténi matrice. To muze mit za nasledek snizeni efektu povrchové upravy.

17droj http://waw.scielo.br/img/revistas/mr/v9n2/29608£3.gif, [cit. 23.4.2011].
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Na rozhrani mezi vldknem a matrici se uplatnuje fada mechanismi, pii nichz dochazi
k disipaci energie Sitici se trhliny. Nésledkem disipace je zlepsSeni vlastnosti celého kom-
pozitu. Mezi nejbéznéjsi zhouzevnatujici mechanismy patii vznik mikrotrhlin v matrici,
vzadjemné odtrhéavani vldken a matrice vedouci k vychylce trhliny a vytahovani vldken (viz
obrazek 2.15). Zhouzevnatujicim mechanismem je i fizova transformace [7, 29].

Prenos napéti zalezi na vlastnostech matrice, vlakna a na jejich rozhrani. Tyto vlast-
nosti urcuji, jaké mnozstvi vyztuze o daném aspektnim pomeéru vldkna lze vlozit do
kompozitu [10]. U ¢asticovych keramickych kompozitti dochézi ke zvyseni lomové hou-
zevnatosti obvykle aktivaci vyztuzujicich mechanismi. U dlouhovldknovych kompoziti
lze pozorovat néarist odolnosti vii¢i vzniku trhliny. Hlavni pri¢inou zpevnéni je aktivace
tzv. pull-out mechanismu, kdy dochézi k disipaci energie a doprovazi ho mechanismus
premosténi trhliny [30].

Obrazek 2.15: ZhouZevnatujici mechanismy: A) lom vldkna, B) trhlina obchdzejici vldkno,
C) wvytahovdni vildken, D) odtrhdvdni vldken od matrice [14].

Odklon trhliny

K tomu, aby se trhlina mohla sitit, je zapotiebi energie. Nejjednodussi je trhlina v pfimém
sméru, nebot takto vznikly povrch ma nejmensi moznou plochu a spotieba energie je
minimalni. Timto zptisobem se $if{ trhlina v monolitickych a skelnych materidlech, které
maji nizkou lomovou houzevnatost. Pro tyto materidly je typicka hladka lomova plocha
bez viditelnych prekazek.

Polykrystalické latky maji houzevnatost vyssi, nebotf obsahuji rozlicné orientovana
zrna a trhlina se nemuze sitit primo. Narazi-li na prekazku, pokracuje cestou nejmensiho
odporu, tzn. tak, aby energie siteni byla co nejmensi. Vznika novy povrch, ktery je pomérné
¢lenity a pro jeho vytvoreni je treba vice energie. To je podstatou zhouzevnatujiciho
mechanismu, lomova houzevnatost se zvysuje.

Houzevnatost je zavisla na mikrostrukture materialu, ale také na objemu a tvaru
¢astic — u kulovitych ¢astic narusta dvojnasobné, u vlaken az ¢tyinasobné [14]. Dulezitou
podminkou fungovani tohoto mechanismu je slaba vazba mezi vldknem a matrici — trhlina
se §if1 rozhranim, ¢imz se snadno vychyli z piuvodniho sméru [7].
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Premosténi trhliny vlaknem

Zhouzevnatujici mechanismus, ktery brani otevirani trhliny. Nejvice se uplatnuje u kom-
pozitt s dlouhymi vlakny, ale také u keramiky zpevnéné whiskery nebo c¢asticemi.

P1i zatiZeni se trhlina siti matrici, ale vlakna v blizkosti ¢ela trhliny jsou dostatec¢né
tuha a pevna. Koncentrace napéti na cele trhliny se zmensi a siteni trhliny se zpomali
nebo zcela zastavi. Dodanim dalsi energie dojde k vytazeni, prodlouzeni nebo preruseni
vlaken a teprve pak se trhlina siii dal. Pri premosténi nastava prodlouzeni tvarné faze a
tim lze zabranit otevieni trhliny.

Mechanismus vytahovani vldken (Pull-out)

Nejcastéji ho pozorujeme u vlaknovych kompoziti a ¢asto je doprovodnym mechanismem
pri premosténi trhliny. Vldkna, ptipadné whiskery, maji vysokou pri¢nou houzevnatost,
kterd zpusobuje $ifeni trhliny podél vyztuze napiic rozhranim [7]. Béhem otevirdni trhliny
pak dochdzi k vytahovani vlaken (viz obrézek 2.16), ¢astic nebo zrn z okolni matrice [10],
pripadné k dalsimu namahani vyztuze [7]. Cést energie se spotfebuje pii preruseni vazeb
a pri treni vldken, coz objasnuje narust lomové houzevnatosti.

Obrazek 2.16: Mechanismus pull-out (SEM).*

Stinéni trhliny

Stinéni trhliny je vyvoldno zménou napéti uvniti struktury materialu. Mize ho vyvolat
bud lokalni sniZzeni napéti zptsobené pritomnosti mikrotrhlin, nebo plasticka deformace
v okoli ¢ela trhliny. Nejvyznamnéjsim zhouzevnatujicim mechanismem tohoto typu je
fazova preména, ktera nastava dodanim energie z sitici se trhliny.

ZhouzZevnaténi mikrotrhlinami

Jeden ze zhouzevnatujicich mechanismt fungujici na principu rozptyleni postupujici trh-
liny v mnoha dalsich mikrotrhlindch. V materidlu se zdmérné vytvori velmi malé trhliny,

122dr0j http://www.ultramet.com/fiber_interface_scanning.html, [cit. 22.4.2011].
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které nejsou schopny se samy dale sitit. Trhlina, kterda narazi na shluk mikrotrhlin, se
v nich poté rozlozi.

Zhouzevnaténi pomoci fazové transformace

Pokroc¢ilé materidly vyuzivajici tento typ zhouzevnaténi se souhrnné oznacuji jako trans-
formacné zpevnéna keramika. Nejznaméjsim zastupcem transformacné zpevnéné keramiky
jsou materidly na bazi ZrO,, které vyuzivaji preménu metastabilni tetragondlni modifi-
kace na monoklinickou. Princip zhouzevnaténi spociva ve vyuziti napéti trhliny pusobici
na castice ZrO, k jejich pfeméné na stabilnéjsi modifikaci. Fazova transformace je dopro-
vazend zvétSenim ¢éstic a tato objemova zména ma za nasledek uzavieni ¢ela trhliny (viz

obrazek 2.17).

Tetragonal
crystals

Stress

Obrazek 2.17: ZhouzZevnaténi pomoci fazové transformace [29].
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3. Cile prace

Obsahem této prace je studium mechanickych charakteristik a lomového chovani jak
vyvojovych matric pripravenych pyrolyzou z polymerni matrice, tak i vysledného kom-
pozitniho materidlu vyztuzeného keramickymi vlakny Nextel 720 s cilem optimalizovat
rozhrani vlakno-matrice kompozitu.

Material matric i kompozitt byl dodén v rdmeci spoluprace s USMH a UMCH AV CR.
Jedna se o vyvojovy material urcéeny pro vysokoteplotni aplikace.

Na zakladé literarni reserse a s ohledem na vyse uvedené pozadavky hlavniho cile prace
optimalizovat rozhrani vlakno-matrice vhodnou volbou polymerniho prekurzoru matrice
byly stanoveny nasledujici dil¢i cile prace.

e Zvolit vhodnou metodu pro charakterizaci vyvojovych materiali matric s ohledem
na jejich chovani za zvysenych teplot.

e Na zakladé ziskanych mechanickych vlastnosti s prihlédnutim k mikrostrukture do-
porucit vhodné kandidaty pro vyrobu kompoziti.

e Stanovit zakladni mechanické vlastnosti vyslednych kompozit a poukazat na dalsi
moznosti optimalizace.
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4. Experimentalni cast

V této casti prace je popsan experimentalni material, jeho priprava, dale jsou uve-
deny metody, které byly vyuzity jak pro charakterizaci vyvojovych typt matric, tak i
vyslednych kompoziti vyztuzenych vlakny. Mezi stézejni metodiky slouzici k vybéru op-
timalni matrice patrily instrumentované zkousky tvrdosti dle Vickerse, modulu pruznosti,
fraktograficka analyza poskozeni a studium mikrostruktury. Kompozitni materialy byly
podrobeny jak charakterizaci mikrostruktury, tak i méreni modulu pruznosti a lomové
houzevnatosti za riznych teplot. V neposledni fadé byly pozorovany lomové plochy s ci-
lem stanovit efektivitu zhouzevnatujicich mechanism.

4.1. Material

V experimentu byly pouzity vzorky matric a kompozitt piipravenych na USMH AV CR
v Praze. Pouzita vlakna jsou komercni, proto nebyla dale zkouméana. Zakladni vlastnosti
udava vyrobce a jsou dostupné onlinel.

4.1.1. Matrice

Matrice je svym chemickym slozenim oxykarbid kfemiku SiOC. Je to tvrdy skelny ma-
terial, ktery je strukturné blizky jak oxidu kfemicitému SiO,, tak karbidu kfemicitému
SiC. SiOC se tési znacnému zajmu diky svym mechanickym vlastnostem, zaruvzdornosti
a viskoelastickému chovani za zvysenych teplot. V porovnani s SiC ma lepsi odolnost viici
oxidaci, navzdory obsahu uhliku. Je to zptsobeno mnohem efektivnéjsi povrchové pasivaci
oxidem kremicitym. Pritazlivym rysem je jeho snadné dostupnost pyrolyzou siloxanovych
pryskyftic.

CHj
e H;C—CH,~O_ O ~CH, - CH, H;C—CH,~O_ O —CH, - CH,
/O Si O\ Si Si
HSC - CHQ éH3 CHQ - CH3 ch / \O — CH2 - CH'; HgC - CH2 — O/ \O — CHZ - CH';
(a) (b) (c)
H,C—CH, - O O—(H, - CH, H;C —CH, - O ,O—CH, - CH;
Si Si
H3C — CHZ/ \O — CH, — CHs H3C — CH; — CHQ/ \O — CHy - CHs

(d) ()

Obrazek 4.1: Chemické vzorce alkoxysilani. (a) diethozydimethylsilan, (b) trimethozymethyl-
silan, (c) tetraethozysilan, (d) triethoxyethylsilan, (e) triethoxypropylsilan.

Prekurzor pro vyrobu matrice je pripraven reakci monomert alkoxysilant (viz obra-
zek 4.1) s vodou. Jednd se o kysele katalyzovanou hydrolyzu s naslednou kondenzaci.
Reakce je katalyzovana kyselinou sirovou a alkoxysilanové skupiny reaguji za vzniku sila-
nolovych skupin. Ty pak nasledné reaguji mezi sebou za vzniku Si—O—Si a vody:

2Si—OR + 2H,0 — 2Si—OH +2ROH — Si—0—Si+ H,0 (+2ROH) (4.1)

1http ://www.thermostatic.com/3m_720.shtml
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Tuto reakci 1ze uskutecnit i s poloviénim mnozstvim vody, ale v tom pripadé dojde pouze
k polovi¢ni hydrolyze a nasledna kondenzace probiha reakci hydrolyzovanych monomert
s nezreagovanym zbytkem:

2Si—OR + H,0 — Si—OH + Si—OR + ROH — Si—0—Si+ROH (+ROH) (4.2)

Vysledny produkt je stejny, jako pri pouziti plného mnozstvi vody, s tim rozdilem, ze kon-
denzace probiha pomaleji. Predpoklada se, ze pravé rychlost sitovani ma vliv na vlastnosti
matric a proto je mnozstvi vody velmi dilezitym faktorem pti pripravé prekurzori.

