
VYSOKÉ U!ENÍ TECHNICKÉ V BRN"
BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNÍHO IN#EN$RSTVÍ
ÚSTAV MATERIÁLOV$CH V"D A IN#EN$RSTVÍ

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING
INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

SLINOVÁNÍ POKRO!IL$CH KERAMICK$CH
MATERIÁL% S KUBICKOU STRUKTUROU

SINTERING OF ADVANCED CUBIC CERAMIC MATERIALS

BAKALÁ&SKÁ PRÁCE
BACHELOR'S THESIS

AUTOR PRÁCE JAN HRUB$
AUTHOR

VEDOUCÍ PRÁCE doc. RNDr. KAREL MACA, Dr.
SUPERVISOR

BRNO 2011



Vysoké u!ení technické v Brn", Fakulta strojního in#en$rství

Ústav materiálov$ch v"d a in#en$rství
Akademick$ rok: 2010/2011

ZADÁNÍ BAKALÁ!SKÉ PRÁCE

student(ka): Jan Hrub$

kter$/která studuje v bakalá"ském studijním programu

obor: Materiálové in#en$rství (3911R011) 

%editel ústavu Vám v souladu se zákonem !.111/1998 o vysok$ch &kolách a se Studijním a
zku&ebním 'ádem VUT v Brn" ur!uje následující téma bakalá'ské práce:

Slinování pokro%il$ch keramick$ch materiál& s kubickou strukturou

v anglickém jazyce:

Sintering of Advanced Cubic Ceramic Materials

Stru!ná charakteristika problematiky úkolu:
Keramické materiály s kubickou strukturou vykazují n"která specifika p'i slinování, nap'
sensitivitu k volb" slinovacího cyklu. Cílem studenta bude experimentáln" ukázat a popsat tato
specifika jak ve vztahu k ostatním keramick$m materiál(m, tak také odli&nosti ve slinování
nanometrov$ch a submikrometrov$ch kubick$ch keramik.

Cíle bakalá'ské práce:
1. Seznámení studenta s principy vyhledávání literárních zdroj( a literární re&er&e.
2. Srovnání slinování kubick$ch keramik s ostatními keramick$mi materiály.
3. Srovnání slinování nanometrov$ch a submikrometrov$ch kubick$ch keramik.



Seznam odborné literatury:
1. German, R.M.: Sintering Theory and Practice, John Willey&Sons, New York, 1996 
2. Maca, K., Pouchl!, V.,  "alud, P.: Two-Step Sintering of Oxide Ceramics with Various Crystal
Structures, J.Eur.Ceram.Soc., doi:10.1016/j.jeurceramsoc.2009.06.008
3. http://apps.isiknowledge.com

Vedoucí bakalá#ské práce: doc. RNDr. Karel Maca, Dr.

Termín odevzdání bakalá#ské práce je stanoven $asov!m plánem akademického roku 2010/2011.

V Brn%, dne 18.11.2010

L.S.

_______________________________ _______________________________
prof. Ing. Ivo Dlouh!, CSc. prof. RNDr. Miroslav Doupovec, CSc.

&editel ústavu D%kan fakulty



Abstrakt
Tato bakalá!ská práce se zab"vá literární re#er#í na téma p!ípravy pokro$il"ch 

keramick"ch materiál%. Srovnává také slinování a vlastnosti kubick"ch keramick"ch 
materiál% s&keramick"mi materiály s jin"mi krystalov"mi m!í'kami. Experimentální $ást se 
v(nuje p!íprav( tetragonální ZrO2 keramiky (dopované 3mol% Y2O3) a kubické ZrO2 
keramiky (dopované 8mol% Y2O3). Pro tuto p!ípravu bylo vyu'ito vícestup)ového slinování 
s & kombinací beztlakého slinování a izostatického lisování za horka (HIP). Cílem bylo 
p!ipravit hutnou keramiku s&homogenní mikrostrukturou. Dal#ím studovan"m materiálem byl 
kubick" Y2O3 s&mikrometrovou velikostí vstupních $ástic. U slinut"ch vzork% byla studována 
mikrostruktura a optické vlastnosti.