V obou pripadech reakci vznika alkohol, ktery se ze smési odparuje. Soucasné vznika
voda, kterd se odparuje také a je strhavana tékavéjsim alkoholem.

Piiprava probihala na UMCH AV CR v Praze nésledujicim zptisobem: byly smiSeny
dva monomery spolecné s vodou a katalyzatorem H,SO,, ktery tvoril 4 hm. % reakéni
smési. Poté nasledovalo michani bez zahtivani nebo za zvysené teploty a reakce byla ukon-
¢ena neutralizaci katalyzatoru pomoci NaHCO,. Nakonec bylo k vysledné smési pridano
50 hm. % toluenu, ktery prodluzuje skladovatelnost produktu.

Byla pripravena série matric o rizném pomeéru vychozich monomeri. VSechny matrice
vcéetné referenéni M 130 (Lucebni zavody Kolin) byly pyrolyzoviny v ochranné argonové
atmosfére. Prvni vytvrzeni s uvolnovanim plynt bylo provedeno pii teploté 250 °C, na-
sledovalo zvyseni teploty s vydrzi na 600 °C a 800 °C, aby nedoslo k poskozeni vzorku
rychlym uvolnovanim plynt. Teplotni profil pyrolyzy je znazornén na obrazku 4.2.

1Du|:|""I""I""I""I""I"'
anof
ano|
700[
s00[
s00[
anof

Temperature [*C]

a0
200(
100

D 1 1_1 1 I 1_1 1_1 | 11 11 I 1 11 1 | L1 1 1 I 11 11

0 10 20 30 40 50 &C
Time [h]

Obrazek 4.2: Teplotni profil pyrolijzy polysiloxanovych matric [31].

Ze vsech pryskytic vznikl pyrolyzou SiOC amorfni stiep (viz obrazek 4.3), ktery byl
nasledné pouzit pro hodnoceni vlastnosti. Snahou bylo zjistit tepelnou stabilitu vsech
vzorkil, proto byly vystaveny dlouhodobé teplotam od 1100 °C do 1500 °C po dobu 100 h.
Zaroven byly pozorovany hmotnostni ztraty béhem tepelné expozice. Takto pripravené
vzorky matric byly studovany v ramci této prace.
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Obréazek 4.3: SiOC — polysiloxanovd pryskyrice po pyroljze [31].

4.1.2. Kompozity

Kompozity byly pripraveny technikou wet winding, namacenim vlaken Nextel 720 do po-
lysiloxanové pryskyfice na USMH AV CR Praha. Vzniklé prepregy byly pyrolyzovany
v kovové formé pti teploté 1000 °C v ochranné argonové atmosfére a byl pouzit stejny
teplotni profil jako v pripadé pripravy matric. B€hem pyrolyzy doslo k ¢astecnému smrs-
téni matrice (20-30 %) a uvolnéni plynnych latek. Vysledné tramecky jsou zobrazeny na
obrazku 4.4.

Obrazek 4.4: Vyrobené kompozitni tramecky.

4.2. Navrh experimentu

Experimentalni prace byly rozdéleny do dvou dil¢ich na sebe navazujicich tloh. V prvni
fazi byla vybirana optimélni matrice pro vyrobu dlouhovlaknového jednosmérného kom-
pozitu a v druhé fazi byly charakterizovany pripravené kompozity. Celkové schéma navrhu
experimentu je zndzornéno na obrazku 4.5.

4.2.1. Priprava vzorkt

Pro potteby charakterizace matric bylo nutné provést celou radu dil¢ich tikont, od vybrani
vhodnych zkusebnich vzorku, jejich setiidéni, oznaceni a zaliti do polymerni formy epo-
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—
55 obj. % vlaken - |—> mikrostruktura
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Obrazek 4.5: Celkové schéma experimentu.

xidovou pryskytici pro usnadnéni manipulace, az po duslednou ptipravu povrchu, ktera
byla vzhledem k pouzité technice charakterizace stézejni operaci.

Pro optimalizaci rozhrani vlakno-matrice u vyvijenych kompozita byla pripravena cela
rada materiali matric o riznych pomeérech vychozich monomeru. Matrice byly nasledné
vystaveny teplotam od 1100 °C do 1500 °C po dobu 100 h. Vzorky materialtt matric byly
dodany ve dvou sériich, proto nékteré experimenty byly provedeny pouze u druhé série,
kde byla dana technika k dispozici. Vzorky byly oc¢islovany podle jejich poméru vychozich
slozek ¢isly 20-30 (prvni skupinu tvorily vzorky 20, 22, 23 a 25, druhou vzorky 24 a 27—
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4. EXPERIMENTALNI CAST

30, ty jsou na obrazku 4.5 oznaceny *). Vzorky 21 a 26 byly z méfeni vyrazeny, protoze
vykazovaly vlastnosti nevyhovujici pro dalsi méreni.

1400
V1 300
00
1500 2 N

1000 1100

Obrazek 4.6: Schéma uspordddani vzorku v zalévaci epoxidové pryskyrici.

Do jednoho kusu montazni epoxidové pryskytice byly zality vzorky o stejném poméru
vychozich monomert a rtiznych teplot, jimz byly vystaveny, véetné vzorku pyrolyzovaného
pti 1000 °C. (Pf.: odlitek s matricemi o poméru 1:4 (trimethoxymethylsilan : diethoxy-
dimethylsilan) obsahoval matrice vystavené teplotam 1100, 1400 a 1500 °C — matrice pfi
teplotach 1200 a 1300 °C nebylo mozné déle pouzit). Vzorky byly umistény tak, aby je-
jich delsi strana byla kolmé k roviné vybrusu (viz obrazek 4.6). Tento postup byl zvolen
s ohledem na zajisténi dostate¢ného mnozstvi materidlu pod vpichem u zkousky tvrdosti.
Vsechny vzorky byly fadné oznaceny, aby nedoslo k zaméné.

Tabulka 4.1 shrnuje oznaceni, slozeni a pomér vychozich komponent vzorka.

Tabulka 4.1: Prehled slozZeni a poméru komponent vzorki.

Vzorek H SloZeni ‘ Pomér ‘ Oznacdeni ‘

20 T,D 2:1 T2D1
21 Q.D 1:2 Q1D2
22 T,D 3:1 T3D1
23 T,D 4:1 T4D1
24 Q.D 1:4 Q1D4
25 Q.D 1:3 Q1D3

26 TET,D 2:1 TET2D1
27 TPR,D 2:1 TPR2D1

28 T,D 1:1 T1D1
29 T,D 1:2 T1D2
30 T,D 1:4 T1D4

Legenda:
T — triethoxymethylsilan, D — diethoxydimethylsilan, Q — tetraethoxysilan,
TET - triethoxyethylsilan, TPR — triethoxypropylsilan.
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Kompozity byly vyrobeny v podobé dlouhych ty¢inek (cca 150 mm) ¢tvercového pru-
fezul o nomindlnich rozmérech 3x4 mm? v poc¢tu Sesti kusti. Prvni dva trdmecky byly
slozeny z trimethoxymethylsilanu a diethoxydimethylsilanu v poméru 3:1 (matrice ¢. 22),
dalsi dva mély stejny pomér vychozich monomert, ale mensi objemovy zlomek vlaken a
posledni dva vzorky vychazely svym slozenim ze stejnych vychozich monomert, pouze se
lisily pomérem, a to 4:1 (matrice ¢. 23) s vétsim objemovym podilem vldken.

4.2.2. Déleni

Vyrobené tramecky kompoziti bylo nezbytné rozdélit na tfi mensi tramecky tak, aby
bylo mozné provadét zkousky. Z toho bylo odvozeno také cislovani — prvni ¢islice zna-
mena ¢islo pivodniho tramecku, druhé pak poradi, napr. 3.2 je prostfedni kus tramecku
¢. 3. K roziezani vzorki byla pouzita kotoucova pila ISOMET 5000 (vyrobce Buhler,
USA) s diamantovym kotouc¢em o pruméru 127 mm a tloustce 0,6 mm, fezné podminky
— rychlost 4000 ot./min, rychlost posuvu 1,2 mm/min. Do kazdého takto pripraveného
tramecku byly vyTiznuty tii vruby typu chevron pro zkousku lomové houzevnatosti. K to-
muto ucelu byla opét pouzita pila ISOMET 5000 s tim rozdilem, Ze byl pouzit specidlni
drzék vzorkt umoznujici provedeni dvou fezii ve stejné roviné pod zvolenym tthlem. Vruby
byly vyrezany tenkym diamantovym kotoucem o prumeéru 76 mm a tloustce 0,15 mm pri
reznych podminkdch 4000 ot./min a posuvu 3 mm/min. Ukdzka tramecku opatieného
vruby je na obrazku 4.7.

wamamaeAA A

Obrazek 4.7: Ukdzka tramecku opatreného vruby.

Nésledujici tabulka 4.2 popisuje slozeni matrice a oznaceni jednotlivych vzorkl pri-
pravenych z tyc¢inek kompozitu.

Tabulka 4.2: Oznaceni vzorku kompoziti a odpovidajici sloZeni matrice.

T3D1, =55 obj. % || T3D1, <55 obj. % || T4D1, =55 obj. %
Vzorek | Matrice || Vzorek | Matrice || Vzorek | Matrice
1.1 T3D1 3.1 T3D1 5.1 T4D1
1.2 T3D1 3.2 T3D1 5.2 T4D1
1.3 T3D1 3.3 T3D1 5.3 T4D1
2.1 T3D1 4.1 T3D1 6.1 T4D1
2.2 T3D1 4.2 T3D1 6.2 T4D1
2.3 T3D1 4.3 T3D1 6.3 T4D1
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4.2.3. Zalévani

Nejprve bylo tfeba vzorky zafixovat do spravné polohy, aby se pri zaliti pryskytici nepo-
hnuly. Jako podlozka byla vybréana hlinikova folie, kterda byla ofiznuta na rozmeéry dna
zalévaci formy. Na folii se pak prilepovaly vzorky stejného slozeni, ale raznych teplot
expozice, jiz byly vystaveny (obrézek 4.8).

Obrazek 4.8: Zalité vzorky po vyjmuti z formy — pohled shora.

Hlinikova podlozka se vzorky byla poté vlozena do silikonové formy. Zalévaci hmotou
byla dvouslozkova smés ze soupravy SpeciFix-20 Kit, s iniciatorem tvrzeni v poméru
26 objemovych dili epoxidové pryskytice a 5 obj. dili iniciatoru. Zalévani pfipravenou
smesi probihalo pozvolna, aby nevznikaly bubliny a vzduch uvolnény z materialt mohl
vystoupat k povrchu rychleji. Zalité vzorky byly vytvrzovany za pokojové teploty po dobu
24 hodin. Jakmile zalévaci hmota vytvrdila, byly vzorky vyjmuty z formy a odstranéna
folie.