Klí!ová slova
Pokro$ilá keramika, t-ZrO2, c-ZrO2, Y2O3, beztlaké slinování, izostatické lisování za 

horka, optické vlastnosti

Abstract
This bachelor's thesis deals with the literature search on preparation of advanced 

ceramic materials. It compares the sintering and properties of cubic ceramics with ceramic 
materials with different crystal structures. The experimental section is devoted to preparing 
tetragonal ZrO2 ceramic (doped with 3 mol% Y2O3) and cubic ZrO2 ceramic (doped with 
8&mol% Y2O3). These ceramics were prepared using two-step sintering combining pressure-
less sintering with hot isostatic pressing (HIP). The goal was to prepare dense ceramics with 
homogenous microstructure. Another studied material was Y2O3 with micrometer sized 
particles. Microstructure and optical properties of studied materials were evaluated.

Keywords 
Advanced ceramics, t-ZrO2, c-ZrO2, Y2O3, pressure-less sintering, hot isostatic pressing, 

optical properties
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1. Úvod
Keramické materiály nacházejí své uplatn(ní ji' od po$átk% lidstva. U' od prav(ku se 

setkáváme s tradi$ní keramikou skládající se z jílu a dal#ích p!ísad. Tradi$ní keramika je 
pou'ívána i v dne#ní dob( jako materiál pro sanitární za!ízení, nádobí apod. Nemo'nost 
p!esn( ovlivnit $istotu materiálu a tedy i vlastnosti u tradi$ní keramiky dala vzniknout 
pokro$ilé keramice (z p%vodního anglického ozna$ení advanced ceramics). Pokro$ilá 
keramika je p!ipravována ze synteticky vyroben"ch prá#k%, co' umo')uje !ídit $istotu, 
chemické slo'ení, velikost $ástic, tvar $ástic a &po správném tvarování a slinutí dosáhnout 
po'adovan"ch vlastností. Pokro$ilá keramika se vyzna$uje vysokou pevností v tlaku, tvrdostí, 
ot(ruvzdorností, odolností proti vysok"m teplotám a v neposlední !ad( té' bioinertností a' 
biokompatibilitou. Její hlavní nev"hodou je nízká hou'evnatost daná mal"m po$tem 
skluzov"ch systém% a & obtí'nou manévrovatelností dislokací. Nev"hodou p!i zpracování 
keramiky je její obtí'né zpracování zahrnující mno'ství technologick"ch krok% – v"roba 
a & úprava prá#ku, tvarování polotovaru, obráb(ní polotovaru, slinování a finální úprava 
v"robku. Z tohoto d%vodu nalézá keramika své vyu'ití spí#e ve speciálních aplikacích jako 
jsou nap!íklad aplikace v&elektrotechnice, membrány v palivov"ch $láncích, jako molekulová 
síta, bioaplikace, !ezné nástroje, atd. 

Potenciáln( velmi zajímavá z aplika$ního hlediska je transparentní keramika. Taková 
keramika musí mít tém(! nulovou zbytkovou pórovitost a v p!ípad( keramik s jinou ne' 
kubickou strukturou také zrna men#í, ne' je je pou'itá délka sv(telného (resp. infra$erveného) 
zá!ení. Získat takovou keramiku vy'aduje optimalizaci v#ech krok% p!ípravy keramick"ch 
materiál%, jejich konsolidace a slinování. Tato práce se zab"vá posledním krokem, 
tj.&optimalizací slinování [1, 2].
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2. Cíle práce
Cílem práce bylo teoreticky i experimentáln( studovat p!ípravu vybran"ch pokro$il"ch 

keramick"ch materiál% se zvlá#tním d%razem na slinování a vlastnosti keramik s kubickou 
krystalovou strukturou. Tohoto cíle má b"t dosa'eno spln(ním následujících díl$ích cíl%.

1. Seznámit se s principy vyhledávání literárních zdroj% a literární re#er#e. Na základ( 
re#er#e vypracovat teoretick" úvod do problematiky keramick"ch materiál% a jejich 
slinování.

2. Srovnat slinování kubického ZrO2 s tetragonálním ZrO2 p!i pou'ití v"chozích 
prá#k% vyroben"ch shodn"m postupem a podobnou velikostí $ástic. D%raz byl 
kladen na optimalizaci slinovacího cyklu vedoucího k translucentní, a' transparentní 
keramice.

3. Srovnat slinování kubického Y2O3 s mikrometrovou velikostí $ástic s upraven"mi 
prá#ky Y2O3 a kubick"m ZrO2 s nanometrovou velikostí $ástic.
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3. Literární p%ehled problematiky

3.1. P%íprava keramického prá"ku
Pokro$ilá keramika se vyrábí ze synteticky p!ipraven"ch v"chozích prá#k%, na rozdíl od 

tradi$ní keramiky, kdy je v"chozí surovinou zpravidla p!írodní jíl. Existují t!i základní 
metody v"roby keramick"ch prá#k% – z pevné fáze, kapalné fáze a&plynné fáze. Mezi citované 
metody pat!í p!íprava z plynné fáze metodou CVD (Kap. 3.1.1) a&p!íprava z kapalné fáze 
pomocí !ízené oxidace kov% (Kap. 3.1.2).

3.1.1. Chemical vapor deposition (CVD)
Metoda CVD pat!í mezi dob!e zavedené metody v"roby keramick"ch materiál% 

umo')ující v"robu v#ech druh% keramik. Princip metody je zalo'en na chemické reakci 
podkladu s plynnou fází nesoucí molekuly budoucího materiálu, tímto vznikne na celé plo#e 
tenk" keramick" film (Obr. 1). Kdy' k reakci dochází na povrchu podkladu, vzniká 
homogenní film. Vhodnou volbou podmínek reakce je mo'né docílit reakcí t(sn( nad 
povrchem podkladu, $ím' vzniká nehomogenní prá#ková vrstva. Jednoduch"m zv(t#ením 
plochy a prodlou'ením doby r%stu vrstvy lze metodu pou'ít v pr%myslovém m(!ítku. 
Nev"hodou CVD metody je zpomalení, a' zastavení reakce po vytvo!ení ur$ité tlou#,ky 
vrstvy, co' omezuje v"konnost produkce [2, 3].

Obr. 1. Schéma CVD procesu v horizontálním uspo&ádání [3]

3.1.2. )ízená oxidace kov'
Tato metoda je zalo'ena na oxidaci roztavené slitiny kovu kyslíkem (vzduchem), za 

vzniku oxid% na povrchu. P!i vhodn( zvoleném slo'ení slitiny a teploty taveniny oxidy 
nep%sobí ochrann(, ale umo')ují pronikat kovu na povrch a pokra$ování jeho oxidace. Tímto 
lze p!i v"rob( $áste$n( odstranit problém se zastavením reakce, jak se d(je u metody CVD. 
Velmi v"hodné je pou'ití této metody pro v"robu kompozit% nap!íklad vlákna SiC s matricí 
Al2O3, které lze vyrobit p!ímo umíst(ním m!í'ky SiC na povrch hliníku a zah!átím na teplotu 
oxidace. Tímto postupem vznikne kompozit vláken SiC v matrici Al2O3 ve finálním tvaru 
v"robku bez nutnosti dal#ího zpracování. Nev"hodou metody je p!ítomnost zbytkového kovu, 
kter" je t!eba od oxid% odd(lit, jeho mno'ství závisí na podmínkách reakce (teplota, slo'ení 
v"chozího kovu) a pohybuje se v&rozmezí 5–30 % [2].

496 ............................................................................................................................. T h i n  F i l m s  a n d  V a p o r  D e p o s i t i o n

! It must be sufficiently high so that the reaction 
occurs.