4.2.4. Brouseni

Brouseni bylo provadéno na laboratorni brusce Kompakt 1031 (MTH, CR). Nejprve byly
obrouseny hrany tak, aby nedoslo ke zranéni nebo poskozeni brusného, respektive lesticiho
kotouce. Déle byly obrouseny zbytky hlinikové félie a nerovnosti protilehlého povrchu tak,
aby byl paralelni k roviné vybrusu. BrouSeni probihalo na kotouci o zrnitosti diamantovych
zrn 100-50 a 20-10 um vazanych v kovové matrici.

4.2.5. Lesténi

K lesténi bylo vyuzito stejného zarizeni jako v pripadé brouseni, pouze byly pouzity lestici
kotou¢e MD Dur, diamantova suspenze DP — Suspension P a smécedlo Lubricant blue
(Struers, Dénsko).
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Velikost zrna pouzitych diamantovych suspenzi byla 9, 6, 3 a 1 um. Pro kazdou
suspenzi se pouzil vlastni kotouc, aby nedochéazelo k poskrabani ¢asticemi z predchoziho
kroku lesténi. Lesténi probihalo tak dlouho, aby zmizely ryhy vytvorené v predchazeji-
cim kroku. Pred prechodem na mensi zrnitost byl vzorek dikladné omyt a tim zbaven
vsech zplodin lesténi. Otacky kotouce se pohybovaly od 100 do 200 otacek za minutu. Na
obrazku 4.9 je uvedena ukazka vylesténého povrchu matrice.

Obréazek 4.9: Pouvrch pryskyrice po wvylesténi suspenzi 1 pm. Zvétseni 1200x (zorné pole
256x192 pm.

4.3. Pozorovani

Vsechny pripravené vybrusy byly pozorovany a nasledné dokumentovany pomoci svételné
mikroskopie. Vtisky indentoru ze zkousky tvrdosti, respektive lomové plochy, byly pozo-
rovany pomoci svételné, konfokalni a elektronové mikroskopie.

4.3.1. Svételna mikroskopie

Svetelna mikroskopie byla zvolena jednak ke kontrole povrchu v priubéhu pripravy vy-
brust, tak i k dokumentaci mikrostruktury a ziskani velikosti vtisk po zkousce tvrdosti
dle Vickerse. Pro tyto ucely byla pouzita fada metalografickych mikroskopii s inverznim
usporadanim Olympus GX51. Na nepravidelnych kusech matrice bylo tieba zvolit nej-
vhodnéjsi plochy pro potfeby méreni jesté pred zalitim vzorku do pryskyftice, coz bylo
provedeno na stereomikroskopu Olympus Z61 (Japonsko). Pozdéji byla pomoci svételné
mikroskopie a kamery porizena fotodokumentace vpicht Vickersova indentoru.

4.3.2. Konfokalni mikroskopie

K dokumentaci vybrust, lomovych ploch a predevsim k 3D rekonstrukci povrchu vzorka
byl vyuzit konfokalni mikroskop. Na pristroji byla provedena analyza vpichii po indentac¢ni
zkousce dle Vickerse a ziskané hodnoty velikosti vpichti byly pouzity pro kontrolni vypocet
tvrdosti pryskyfic (viz Vickersav test v ¢asti 2.3.2) dle normy [25]. Ukdzka zafizeni je na
obrazku 4.10(a) a ukdzka rekonstruovaného povrchu na obrazku 4.10(b).
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Obrazek 4.10: Konfokdini mikroskopie. (a) Olympus LEXT OLS 3100 s AFM modulem?, (b)
3D rekonstrukce vpichu pomoci dat ziskanich z konfokdlniho mikroskopu.

4.3.3. Elektronova mikroskopie

Lomové plochy kompoziti po zkousce lomové houzevnatosti byly pozorovany jednak sve-
telnou mikroskopii za ti¢elem stanoveni pocatecni hloubky vrubu (viz obrazek 4.14(a)
v Casti 4.4.4), tak i pomoci elektronové mikroskopie. Tato technika byl pouzita diky po-
skytnuté velké hloubce ostrosti, ktera umoznila pozorovat i velmi reliéfni lomové plochy.
7 divodu nevodivosti pripravenych kompozita bylo potfeba pred zahajenim pozorovani
lomové plochy opattit tenkou vrstvou uhliku. Pozorovani bylo provadéno na elektronovém
radkovacim mikroskopu JEOL 6460 (Japonsko).

4.4. Charakterizace

4.4.1. Hustota

Hustota vzorku matric po pyrolyze byla méfrena v prubéhu vyroby a nasledné i tepelné
expozice na USMH AV CR. Hustota kompozitt byla méfena pro potfeby stanoveni mo-
dulu pruznosti za vyuziti Archimédova zakona a byla vypoétena dle [32] z dat naméfenych
pomoci analytickych vah Denver Si-234 a soupravy Density kit (viz obrazek 4.11). Vzorky
byly zvazeny nejprve za sucha a nasledné ponorené do vody, poté co byl vytlacen vzduch
z otevienych poru. Pri vazeni ponorenych vzorku byla zaznamenavana také teplota vody.
Hustota byla vypoctena ze vzorce
Majr

c — 5 4.3
P (mair - mHZO) : PHZO ( )

2zdroj http://www.olympus.co.uk/corporate/images/0LS3000IRAS_rdax_85x93. jpg, [cit. 26.4.2011].
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kde p. je hustota kompozitu (g-cm™3), my; je hmotnost kompozitt za sucha (g), MH,0
je hmotnost kompozitii po ponofeni do vody a vytlaceni vzduchovych bublin (g) a pu,0
je hustota vody pii dané teploté ve °C (g-cm™3).

Vypoctena hustota byla pouzita pri vypoctu modulu pruznosti pomoci programu
GSData.

Obrazek 4.11: (a) Analytické vihy se soupravou pro méveni hustoty, (b) schéma soupravy.?

4.4.2. Elastické vlastnosti

Elastické vlastnosti kompoziti byly méreny nedestruktivni frekvencéni metodou snimani
elasticko-akustické emise. Vzorek se umistil na podstavec s podpérami v predepsané vzda-
lenosti (viz obrazek 4.12) a byl rozeznivan kladivkem. Uder vybudil vlastn{ frekvence, které
byly zaznamenény pomoci akustického mikrofonu pfistroje GrindoSonic MK5i (J.W. Lem-
mens, Inc., Belgie). Z hodnot zjisténé frekvence, rozmért, hmotnosti a stanovené hustoty
kompozith byl v programu GSData vypoc¢ten modul pruznosti.

Tap in the
middle

& Pick up

Supports at 0.224 of the length

Obréazek 4.12: Schéma umisténi podpér a snimace [33)].

32droj http://store.dynamicscales.con/images/adam_equipment/density. jpg, [cit. 26.4.2011].
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4. EXPERIMENTALNI CAST

4.4.3. Tvrdost — Instrumentovana tvrdost

Tvrdost matric byla zmérena instrumentovanym tvrdomeérem vestavénym ve zkusebnim
stroji Zwick Z2.5 s tvrdomérnou hlavou ZHUO.2, ktery je vidét na obrazku 4.13(a). Misto
pro vpich bylo vybrano opticky za pouziti objektivu se zvétsenim 60x a zvétsenim optické
soustavy 10x. Nad zvolenou oblast se ru¢né nastavila tvrdomérnd hlava s hrotem dle
Vickerse.

Rychlost priblizovani hrotu do kontaktu s povrchem byla 0,1 mm /min, dalsi zatézovani
probihalo v rezimu fizeni sily a to 0,25 N/s. Maximalni sila byla 1,961 N. Hrot setrval
v zatizeném stavu 2 vtefiny a se stejnou rychlosti odlehcoval. Do jednoho vzorku bylo
provedeno vzdy minimalné 5 vpichti pro zajisténi dostatecného poctu hodnot. Zatézovaci
a odlehcovaci kiivky ze vSech vpichtl do jednoho vzorku se vykreslovaly do jednoho spolec-
ného grafu. Ukazku grafu zobrazujiciho zavislost sily na hloubce vpichu je mozné vidét na
obréazku 4.13(b). Vysledky mérfeni byly zpracovany programem TestXpert (Zwick/Roell,
SRN).

20

Indentation depth in ym

(b)

Obrazek 4.13: (a) Zwick Z2.5 s turdomérnou hlavou ZHUO.2, (b) ukdzka zatéZovaci krivky.

4.4.4. Lomova houzevnatost

Lomova houzevnatost byla zméfena u kompoziti s matrici pripravenou z monomert tri-
methoxymethylsilanu (T) a diethoxydimethylsilanu (D) v poméru 3:1 a 4:1. Vzorky byly
opatfeny chevronovym vrubem (viz obrazek 4.14(a)).

Testovani probihalo pri tfech zvolenych teplotach 20, 550 a 1100 °C na elektromecha-
nickém pocitacem fFizeném zkuSebnim stroji Zwick Z050 (viz obrazek 4.15). Zatézovani
probihalo ve tfibodovém ohybu rychlosti pohybu pfi¢niku 5 m/min. Byla zaznamenana
zavislost aplikované sily na prihybu vzorecku, viz obrazek 4.14(b). Z této zavislosti byla
ode¢tena maximalni sila.

Hodnota lomové houzevnatosti byla stanovena na zakladé vztahu

. Fmax

BvW
kde B je tloustka, W je sitka, F.y je maximalni sila urcend ze zaznamu sila F' — pruhyb
a Y, je minimalni hodnota kalibra¢ni funkce.

Y.

KIC min? (44)
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50 T

T
0.04

Prahyb [mm]

T
0.06 0.08

ol v v L
0 0.02

Obréazek 4.14: (a) Lomovd plocha s chevronovym vrubem, (b) ukdzka zdznamu zdvislosti sily
na pruhybu u zkousky lomové houZevnatosti.

(©)

Obrazek 4.15: (a) Zwick Roell Z050, (b) detail celisti a pece, (c) detail uchyceného vzorku pri
tribodovém ohybu, (d) ukdzka méreni lomové houZevnatosti za vysoké teploty.

48



5. VYSLEDKY

5. Vysledky
5.1. Matrice

Tato podkapitola se vénuje hodnoceni matric z hlediska mikrostruktury, doplnéné o in-
formace ziskané analyzou vpichi, dale vyhodnoceni mechanickych vlastnosti ziskanych
pomoci instrumentovaného tvrdomeéru a jejich porovnani. Uzaviraji ji vysledky nameére-
nych modula pruznosti.

5.1.1. Mikrostruktura

Studium mikrostruktury matric bylo dilezitou soucasti experimentu, nebot na zakladé
téchto poznatku byla provedena zkouska instrumentované tvrdosti matric.