! If an epitactic deposit is required, it must be high 
enough to allow the condensing species to diffuse 
across the crystal surface to find their required lattice 
crystal positions.

A variety of oxide, carbide, nitride, and boride films 
and coatings can be readily prepared by CVD techniques 
as shown in Table 28.2. The reacting compounds must 
exist in a volatile form and 
must be sufficiently reac-
tive in the gas phase. 
Examples of other reac-
tions that can be used to 
produce ceramic films by 
CVD are given below: 

TiCl4 (g) + CH4 (g)  → TiC (s) + 4HCl (g) (1000°C)
BF3 (g) + NH3 (g) → BN (s) + 3HF (g) (1100°C)
AlCl3 (g) + NH3 (g) → AlN (s) + 3HCl (g) (1000°C)

Chemical vapor deposition is one of the most impor-
tant deposition techniques for forming ceramic films and 
coatings. We described two examples in Chapter 20 in 
which CVD is used in composites. It is used to form SiC 
fibers by the reaction between CH3SiCl3 and H2 on a tung-
sten wire. It is also used to form the matrix phase in a 
ceramic matrix composite (CMC) by a process known as 
chemical-vapor infiltration. In later chapters we describe 
the CVD technique again, e.g., it is used in the formation 
of optical fibers.

Before we leave this 
section there is one addi-
tional example of the 
importance of CVD. All of 
the electronic grade silicon 
(EGS) used in the fabrica-

tion of silicon wafers is made by CVD. The highest purity 
EGS is made by decomposition of silane (SiH4), which 
itself can be prepared in extremely high purity. The 
substrate is an electrically heated U-shaped rod made of 
single crystal silicon. The silane decomposes to form 
silicon, which deposits on the U-shaped rod in the form of 
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Exhaust Exhaust
Gas inlet

(A)
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heaters Quartz bell jar
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FIGURE 28.1 Examples of CVD reactor confi gurations: (a) pancake, (b) barrel, (c) horizontal, (d) LPCVD.

ELECTRONIC GRADE SILICON (EGS)
The annual worldwide production capacity is >107 kg. It 
is all made by CVD.
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3.1.3. Úprava prá"ku

Mletí
Mletí prá#ku je nejjednodu##í a nejb('n(j#í metoda úpravy velikosti $ástic, odstran(ní 

aglomerace $ástic a míchání jednotliv"ch slo'ek prá#ku. Principem metody je mechanické 
drcení $ástic pomocí vhodného média, které je schopno dodat energii pot!ebnou pro vznik 
nov"ch povrch% $ástic. Tímto médiem m%'e b"t proud plynu uná#ející $ástice, kter" se 
st!etává s druh"m proudem a kolizí $ástic dochází k jejich drcení. Vhodn"m médiem jsou 
nap!. kuli$ky v&kulovém ml"nu (Obr. 2), p!ípadn( válce v jednoduchém drti$i. K drcení $ástic 
dochází v(t#inou kombinací n(kolika namáhání – tlakem, nárazem a t!ením. 

Pro mletí laboratorních vzork% se s v"hodou pou'ívá planetového kulového ml"na, 
kter" díky rotaci misek kolem své osy a rotaci talí!e s miskami vytvá!í velké odst!edivé síly 
umo')ující rychle drtit i tvrdé materiály na dostate$nou jemnost. Pro mletí se pou'ívá 
uzav!en"ch celokeramick"ch nádobek, nebo nádobek vylo'en"ch PTFE, které jsou upevn(ny 
na rotujícím talí!i. K&vlastnímu drcení dochází pomocí kuli$ek p!idan"ch do drceného prá#ku 
smíchaného s &vhodn"m kapaln"m médiem, nap!. vodou nebo ethanolem. Materiál kuli$ek 
musí vykazovat vysokou ot(ruvzdornost, tvrdost a inertnost v%$i drcenému prá#ku. Ideální je 
pou'ít kuli$ky vyrobené ze stejného, nebo alespo) chemicky podobného materiálu jako 
drcen" materiál [2, 3, 4].

Obr. 2. Schéma kulového ml(nu [3]

Kalcinace
Kalcinace je tepeln" proces, p!i kterém je prá#ek oh!át na teplotu ni'#í, ne' je teplota 

slinovací, ale dostate$n( vysokou aby mohla $áste$n( probíhat difuze na povrchu $ástic. Díky 
vy##í teplot(, ne' je b('ná teplota su#ení, dojde k lep#ímu odstran(ní média pou'itého p!i 
mletí, p!idan"ch pojiv, jako' i p!ípadn"ch organick"ch ne$istot. Probíhající difuzí dojde té' 
k&zaoblení $ástic a $áste$n( k nár%stu jejich velikosti, p!ípadn( i krystalizaci amorfních fází 
[2].

360 ......................................................................................................... P ow de r s ,  F i be r s ,  P l at e l et s ,  a n d  C om p o s i t e s

Vapor phase techniques are also used to produce nano-
particles (particles with diameters of a few to 10s of 
nanometers).

Table 20.1 lists the desirable powder characteristics for 
advanced ceramics. For most processing methods we want 
a small particle size. The small size helps shape the 
product and during densi-
fication (sintering) at high 
temperature, allows higher 
density bodies at lower 
firing temperatures.

20.2 TYPES OF 
POWDERS

Powders can have a complex structure; to describe this 
structure it is necessary to follow a consistent terminology. 
The terminology we use follows that used in the ceramic 
processing industry.

! Primary particles are the smallest clearly identifiable 
unit in the powder. Primary particles may be crystal-
line or amorphous and cannot easily be broken down 
into smaller units.

! Agglomerates are clusters of bonded primary particles. 
Soft agglomerates are easily broken up; hard agglom-
erates, because of the stronger interparticle bonds, are 
more difficult to break up. Hard agglomerates should 
be avoided in ceramic powder processing as much as 
possible.

! Particles is a general term applied to both primary 
particles and agglomerates. Some of the techniques 
that we refer to in the next section measure particle 
size often with no distinction between agglomerates 
and primary particles.

! Granules are large agglomerates, usually 0.1–1 mm in 
diameter, that are formed by the addition of a granulat-
ing agent (e.g., a polymer binder). The mixture is 
tumbled, producing large, nearly spherical granules 
that flow freely and can be used to fill complex molds 
and in automated processes.

! Flocs are clusters of particles in a liquid suspension 
held together electrostatically.

! Colloids are very fine particles (they can be as small 
as 1 nm in diameter) held in fluid suspension by 

Brownian motion. Consequently, colloidal particles 
will settle very slowly.

! Aggregates are coarse constituents, >1 mm, in a 
mixture. The important example is the addition of 
gravel to cement to make concrete. In early concrete 
structures such as the Pantheon in Rome, pumice was 
used as aggregate.

20.3 MECHANICAL MILLING

For traditional raw materials like clay and the oxides pro-
duced from ores, it is often necessary to eliminate aggre-
gates and to reduce the particle size. Compound formation 
during firing and densification during sintering require 
diffusion between neighboring particles. Diffusional pro-
cesses are proportional to the square of the particle size.

The most common 
method for reducing parti-
cle size is ball milling. 
A ball mill is a barrel 
(usually made of a ceramic, 
although for small-scale 
milling in the laboratory a 
small plastic bottle works 
well) that rotates on its 

axis and is partially filled with a grinding medium (called 
media) in the form of spheres, cylinders, or rods. Figure 
20.1 shows a crosssection of a ball mill. The quantity of 
the media is such that the rotation of the mill causes it to 
cascade, creating both shearing and crushing actions on 
the powder.

The media should have a high density (ρ) as this pro-
vides for the most effective collisions. The choice of media 
is also based on cost, wear resistance, and the possibility 
of introducing contamination into the powder.