Nésledujici snimky na obrazku 5.1 ukazuji vyvoj mikrostruktury pro vybrany vzorek
¢. 24 v zéavislosti na teploté expozice pii zvétseni 1200x (zorné pole 256x192 pum).

1000 °C 1100 °C

1200 °C 1300 °C
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5.1. MATRICE

1400 °C 1500 °C

Obrazek 5.1: Vgvoj mikrostruktury vzorku ¢. 24 v zdvislosti na teploté expozice, zvétSeno
1200%.

Pro tento vzorek byla provedena i RT'G analyza, aby se zjistil vliv tepelné expozice na
vyvoj mikrostruktury. Spektra ziskana béhem této analyzy jsou uvedena v grafu 5.1.

L L L B L B L L I L R
vzorek 24 (Q1D4)

1500°C 1200°C
1400°C 1100°C
1300°C 1000°C

i

e b b b b b b v e b B B cna b
1 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130

2Theta [°]

(=]
(=]

Graf 5.1: Analyza matrice ¢. 24 pomoci RTG.
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5. VYSLEDKY
5.1.2. Tvrdost

Tvrdost matric byla vyhodnocena ze zatézovaci kiivky zaznamenané programem TestX-
pert pristroje Zwick Roell. Ptistroj vyhodnocuje hned nékolik rtznych typu tvrdosti,
z nichz byla pouzita predevsim Vickersova tvrdost HV 0.2 a Martensova tvrdost HMg.
Nameérené hodnoty byly vyneseny do grafickych zavislosti a prolozeny polynomialni kiiv-
kou nastinujici trend vyvoje tvrdosti.

Déle byly srovnavany vysledky meéreni tvrdosti dle Vickerse z hodnot zaznamenanych
pristrojem a tvrdosti vypoctené z ploch vpicht stanovenych pomoci programu ze 3D re-
konstrukce vpichu na konfokalnim mikroskopu mikroskopu LEXT OLS 3100. U vybranych
matric byly zméreny thlopticky pro optické vyhodnoceni Vickersovy tvrdosti HV 0.2. Tvr-
dost vyhodnocend opticky byla vynesena do grafu spoleéné s HV 0.2 zmétenou pristrojem
Zwick 72.5. Toto srovnani bylo provedeno pouze u vzorka matric ¢. 24, 27, 28, 29 a 30,
ostatni vzorky (prvni sada matric) byly vyhodnoceny v dobé, kdy tento pristroj nebyl
dostupny. Vysledky srovnani jsou vyneseny v grafech 5.2 — 5.6.

V nasledujicich grafech 5.7 — 5.15 jsou vyneseny vysledky tvrdosti dle Vickerse a
Martensovy tvrdosti zméfenych pro vSechny matrice. Ciselné hodnoty zméfenych tdaji
jsou uvedeny v tabulkach A.6 (HV 0.2) a A.8 (HMjg) v piiloze A.2.

V tabulce A.5 je uvedena HV 0.2 a HMg pii teploté 1000 a 1550 °C pro komercné
dostupnou pryskytici M 130.

1400 vzorek 24 1400
) * & HV (0.2
HV 0.2 (Fit)
- . ¢+ HV0.2CF
77777 HV 0.2 GF (Fit)

1200 1200

1000 1000

HV 0.2
HV 0.2-CF

800 800

600 600

1000 1100 1200 1300 1400 1500
Teplota [°C]

Graf 5.2: Srovndni tvrdosti dle Vickerse ziskané na zdkladé méreni provedenyjch na Zwick Z2.5
a z méerent vpichtd na konfokdlnim mikroskopu pro vzorek ¢. 24.
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5.1. MATRICE
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> | . - T - § | o
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1000 1100 1200 1300 1400 1500
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Graf 5.3: Srovndni turdosti dle Vickerse ziskané na zdkladé mérent provedengch na Zwick Z2.5
a z mérent vpichid na konfokdlnim mikroskopu pro vzorek ¢. 27.

Frrrryrrrryrrrryrr T T T T T T
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1000 1100 1200 1300 1400 1500
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Graf 5.4: Srovndni turdosti dle Vickerse ziskané na zdkladé mérend provedengch na Zwick Z2.5
a z mérent vpichi na konfokdlnim mikroskopu pro vzorek ¢. 28.
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Graf 5.5: Srovndni turdosti dle Vickerse ziskané na zdkladé mérend provedengch na Zwick Z2.5
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800

800

Graf 5.6: Srovndnd turdosti dle

a z méerent vpichid na konfokdlnim mikroskopu pro vzorek ¢. 29.

vzorek 30
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Vickerse ziskané na zdklade mereni provedenych na Zwick Z2.5
a z merent vpichtd na konfokdlnim mikroskopu pro vzorek ¢. 30.
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Graf 5.7: Zdvislost HV 0.2 a HMg na teploté Zihdani pro vzorek matrice ¢. 20.
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Graf 5.8: Zavislost HV 0.2 a HMg na teploté Zihani pro vzorek matrice ¢. 22.
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Graf 5.9: Zdvislost HV 0.2 a HMg na teploté Zihdni pro vzorek matrice ¢. 23.
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Graf 5.10: Zdvislost HV 0.2 a« HMg na teploté Zihdani pro vzorek matrice ¢. 24.
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Graf 5.11: Zdvislost HV 0.2 a HMg na teploté zZihdni pro vzorek matrice
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Graf 5.12: Zdvislost HV 0.2 a« HMg na teploté Zihani pro vzorek matrice
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Graf 5.13: Zdvislost HV 0.2 a HMg na teploté zZihdni pro vzorek matrice
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Graf 5.15: Zdvislost HV 0.2 a HMg na teploté zZihdni pro vzorek matrice ¢. 30.

5.1.3. Indentacni modul pruznosti

Ze zatézovaci ktivky zaznamenané pristrojem byl stanoven soucasné s tvrdosti také inden-
ta¢ni modul pruznosti Err (GPa). Ten byl ziskdn z odlehéovaci vétve zatézovaci kiivky
zkousky instrumentované tvrdosti podle metodiky popsané v ¢asti 4.4.3.

Na nize prilozenych grafech 5.16 — 5.24 je zobrazena zavislost vypoc¢teného indentac-
niho modulu na teploté expozice daného vzorku. Jsou zde uvedena i data pro material
pyrolyzovany pri teploté 1000 °C bez nasledného zihani. Zobrazené zavislosti predstavuji
primédrni data, statistické zpracovani téchto idaju se nachazi v priloze (A.2, tabulka A.9),
kde jsou uvedeny stfedni hodnoty a jim odpovidajici smérodatné odchylky.

V tabulce A.5 je uvedena Ejp pri teploté 1000 a 1550 °C pro komercné dostupnou
pryskytici M 130.
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Graf 5.16: Zdvislost Erp na teploté namdhdni u vzorku

matrice ¢. 20.
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Graf 5.17: Zdvislost Erp na teploté namdhdni u vzorku

matrice ¢. 22.
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Graf 5.18: Zdvislost Erp na teplotée namdhdni u vzorku matrice ¢. 28.
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Graf 5.19: Zdvislost Erp na teploté namdhdni v vzorku matrice ¢. 24.
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Graf 5.20: Zdvislost Erp na teploté namdhdni u vzorku matrice ¢. 25.
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Graf 5.21: Zdvislost Erp na teploté namdhdni u vzorku matrice ¢. 27.
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Graf 5.22: Zdvislost Erp na teplotée namdhdni u vzorku matrice ¢. 28.
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Graf 5.23: Zdvislost Erp na teplotée namdhdni u vzorku matrice ¢. 29.
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Graf 5.24: Zdvislost Erp na teploté namdhdni u vzorku matrice ¢. 30.

5.1.4. Analyza vpicht

Po zméreni tvrdosti a indenta¢niho modulu pruznosti byly analyzovany vpichy v matri-
cich. Analyza byla provedena pomoci konfokalniho mikroskopu LEXT OLS 3100. Pozo-
rovani bylo uskutecnéno u vybrané skupiny vzorku 24, 27-30, kde byly zjistény rozdily
v charakteru vpichii u jednotlivych vzorki matric. Odlisnosti jsou zptisobeny jak ptritom-
nosti pért, tak zménou struktury matric, vyvolanou piisobenim vysokych teplot.

32.000um

EXREE]

Obrazek 5.2: Vpich do vzorku ¢. 24 pyrolyzovaném pri teploté 1000 °C.
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32.000um

Obrazek 5.3: Charakteristicky vpich pro vzorek ¢. 27.

32.000um

EIRER

Obrazek 5.4: Vzorek ¢. 28, viditelnd porovitost matrice Zihané pri teploté 1100 °C, vpravo
poskozené hrany vpichu uw matrice Zihané pri teploté 1300 ° C.

32.000um

n

Obrazek 5.5: Typicky asymetricky vpich pro vzorek matrice ¢. 29 zpisobeny nerovnobéznosti
podstavy s rovinou vybrusu.
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32.000um

Obrazek 5.6: Charakteristicky vpich pro vzorek matrice ¢. 30 pyrolyzovany pri teploté 1000 ° C.

5.2. Kompozity

V této casti byly charakterizovany pripravené kompozitni tramecky. Informace z mik-
rostruktury byly doplnény o poznatky z méfeni elastického modulu a zkousky lomové
houzevnatosti.

5.2.1. Mikrostruktura

Mikrostruktura kompoziti byla studovana stejné jako matrice pomoci konfokalnitho mik-
roskopu LEXT OLS 3100. Byly pofizeny snimky jednotlivych vzorki s nékolika riznymi
zvétSenimi, a to 120x (zorné pole 2560x1920 pm) a 1200x (zorné pole 256x192 pwm).
Cilem bylo studium rozhrani mezi vlakny a matrici za ticelem zjistit, k jakym strukturnim
zménam zde dochazi béhem pyrolyzy a jak mize byt ovlivnéna houzevnatost vysledného
kompozitu. Na fotografiich 5.7 — 5.11 je ukdzka vsech tii typu kompoziti (kompozit s tes-
tovaci matrici ¢. 22 T3D1 s vyssSim obsahem vlaken, T3D1 s niz$im obsahem vldken a
kompozit s matrici ¢. 23 T4D1).

Fotografie se zvétsenim 120 x ukazuji povrch vznikly pficnym rezem trameckem, nerov-
nomérné rozlozeni vlaken a péry vzniklé uvolnovanim plynt béhem pyrolyzy kompoziti.
Na zakladé téchto informaci bylo mozné objasnit napt. moduly pruznosti jednotlivych
vzorki zmérenych pomoci frekvencni analyzy elasticko-akustické emise.
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Obrazek 5.7: Pricny rez kompozitem s matrici T3D1 s vyssim obsahem vildken: vlevo pdrovitost,
vpravo nehomogenni rozloZeni vyztuze. Zvétseno 120x.

Obrazek 5.8: Detail vylesténého povrchu kompozitu s matrici T8D1 s vyssim obsahem vldken.
Zvétseno 1200x.

Obrazek 5.9: Pricng rez kompozitem s matrici T3D1 s niZsim obsahem vldken, zvétseni 120x.
Vpravo detail vylesténého povrchu kompozitu, zvétseni 1200% .
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Obrazek 5.10: Pricny ez kompozity s matrici T4D1 s viditelnou pérovitosti a nehomogennim
rozloZenim viyjztuZe. Zvétseno 120%.

Obrazek 5.11: Detail vylesténého povrchu kompozitu T4D1, zvétseni v obou pripadech 1200x.

Snimky se zvétsenim 1200 (zorné pole 256 x 192 um) poskytuji podrobnéjsi informaci
o vzhledu vldken. Zejména u kompozitu T4D1 je na obrazku 5.11 vidét velké poskozeni
vlaken. Na dalsim snimku stejného kompozitu byly pozorovany svétlé oblasti obklopujici
shluky vldken. U ostatnich typl tento jev pozorovan nebyl.

5.2.2. Hustota

Hustota kompozitnich trameckt byla zmérena hydrostatickou metodou zaloZzenou na plat-
nosti Archimédova zakona. Takto stanovené hodnoty byly pouzity k vypoctu modulu
pruznosti z namérené frekvence jednotlivych kompoziti. Hustota vSech tii vzorku (viz
tabulka A.3) je vynesena v grafu 5.25.
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Graf 5.25: Hustota jednotlivich typid kompoziti.

5.2.3. Elastické vlastnosti

Primérna hodnota modulu pruznosti pro kompozit s matrici ¢. 22 s vyssim objemovym
podilem vldken (/55 %) byla stanovena jako 170,08 + 12,19 GPa, pro kompozit se stejnou
matrici a nizsim objemovym podilem vlaken 144,78 + 12,60 GPa. Pro kompozit s matrici
¢. 23 a s objemovym podilem vldken priblizné stejnym jako v prvnim ptipadé je prumérné
hodnota modulu pruznosti rovna 170,95 + 3,74 GPa. Primérna hodnota vsech t¥i vzorka
byla vypoctena z hodnot v tabulce A.4, které jsou vyneseny v grafu 5.26.
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Graf 5.26: Hustota jednotlivijch typt kompoziti.
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5.2.4. Lomova houzevnatost

Lomova houzevnatost byla méfena u kompozitii o slozeni triethoxymethylsilan a dietho-
xydimethylsilan v pomeéru 3:1 a 4:1, pti teplotach 20, 550 a 1100 °C. Kompozit T3D1 byl
zastoupen dvéma vzorky, z nichz druhy mél nizsi objemovy podil vyztuze. Vysledky jsou
vyneseny do grafu 5.27.
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Graf 5.27: Lomovd houZevnatost kompozitu v zdvislosti na teploté zkousky.

5.2.5. Fraktografie

Lomové plochy zkoumanych kompozitnich materialii byly podrobeny fraktografické ana-
lyze s cilem korelovat dosazené hodnoty lomové houzevnatosti s lomovymi projevy. Na
obrazcich 5.12, 5.13 a 5.14 jsou typické lomové plochy zkusebnich téles z provedenych
zkousek lomové houzevnatosti provedenych pri teploté 1100 °C. Na obrazku 5.12 jsou
zobrazeny snimky pro kompozit s materialem matrice T3D1 prvni sady vzorki, na ob-
razku 5.13 druhé sady vzorkii a nakonec na obrazku 5.14 jsou snimky lomovych ploch pro
kompozit s matrici T4D1. Detail lomové plochy z mista pocatku siteni trhliny je uveden
na obréazku 5.15.

Snimky lomovych ploch byly vybrany tak, aby vzdy byl jeden snimek ze zkusebniho
télesa majictho hodnotu lomové houzevnatosti v horni oblasti rozptylu a jeden v dolni
oblasti, pouze v pripadé kompozitu s matrici T4D1 je pouze jeden snimek, a to z divodu
malého rozptylu hodnot lomové houzevnatosti.
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Obrazek 5.12: Ukdzka typické lomové plochy proni sady kompozitid s matrici T3D1 zkousené pri
teploté 1100 °C s vysokou hodnotou houZevnatosti (vlevo) a s nizkou hodnotou
houZevnatosti (vpravo).

Obrazek 5.13: Ukdzka typické lomové plochy druhé sady kompozitu s matrici T3D1 zkousené
pri teploté 1100 °C' s vysokou hodnotou houZevnatosti (vlevo) a s nizkou hod-
notou houzevnatosti (vpravo).
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Obrazek 5.14: Ukdzka typické lomové plochy kompozitu s matrici T4D1 zkouSeného pri teplote
1100 °C.

Obrazek 5.15: Charakteristicky lomovyj reliéf v misté vzniku trhliny typicky pro zkoumané kom-
pozity (vlevo) a detail (vpravo).
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6. Diskuze
6.1. Matrice

6.1.1. Mikrostruktura

Studium mikrostruktury matric prineslo poznatky ohledné distribuce defektid ve hmoté
matric. V nékterych vzorcich byl zaznamenan zvyseny vyskyt péra vzniklych ptisobenim
plynt uvolnénych béhem pyrolyzy v ochranné argonové atmosfére. Matrice, které pod-
1éhaji vyssi tvorbé plyni, nejsou prilis vhodné pro pouziti v kompozitnich materialech,
protoze Spatnd smacivost ma za nasledek Spatny prenos napéti mezi vldknem a matrici.
Také pri méreni tvrdosti instrumentovanym tvrdomérem dochazelo k chybnym vyhodno-
cenim, nebof se hrot vlivem podpovrchovych vad ¢asto proboril.

Dale byla studovana existence trhlin vzniklych diky velkym vnitinim zbytkovym na-
pétim. Existence vysokych hodnot zbytkovych napéti v matrici by méla za nasledek pri-
padnou destrukci vysledného kompozitu jiz pri vyrobé. Byla provedena RTG analyza,
aby bylo objasnéno, k jakym strukturnim zménam dochazi uvnitt vzorku matrice béhem
teplotni zatéze. K analyze byl vybran vzorek matrice ¢. 24, kde se zjistilo, Ze pri teplotach
mezi 1200 a 1300 °C dochazi k ¢astecné preméné amorfniho SiOC na polymorf SiO, cris-
tobalit (viz obrazek 5.1). Z grafu zavislosti modulu pruznosti na teploté pro vzorek ¢. 24
(viz graf 5.19) vyplyva, Ze pii téchto teplotdch tato matrice dosahuje nejvyssi tvrdosti.

Zavislost Vickersovy tvrdosti HV 0.2 na teploté mé u obou vzorki obdobny priibéh, ale
tvrdost se vyrazné lisi. Zatimco u vzorku ¢. 28 dosahuje pri 1300 °C maxima, u vzorku ¢. 29
dochazi k vyraznému propadu. Pokles namérenych hodnot pri vyssich teplotach u vsech
vzorkilt muze byt zptsoben rostouci kiehkosti matric, coz je dano praskanim materialu
v okoli vpichu v pribéhu indentacni zkousky:.

6.1.2. Tvrdost

U matric byla mérena tvrdost dle Vickerse instrumentovanym tvrdomeérem, pricemz u
vybranych matric (¢. 24, 27, 28, 29 a 30) nésledoval jesté vypocet tvrdosti z trojrozmérné
rekonstrukce vpichu. Tyto hodnoty jsou vyneseny spole¢né s tvrdosti ur¢enou indentac¢nim
tvrdomérem k vzajemnému porovnani do jednoho grafu (viz grafy 5.2 — 5.6).

S vyjimkou vzorku ¢. 28 maji obé metody v podstaté totozné vysledky, coz je nejlépe
vidét na polynomialni kiivce 3. fadu, pricemz tvrdost urcend z 3D rekonstrukce je nizsi
prumérné o 14 % nez hodnoty tvrdosti namérené pristrojem. To je déno predevsim vétsi
presnosti métreni velikosti vpichu pomoci konfokalniho mikroskopu a presnéjsi detekce
konce uhlopticek diky trojrozmérné rekonstrukei povrchu. Konfokalnim mikroskopem byly
zméreny uhlopricky jako delsi, tedy byla stanovena vétsi plocha v tisku. Pritom ve vypoctu
se pouzily hodnoty sily zmérené pristrojem, takze vysledna tvrdost je mensi.

U vzorku €. 28 je charakter kiivky opticky stanovené tvrdosti (HV 0.2 — CF) nejprve to-
tozny s kiivkou tvrdosti zmétené pristrojem (HV 0.2), ale pfi teploté 1300 °C HV 0.2 — CF
klesa a kfivka méni sviij priubéh. Od této teploty také dochazi k rozptylim v hodnotéach,
pripadné nebylo vibec mozné je zmérit (viz graf 5.4, teploty 1300-1500 °C). Duvodem

73



6.1. MATRICE

nemeéritelnosti je porovity charakter matrice, vlivem ¢ehoz dochézelo k deformacim pri
vtisku, takze nebylo mozné jednoznacné urcit velikost thlopticek.

Déle byly hodnoceny tvrdosti dle Vickerse (HV 0.2) a Martensovy tvrdosti (HMg) a
vyneseny pro kazdy vzorek matrice do spole¢ného grafu.

U vzorku ¢. 20 je vidét mirny nartst tvrdosti s rostouci teplotou, pricemz u teploty
1200 °C dochazi k jejimu poklesu. Od teploty 1400 °C maji hodnoty zna¢ny rozptyl.
Martensova tvrdost zde pozvolna roste do teploty 1300 °C a pii teploté 1400 °C je témér
shodna, ale je zde jiz znatelny rozptyl hodnot, ktery byl zaznamenan také pro vzorek
zihany pfi teploté 1500 °C.

U vzorku ¢. 22 jsou hodnoty jak pro HV 0.2 tak i HMg stalé, bez vyraznéjsich vykyvi.
Pouze mezi teplotami 1200 a 1300 °C doslo k mirnému rozptylu hodnot.

Matrice ¢. 24 vykazuje s rostouci teplotou mirny narist u obou typt tvrdosti. Zatimco
HV 0.2 je bez vyraznych rozptyl, u HMg je tomu naopak a presnéjsi hodnoty jsou zazna-
menany pouze u vzorku zihaného pti 1200, 1300 a 1500 °C, pricemz pri 1200 a 1500 °C
jsou témér shodné (~3900 MPa), viz graf 5.10 a tabulku A.8.

U matrice ¢. 25 jsou hodnoty prevazné rozptyleny, pricemz pri teplotach 1200 a 1300 °C
jsou pomérné podobné, az na jednu odchylenou hodnotu, ktera mohla byt zptisobena
podpovrchovym defektem.

U vzorku matrice ¢. 27 je v grafu 5.12 vidét znacné kolisani hodnot u HMg. Naproti
tomu tvrdost dle Vickerse vykazuje mirny rozdil mezi pyrolyzovanou matrici a vzorkem
zihanym pfi teploté 1100 °C, pricemz s rostouci teplotou zvolna klesa a pti teploté 1500 °C
dosahuje tvrdost témér stejnou hodnotu jako vzorek v pyrolyzovaném stavu.

Vzorky ¢. 28 a 29 maji podobny prubéh zavislosti, HMg se s teplotou méni u vzorku
¢. 29 vyraznéji. Chemickym slozenim se jednd o podobné smési monomeru T a D, pouze
se lisi pomérem D (viz tabulku 4.1 v ¢asti 4.2.1).

U matrice ¢. 30 byly hodnoceny tvrdosti pyrolyzovaného vzorku a vzorku zihanych pri
teploté 1400 a 1500 °C. Tvrdost vzorkt zthanych pti nizsich teplotach se zjistit nepodatilo.
U wvzorki, jejichz vlastnosti bylo mozné zmérit, byl vSak zaznamendn znacny rozptyl.
Z téchto diavodt lze usoudit, ze vzorek matrice ¢. 30 s pomérem monomerit T1D4 pro
pripravu kompozitu a dalsi optimalizaci neni vhodny.

6.1.3. Indentacni modul pruzZnosti

U matric byl zméfen modul pruznosti indentacné a z téchto hodnot vynesena zavislost na
teploté. Obecné lze vypozorovat, ze indenta¢ni modul pruznosti se zvysujici se teplotou
expozice nejprve roste, ale od teplot 1200 nebo 1300 °C dochazi k jeho poklesu. Tato zména
je nejvice patrnd u vzorkdl matric ¢. 22, 27 a 29. U vzorku ¢. 22 jsou hodnoty znacné
rozptyleny, coz muze byt zptsobeno pritomnosti podpovrchovych defektt ovliviujicich
prubéh zatézovaci kiivky, ale je patrné, ze pti 1300 °C neni pokles tvrdosti vyrazny, jako
je tomu u vzorku ¢. 27 a 29.

U vsech vzorku dochazi po teploté 1300 °C k poklesu tvrdosti, pricemz pri teploté
1400 °C jejich tvrdost opét roste. Vyjimku tvori vzorek ¢. 28, ktery mél pti teploté zihani
1300 °C maximalni tvrdost. Moznym vysvétlenim tohoto chovani je proces krystalizace
ptivodné amorfniho materialu za vysokych teplot.
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6.1.4. Analyza vpichti

Vpichy vzniklé pri zkousce tvrdosti pomoci Vickersova indentoru byly analyzovany pomoci
konfokalnitho mikroskopu. U kazdého vpichu byla provedena jeho 3D rekonstrukce a také
dokumentace ve 2D za pouziti laseru, ktery poskytuje vétsi hloubku ostrosti nez bézné
pouzivané svétlo.

U vzorku ¢. 24 bylo mozné pozorovat od teploty 1400 °C praskliny okolo vpichu. Pti
téchto teplotach pravdépodobné dochézi ke kiehnuti matric diky vzniku krystalické faze.

Pro vzorek ¢. 27 je do teplot 1300 °C charakteristicky tvar vpichu s velmi deformo-
vanymi hranami vpichu, coz navozuje dojem, ze dochazelo k ve vétsi mire elastickym
deformacim ve stfedech hran na rozdil od plastické deformace pusobici v rozich vpichu.
Timto chovanim lze vysvétlit velmi nizky modul pruznosti u tohoto vzorku. Pii vyssich
teplotach je patrné odtrhavani matrice na protilehlych stranach hrotu (viz obrézek 5.3),
coz je zpusobeno patrné vlivem velkych tlakovych napéti, které vyvolavaji v okoli vtisku
tahova napéti vedouci k poruseni materialu.

Vzorek ¢. 28 (obrazek 5.4) mél velmi pérovity povrch a od teploty 1300 °C je vétsina
vpicht deformovand vlivem ptisobeni téchto defekti na pole napéti vyvozované indento-
rem.

Pro vzorek ¢. 29 jsou charakteristické asymetrické vpichy, které maji proti kratsi hrané
delsi protilehlou. Typicka ukazka je na obrazku 5.5. Toto je pravdépodobné zptisobeno
nerovnobéznosti podstavy s rovinou vybrusu. Tomu odpovida také rozdil hodnot srovna-
vanych tvrdosti zmérenych pristrojem a vypoctenych z méreni thlopticek. U tohoto grafu
se lisi nejvice.

Vpichy ve vzorku ¢. 30 maji pfi vSech teplotach nepravidelny povrch, vlivem ptitom-
nosti dutin v matrici. Jejich ukazka je na obrazku 5.6.

6.2. Kompozity

U vzorki kompozit byl nejprve urcen modul pruznosti z frekvencni analyzy elasticko-
akustické emise. Namérené hodnoty modulu pruznosti se ale lisily od predpokladaného
vysledku. Protoze se modul pruznosti stanoveny frekvencni analyzou elasticko-akustické
emise pocita z rozméra a bud hmotnosti nebo hustoty vzorki, bylo treba urcit spravnou
hustotu, nebot v méreni rozmeéri chyba nebyla zjisténa. Zaroven byla provedena analyza
mikrostruktury, pro upresnéni predstavy o vnitinim usporadani vlaken a matric. Mecha-
nické vlastnosti byly testovany metodou tfibodového ohybu.

6.2.1. Mikrostruktura

Na vylesténé plose tramecki byly pozorovany vybrusy. Udelem pozorovani vybrusi bylo
zjistit miru nehomogenit a pért uvniti kompozitnich trameckt. Na vyse fotografiich 5.7 —
5.9 je vidét, ze tramecky kompozitu T3D1 maji vlakna rozmisténd vice do vnéjsich stran,
zatimco blize stfedu jsou rozptylena a prostor vypliuje spise matrice. V urcitych mistech se
objevuji pory, a to jsou oblasti, v nichz dochazelo béhem teplotniho zatézovani ke zvysené
tvorbé odchoziho plynu. Na fotografiich se zvétsenim 1200x (zorné pole 256x192 pm)
jsou vidét prutrezy vlakny.
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V nékterych pripadech se podatilo pripravit témér hladkou plochu, ale ve vétsiné
ptipadu se vldkna drolila a nebylo mozné je vylestit (viz obrazek 5.11). To bylo zptisobeno
vydrolovanim matrice v okoli vlakna béhem lesténi. V obrazku napravo je vidét, ze se
kolem vlédken tvori nova faze. Pravdépodobné vznikd mulit reakci a-Al,O4 ve vldknech
s oxidem kfemic¢itym obsazenym v matrici. Tim dochéazi k provazani vlaken s matrici a
dochazi ke zhorseni zhouzevnatujictho mechanismu typu pull-out.

6.2.2. Hustota

Metoda pripravy kompozitii namacenim vldken do polymernich smési s sebou nese ri-
ziko nerovnomérné rozlozeného materialu, nebof i pii vysoké viskozité smési nemusi dojit
k tplnému prosyceni vldken. Navic béhem pyrolyzy dochazi k uvolnovani sekundarnich
plynnych produktii, které ma za nésledek vznik péri. VSechny tyto faktory ovliviuji hus-
totu vyslednych kompoziti. Tato metoda vsSak celila problému s nasakavosti nékterych
vzorkt diky vysoké pérovitosti.

6.2.3. Elastické vlastnosti

Ziskané hodnoty modulu pruznosti z rezonanéni metody stanoveni elastickych vlastnosti
byly vyneseny do grafu jako zavislost modulu pruznosti na hustoté (viz graf 6.1). Z grafu
je patrné, ze modul pruznosti je ptimo umérny hustoté vzorkt — s rostouci hustotou roste
i modul.
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Graf 6.1: Zdvislost modulu pruznosti E na hustoté vybranych kompoziti.
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Jedna hodnota byla znacné odlehlad vii¢i ostatnim, prestoze se jeji hustota vyrazné
nelisila od ostatnich. Muze to byt zptusobeno chybnym zmérenim frekvence tramecku
nebo zachycenim vyssiho rezonanc¢niho modu a tim zmeérenim chybné vlastni frekvence.
Vzorky s niz$im obsahem vyztuze maji nizsi hustotu i modul pruznosti, ale to lze vysvétlit
platnosti smésovaciho pravidla.

6.2.4. Lomova houzZevnatost

Z grafu 5.27 je patrné, ze zvysena teplota béhem namahani neméa zasadni vliv na hou-
zevnatost zkoumaného kompozitniho materidlu. Vzhledem k malému poc¢tu provedenych
zkousek nelze ze statistického hlediska jednoznacné stanovit ti¢inek teploty, navic jsou hod-
noty pomérné rozptyleny, coz je dano nehomogenitami v jednotlivych vzorcich. Nicméné
lze konstatovat, ze hodnoty lomové houzevnatosti vzorka prvni skupiny T3D1 (20 °C)
vykazuji mirné vyssi odolnost proti poruseni ve srovnani s ostatnimi materialy.

Rozdil mezi prvni a druhou skupinou T3D1 je velmi pravdépodobné zpiisoben men-
sim objemovym podilem vldken ve druhé skupiné. Kompozit s matrici T4D1 vykazuje
podobnou troven houzevnatosti (20 °C) jako material druhé skupiny T3D1 (20 °C).

Zavislost lomové houzevnatosti kompozitl na teploté nebyla prokazana. Je mozné, ze
za teplot zvolenych pro experiment nenastava zadnéa vyrazna zména ve zhouzevnatujicich
mechanismech. Pro presnéjsi vyhodnoceni by bylo tfeba vétstho mnozstvi testovacich
trameck.

6.2.5. Fraktografie

Z porovnani snimki lomovych ploch ze zkusebnich téles s vysokou a nizkou hodnotou
houzevnatosti 1ze usoudit jisté rozdily v lomovém chovani. Prvni a zasadni charakteristika
lomu — ve vSech pripadech — je schodovity charakter poruseni bez vyznamné pritomnosti
pull-out mechanismu, tedy vytahovani jednotlivych vldken. Tento zhouzevnatujici mecha-
nismus je v malém mnozstvi pozorovatelny u vzorkt vykazujicich vyssi hodnoty houzev-
natosti (viz obrazek 5.12 vlevo). Z fraktografické analyzy vyplyva, ze se vlakna neporusuji
samostatné, ale ve vétsich svazcich, coz je zietelné pozorovatelné na obrazku 5.15.

Ke snizeni houzevnatosti zapricinéné malou aktivitou pull-out mechanismu dochazi
pravdépodobné z nékolika pti¢in. Prvni vyznamnou pri¢inou bude silné obemknuti vlaken
matrici diky velkym hodnotdm smrsténi a tim vytvoreni tlakového pole neumoznujiciho
vytahovani vlaken. Dalsim parametrem bude zcela jisté tiroven porozity, coz je patrné
srovnanim chemicky stejného materidlu (T3D1) ovSem s nizsim zaplnénim vlédkny (prvni
a druhd sada). V neposledni fadé mohou byt pticinou i chemické reakce na rozhrani vldkno
matrice. Z rentgenové analyzy bylo zjisténo, ze SIOC v matrici se pii teplotach v rozmezi
1200 az 1300 °C preusporadava na polymorfni SiO,. Za vysokych teplot pak dochazi k jeho
reakci s a-Al,O4 ve vldknech a vznikd mulit, ktery miize chemicky spojit vlakna a matrici
dohromady.

7






7. ZAVER
7. Zavér

Ukolem této diplomové prace byla optimalizace rozhrani vldkno matrice pomoci volby
vhodného prekurzoru pro vyrobu matrice. Byla pripravena série vzorku a ty byly cha-
rakterizovany jak z hlediska mikrostruktury, tak i mechanickych vlastnosti. Na zakladé
vysledki téchto experiment a dalsich informaci (vlastnosti polymeru, chovani pfi py-
rolyze, smrsténi, oxidacni ubytky) byly zvoleny dva typy prekurzori, z nichz byly dale
pripraveny kompozitni materialy pro dalsi charakterizaci.

Tyto kompozity byly vyrobeny tak, aby bylo mozno porovnat vlastnosti dvou zvole-
nych matric (T3D1 a T4D1) pfi stejném objemovém podilu vldken (/55 %) a vlastnosti
jedné matrice (T3D1) pfi dvou riznych objemovych podilech vldken.

Na zakladé studia mikrostruktury byla zjisténa rozdilna poérovitost u riznych typt
matric. Se zvysujici se teplotou zihani rostla kirehkost matric diky zméné mikrostruktury
z plné amorfniho stavu na krystalicky, coz mélo za nasledek pokles tvrdosti. Tvrdost u
matric v pyrolyzovaném stavu byla nejvyssi u vzorkl ¢. 22 a 23. V pribéhu rostoucich
teplot u nich nedochazelo ke kolisani tvrdosti jako tomu bylo u ostatnich vzorkt. Tyto ma-
terialy byly dale pouzity pro vyrobu kompozit. Také z hodnot modulu pruznosti byl jako
vhodny kandidat urcen predevsim vzorek matrice ¢. 22 se slozenim monomert T a D v po-
méru 3:1. Co se tyce kompoziti, ke zméreni hustoty se s ohledem na uzavienou porovitost
vzorkl osvédcilo hydrostatické stanoveni Archimédovym zptsobem. Studium mikrostruk-
tury kompoziti ukazalo na problematiku nehomogenniho rozlozeni vlaken v matrici. Déle
bylo zjisténo, ze pti tepelném namahani dochazi ziejmé k reakci mezi a-Al,O4 ve vlaknech
a polymorfnim SiO, vznikajicim preusporadanim SiOC v matrici. Z tohoto divodu neni
vypocet modulu pruznosti smésovacim pravidlem na zakladé znalosti objemového podilu
vlaken zcela spolehlivou metodou. Taktéz lomova houzevnatost kompoziti byla ovlivnéna
silnym spojenim vlakna s matrici, coz mélo za nésledek zhorseny efekt mechanismu pull-
out. Pricinou muze byt silné obemknuti vlaken matrici diky velkym hodnotam smrsténi
a tim vytvoreni tlakového pole neumoznujiciho vytahovani vldken nebo chemické reakce
na rozhrani vldkno-matrice.

Dalsi feseni této problematiky by se mélo zamérit na zlepseni homogenity kompoziti,
eliminace poérovitosti a v neposledni fadé povrchovou tpravou vlaken, ktera by zvysila
efektivitu pull-out mechanismu a tim by vedla ke zvyseni houzevnatosti materialu.
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8. SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

8. Seznam pouzitych zkratek a
symbolu

HV F

MMCs
PMCs
PIP

RMI
SEVNB

SIP

T

TET

TPR

UMCH AV CR
USMH AV CR
€

Op

On

Keramické kompozity (Ceramic Matrix Composites), nebo také kompozity
s uhlikovou matrici (Carbon Matrix Composites).

Metoda zkousky ohybu s Chevronovym zérezem (Chevron Notch Beam).
Chemickd depozice z plynné faze (Chemical Vapor Deposition).
Diethoxydimethylsilan.

Indentaéni modul pruznosti.

Martensova tvrdost.

Univerzalni tvrdost.

Hodnota tvrdosti dle Vickerse pti pouzité sile F'.

Faktor intenzity napéti.

Kompozity s kovovou matrici (Metal Matrix Composites).

Kompozity s polymerni matrici (Polymer Matrix Composites).

Metoda infiltrace polymeru s naslednou pyrolyzou (Polymer Infiltration and
Pyrolysis).

Tetraethoxysilan.

Jednotka drsnosti povrchu, predstavuje nejvyssi hodnotu stredni aritme-
tické vysky nerovnosti (profilu).

Infiltrace reakéni taveniny (Reactive Melt Infiltration Process).
Metoda zkousky ohybu se zarezem V (Single-Edge-V-Notched Beam).
Infiltrace keramické brecky (Slurry Infiltration Process).
Triethoxymethylsilan.

Triethoxyethylsilan.

Triethoxypropylsilan.

Ustav makromolekuldrni chemie Akademie véd CR.

Ustav struktury a mechaniky hornin Akademie véd CR.

(Relativni) deformace.

Mez pevnosti.

Normalové napéti.
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A. Priloha

A.1. Tabulky

Tabulka A.1: Prehled komercéné dostupnych oxidovich vldken [17].

A. PRILOHA

Producer Fiber Composition (Wt.- Diameter Densitg Tensile stren- Production technique/ Approx. price
%) (nm) (g/cm”) gth/ modulus  structure
(MPa/GPa)
3M Al,O5: 85 10-12 3.4 2100/260 Sol-Gel/ €790/kg
Nextel 720  SiO,: 15 59 vol.% a-Al,O4 (1500 den)
+ €600/kg
41 vol.% Mullite (3000 den)
3M Al,O4: >99  10-12 3.9 3100/380 Sol-Gel/ €790/kg
Nextel 610 a-Al,04 (1500 den)
€600/kg
(3000 den)
€440/kg
(10000 den)
3M Al,O5: 73 10-12 3.03 2000/193  Sol-Gel/v-Al,O; + €590/kg
Nextel 550  SiO4: 27 SiO2am0rPh. (2000 den)
3M Al,O4: 70 10-12 3.05 2000/190  Sol-Gel/v-Al,0; + €500/kg
Nextel 440  SiO,: 28 Mullite + SiOg,,,0rpn. (2000 den)
B,05: 2
3M Al,O4: 625 10-12 2.7 1700/150  Sol-Gel/Mullite €260/kg
Nextel 312 SiO,: 24.5 + amorph. or 100 % (1800 den)
B,0;: 13 amorph
Sumitomo  Al,O4: 85 10/15 3.3 1800/210 Polyaluminoxane/  €640-
Altex Si0,: 15 ~v-Al,O4 720/kg
Nitivy Al,O5: 72 7 2.9 2000/170  Sol-Gel/y-Al,O4 €390/kg
Nitivy SiO,: 28 (twisted
ALF yarn, twists:
10-15)
Mitsui Al,O4: 60—  T7-10 2.9 Not avai- Unknown/d-Al,O;  Price not
Almax-B 80 lable available
Si0,: 40-20
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A.1. TABULKY

Tabulka A.2: Prehled komeréné dostupnijch neoxidovijch vldken [17].

Producer Fiber Composition Diameter (pm) Densitg Tensile stren- Production technique/ Approx. price
(Wt.-%) (g/cm”)  gth/ modulus  structure
(MPa/GPa)
Nippon Carbon Si: 68.9 12 3.10  2600/420 Polycarbosilane/ €7000/kg
Hi-Nicalon ,,S“ C: 30.9 B-SiC >10 kg
0: 0.2
Nippon Carbon Si: 63.7 14 2.74  2800/270 Polycarbosilane/ €3250/kg
Hi-Nicalon C: 35.8 B-SiC + C >10 kg
0O: 0.5
Nippon Carbon Si: 56.5 14 2.55  3000/220 Polycarbosilane/ €1000/kg
Nicalon NL-200/201 C: 31.2 B-SiC + Si0, + C >10 kg
0: 12.3
UBE Industries Si: 67.8 10/7.5 3.10  2800/380 Polycarbosilane/ €6500/kg
Tyranno Fiber SA 8 C: 31.3 B-SiCopyst. + + >10 kg
0O: 0.3
Al: <2
UBE Industries Si: 56.1 11 2.48  3400/200 Polycarbosilane/ €1400/kg
Tyranno Fiber ZMI ~ C: 34.2 B-SiC + --- >10 kg
O: 8.7
Zr: 1.0
UBE Industries Si: 55.4 11 2.48  3300/187 Polycarbosilane/ €1200/kg
Tyranno Fiber LoxM C: 32.4 B-SiComorpn. + --+ >10 kg
0O: 10.2
Ti: 2.0
UBE Industries Si: 504 8.5/11 2.35  3300/170 Polycarbosilane/ €1000/kg
Tyranno Fiber S C: 29.7 B-SiC,morph. + - >10 kg
0: 179
Ti: 2.0
COI Ceramics SiC/BN 10 3.00  3000/400 Precursor- €10500/kg
Sylramic-iBN polymer/ >10 kg
SiC/BN and
other phases
COI Ceramics SiC: 96.0 10 2.95  2700/310 Precursor- €8500/kg
Sylramic TiB,: 3.0 polymer/ >10 kg
B,C: 1.0 SiC and other
O: 0.3 phases
Specialty Materials SiC on C 140 (with 3.0 5865/415 CVD on €16400/kg
SCS-Ultra carbon fiber C-filament/5-SiC
core) on C
Specialty Materials SiC on C 78 (with 2.8 3450/307 CVD on €19600/kg
SCS-9A carbon fiber C-filament/5-SiC
core) on C
Specialty Materials ~ SiC on C 140 (with 3.0 3450/380 CVD on €4850/kg
SCS-6 carbon fiber C-filament/5-SiC
core) on C
Tisics SiCon W 100/140 (with 3.4 4000/400 CVD on Price not
Sigma tungsten W-filament /SiC available
wire core) on W
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A.2. Nameérené hodnoty

A. PRILOHA

V této casti prilohy jsou zverejnény tabulky s namérenymi hodnotami pro testované
vzorky. Nejprve jsou uvedeny tabulky s naméfenymi hodnotami hustoty (tabulka A.3)
a modulti pruznosti (tabulka A.4) kompoziti. Pro srovnéani je téz uvedena tabulka A.5
s vlastnostmi komerc¢ni pryskytice M 130. Za ni poté nasleduji tabulky s namérenymi
hodnotami pro tvrdost (tabulky A.6 — A.8) a indenta¢ni modul pruznosti (tabulka A.9).

Tabulka A.3: Prehled hodnot pri méveni hustoty kompoziti pe (g-cm™3).

. . Mair | Mu,0 | TH,0 PH,O Pair Pe
Hompozit | Matrice | o | 'l | PC] | [g/em™] | [g/em™] | [g/em?]
1.1 T3D1 1,0620 | 0,6893 | 22,70 0,99764 0,00124 2,8428
1.2 T3D1 1,1234 | 0,7354 | 22,70 0,99764 0,00124 2,8885
1.3 T3D1 | 1,1239 | 0,7277 | 22,70 | 0,99764 | 0,00124 | 2,8300
2.1 T3D1 1,1075 | 0,7142 | 22,70 0,99764 0,00124 2,8093
2.2 T3D1 1,0984 | 0,7105 | 22,70 0,99764 0,00124 2,8250
2.3 T3D1 1,0995 | 0,7100 | 22,70 0,99764 0,00124 2,8162
3.1 T3D1 1,2245 | 0,7638 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6517
3.2 T3D1 1,2287 | 0,7691 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6672
3.3 T3D1 1,2307 | 0,7674 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6502
4.1 T3D1 1,1869 | 0,7369 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6314
4.2 T3D1 1,1816 | 0,7380 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6575
4.3 T3D1 1,2398 | 0,7756 | 22,50 0,99768 0,00124 2,6646
5.1 T4D1 1,2069 | 0,7785 | 22,50 0,99768 0,00124 2,8107
5.2 T4D1 1,1784 | 0,7634 | 22,50 0,99768 0,00124 2,8329
5.3 T4D1 1,1972 | 0,7710 | 22,50 0,99768 0,00124 2,8025
6.1 T4D1 1,1835 | 0,7626 | 22,50 0,99768 0,00124 2,8053
6.2 T4D1 1,1407 | 0,7407 | 22,50 0,99768 0,00124 2,8451
6.3 T4D1 1,1791 | 0,7578 | 22,50 0,99768 0,00124 2,7922

Mair - . . hmotnost kompozit na vzduchu,

my,o - .. hmotnost kompoziti po ponoreni a vytlaceni vzduchovych bublin,

T1,0 - - - teplota vody v nadobé,
PH,0 - - hustota vody v nadobé pri dané teplote,
Pair - - - hustota vzduchu,

Pe - .- hustota kompozitu stanovena hydrostatickym zptisobem.
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A.2. NAMERENE HODNOTY

Tabulka A.4: Zdkladni parametry vzorki a modul pruznosti E (GPa) vypocteny z primérné
hodnoty frekvencni analyzy elasticko-akustické emise.

Kompozit | Matrice Maix : b v e / £

[g] | [mm] | [mm] | [mm] | [g/cm™7] | [kHz] | [GPa]
1.1 T3D1 1,06 | 48,42 | 245 3,95 2,26 7,75 | 150,55
1.2 T3D1 1,13 | 48,53 | 2,50 3,91 2,37 11,70 | 338,39
1.3 T3D1 1,12 | 48,86 | 2,51 3,87 2,37 8,60 | 182,02
2.1 T3D1 1,11 | 48,90 | 2,58 3,85 2,28 8,36 | 162,88
2.2 T3D1 1,10 | 48,02 | 2,52 3,88 2,35 8,93 | 182,88
2.3 T3D1 1,10 | 48,98 | 2,45 3,93 2,33 8,13 | 172,05
3.1 T3D1 1,23 | 48,62 | 3,25 3,85 2,02 12,10 | 200,48
3.2 T3D1 1,23 | 48,48 | 3,23 3,88 2,02 9,49 | 123,95
3.3 T3D1 1,05 | 48,35 | 3,20 3,87 2,06 10,61 | 155,69
4.1 T3D1 1,19 | 49,30 | 3,13 3,79 2,03 9,86 | 149,76
4.2 T3D1 1,18 | 49,01 | 3,12 3,77 2,05 9,46 | 137,14
4.3 T3D1 1,99 | 49,53 | 3,18 3,87 2,03 10,10 | 157,35
5.1 T4D1 1,67 | 49,20 | 2,72 3,85 2,35 9,04 | 176,42
5.2 T4D1 1,18 | 48,51 | 2,60 3,87 2,41 8,86 | 175,57
5.3 T4D1 1,76 | 49,16 | 2,65 3,92 2,34 8,65 | 168,12
6.1 T4D1 1,18 | 49,17 | 2,61 3,95 2,34 8,49 | 168,04
6.2 T4D1 1,14 | 48,14 | 2,60 3,86 2,36 8,77 | 167,48
6.3 T4D1 1,18 | 49,40 | 2,67 3,84 2,33 8,65 | 168,89

Mair - . - hmotnost kompoziti na vzduchu,

l...délka,
b ...tloustka,
w . ..Sitka,

Pe - .. hustota kompozitu,
f ... frekvence,
FE ...modul pruznosti.

Tabulka A.5: Viastnosti komercni pryskyrice M 130.

Hodnota
M1
30 1000 °C 1550 °C
Err [GPa] 63,4 + 2,71 80,28 + 5,63

HV 0.2 1369,47 + 91,82 | 1295,96 + 28,54
HMg [GPa] || 3739,2 + 194,79 | 4718,6 + 298,92

90
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Tabulka A.6: Priumérné hodnoty turdosti dle Vickerse HV 0.2 zmérené pristrojem Zwick Z2.5.

Vz.

Ozn.

HV 0.2

1000 °C

|

1100 °C

|

1200 °C

1300 °C

|

1400 °C

1500 °C

20

T2D1

936,94 £ 36,31

1145,56 + 49,91

1216,32 + 78,83

1363,61 £ 47,36

1356,26 £ 271,09

1273,42 + 68,92

22

T3D1

1117,95 £ 41,43

1132,58 £ 41,05

1287,54 £ 58,88

1375,33 £ 76,15

1370,55 =+ 56,36

1249,67 + 78,44

23

T4D1

1102,68 £ 22,07

1327,62 £ 33,52

1444,67 + 87,24

1353,67 £ 90,45

1356,19 £ 29,33

1190,34 £ 48,71

24

Q1D4

831,79 + 50,22

920,35 + 59,17

1078,58 £ 52,61

1102,40 + 60,27

1104,87 + 61,95

1049,80 £ 28,35

25

Q1D3

1007,72 £ 36,57

1129,79 + 70,64

1336,41 £ 72,92

1227,03 £ 36,62

1377,72 + 126,17

1166,61 £ 59,86

27

TPR2D1

1061,31 £ 27,57

1240,37 + 40,91

1205,37 + 43,59

1080,22 + 42,34

1073,75 £ 49,54

1032,36 £+ 17,61

28

T1D1

1148,80 =+ 58,67

1289,07 + 58,46

1312,88 + 49,76

1264,88 + 104,96

1088,22 =+ 40,82

29

T1D2

920,72 £ 41,41

1079,19 =+ 49,79

1199,93 + 43,20

1297,41 + 56,96

1146,49 + 62,01

1127,65 + 31,09

30

T1D4

872,16 + 42,45

1223,99 £ 75,26

1094,92 £ 54,47

Tabulka A.7: Prumérné hodnoty tvrdosti dle Vickerse HV 0.2 ziskané mérenim opticky pomoci CFM.

Va. | Oumn. HV 0.2 CFM

1000 °C \ 1100 °C \ 1200 °C \ 1300 °C \ 1400 °C 1500 °C
24 Q1D4 708,49 + 46,11 775,18 + 39,34 936,71 + 28,62 919,47 + 51,93 934,75 + 105,24 891,58 + 53,76
27 | TPR2D1 852,25 + 34,09 1049,63 + 12,47 1070,60 + 75,55 901,41 + 51,88 958,38 + 38,10 850,58 =+ 45,22
28 T1D1 — 984,88 + 44,40 1144,58 + 93,56 1034,17 + 74,25 947,10 + 24,33 926,54 + 45,56
29 T1D2 835,99 + 34,94 1005,94 + 69,99 1106,79 + 47,20 1134,99 + 50,70 1106,79 + 44,85 1018,86 + 52,46
30 T1D4 763,12 + 27,37 — — — 1018,67 + 15,85 973,69 + 37,25

- =
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Tabulka A.8: Primérné hodnoty Martensovy turdosti HMg (MPa).

Vz. Ozn. HMs [MPa
1000 °C \ 1100 °C \ 1200 °C \ 1300 °C 1400 °C 1500 °C

20 T2D1 3611,80 + 68,07 | 3913,20 + 199,77 | 4410,20 + 192,07 | 3925,60 &+ 177,65 | 3484,83 + 694,80 | 3696,00 + 1704,36
22 T3D1 3894,20 + 251,46 | 404420 + 122,98 | 4365,17 + 487,83 | 4067,40 + 284,84 | 4571,20 + 149,85 | 4138,00 + 124,36
23 T4D1 4155,40 + 93,68 | 4625,20 + 161,87 | 5066,80 + 185,31 | 4453,60 & 137,00 | 4403,60 + 245,00 | 4575,57 + 566,84
24 Q1D4 2729,33 + 324,78 | 3187,00 + 201,92 | 3948,40 + 57,36 4483.80 + 89,09 | 3534,60 + 159,43 | 3991,83 + 44,58

25 Q1D3 3623,80 + 182,04 | 418920 + 234,93 | 4361,20 + 53,83 | 4083,60 + 390,13 | 3976,60 + 200,28 | 3726,20 + 215,83
27 | TPR2D1 || 3397,60 + 39,42 3511,20 + 91,13 | 4950,00 + 134,20 | 3159,40 + 45,93 3577,40 + 88,38 4430,60 + 27,67

28 T1D1 — 2403,60 + 143,25 | 2963,60 + 89,07 | 4036,20 + 613,27 | 4204,80 + 59,56 | 3186,80 + 268,92
29 T1D2 2424,20 + 100,75 | 2476,50 + 708,41 | 3607,40 &+ 49,26 | 2975,33 + 101,77 | 3881,40 + 85,93 | 2951,50 + 134,99
30 T1D4 2781,60 + 618,09 — — — 4082,20 + 270,61 | 3230,20 + 181,69

Tabulka A.9: Primérné hodnoty indentacniho modulu pruznosti matric E;p (GPa).

Vz Ozn. Err [GPa
' 1000 °C \ 1100 °C \ 1200 °C \ 1300 °C 1400 °C 1500 °C

20 T2D1 63,15 4+ 0,29 68,29 + 3,02 75,70 + 4,02 66,25 + 1,82 59,32 + 10,99 61,29 + 9,63
22 T3D1 71,14 + 1,96 71,23 + 3,12 74,85 + 11,17 73,73 + 4,73 78,06 + 2,24 72,20 + 3,23
23 T4D1 71,21 + 2,00 79,62 + 2,16 87,31 + 2,56 78,54 + 1,69 76,37 + 3,78 83,73 + 2,43
24 Q1D4 48,51 + 5,04 55,52 + 3,40 69,23 + 0,59 75,74 + 1,74 61,70 + 2,96 67,14 + 0,93
25 Q1D3 63,68 + 4,02 71,93 + 3,97 74,79 + 1,92 71,74 + 4,32 68,74 + 2,96 63,56 + 2,79
27 | TPR2D1 56,10 + 0,55 59,83 + 1,07 83,27 + 2,50 56,22 4+ 0,94 61,97 + 1,55 74,93 + 0,43
28 T1D1 — 45,77 + 2,15 55,05 + 1,82 69,77 + 9,84 70,95 + 0,89 54,54 + 4,46
29 T1D2 44,87 + 1,78 45,87 + 10,66 66,10 + 1,50 52,83 + 1,87 69,66 + 6,20 54,13 + 1,40
30 T1D4 48,46 + 9,64 — — — 69,47 + 4,35 56,38 + 2,81

-
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