TABLE 20.1 Desirable Powder Characteristics for 
Advanced Ceramics 

Powder characteristic Desired property

Particle size Fine (<1 µm)
Particle size distribution Narrow
Particle shape Spherical or equiaxed
State of agglomeration No agglomeration or soft agglomerates
Chemical composition High purity
Phase composition Single phase

Mill
rotation

FIGURE 20.1 Cross section of a ball mill showing the movement 
of the media as the mill rotates about its axis.

POPULAR MILLING MEDIA
Porcelain (ρ = 2.3 Mg/m3)
Alumina (ρ = 3.6 Mg/m3)
Zirconia (ρ = 5.5 Mg/m3)
Steel (ρ = 7.8 Mg/m3)
Tungsten carbide (ρ = 15.6 Mg/m3)
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3.2. Tvarování keramického polotovaru
Upraven" prá#ek je t!eba vytvarovat do keramického polotovaru, tzv. green body, kter" 

lze poté slinout. Na polotovar a jeho v"robu je kladeno mno'ství po'adavk%, které si $asto 
proti!e$í. Pro konkrétní v"robek je v'dy nutné zvolit optimální tvarovací metodu, které se d(lí 
na:

• Suché metody
• Mokré metody
• Plastické tvarování
• Tvarování bez forem

Po'adavky kladené na keramick" polotovar jsou následující: mo'nost vytvo!it polotovar 
s &dostate$nou manipula$ní pevností, vysokou relativní hustotou a pokud mo'no p!esn"mi 
rozm(ry a tvarem. Ne v#echny tyto po'adavky lze libovolnou metodou tvarování splnit. 
Mokr"mi metodami je nap!íklad velmi obtí'né dosáhnout p!esného tvaru a vysoké hustoty 
green body najednou, nebo v p!ípad( izostatického lisování je nemo'né dosáhnout p!esného 
tvaru.

V p!ípad( suchého lisování dr'í polotovar pohromad( jen vnit!ními silami p!ípadn( 
velmi mal"m mno'stvím p!idan"m pojiv. U mokrého tvarování je prá#ek upraven do 
suspenze pojiva a prá#ku. Pro plastické tvarování je prá#ek smíchán s relativn( velk"m 
mno'stvím pojiva, nap!. vosku, polymer% apod. [2, 3, 4] 

3.2.1. Suché metody

Uniaxiální lisování
Uniaxiální (jednoosé) lisování je nejjednodu##í zp%sob suchého tvarování. V"chozí 

prá#ek je ve form( stla$en v jedné ose do podoby keramického polotovaru. Tato metoda 
vyniká svou jednoduchostí (Obr. 3), má ale mnohá omezení. T(leso je namáháno t!ením 
o&st(ny formy p!i vyjímání, tím $asto dochází k poru#ení vzorku, takté' slo'itost lisovaného 
tvaru a jeho homogenita je velmi omezena (Obr. 4) [3, 4]. 

Obr. 3. Schéma práce uniaxiálního lisu [3]
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ring clays. The slip is repeatedly filtered to produce a 
consistency that is constant over long periods of manu-
facture. Slabs of clay are then formed from this colloid 
by allowing most of the water to evaporate. The final 
product may be shaped by extrusion and packaged to 
prevent further loss of water.

23.4 DRY PRESSING

Dry pressing is ideally suited to the formation of simple 
solid shapes and consists of three basic steps: filling the 
die, compacting the contents, and ejecting the pressed 
solid.

Figure 23.1 shows a schematic diagram of the double-
action dry-pressing process. In a double-action press both 
the top and bottom punches are movable. When the bottom 
punch is in the low position a cavity is formed in the die 
and this cavity is filled with free flowing powder. In dry 
pressing the powder mixture will contain between 0 and 
5 wt% of a binder. (So, dry does not imply that there is 
no binder.) Once the cavity has been filled, the powder is 
struck off level with the top of the die. The top punch 
descends and compresses the powder either to a predeter-
mined volume or to a set pressure. During pressing the 
powder particles must flow between the closing punches 
so that the space between them is uniformly filled. A 
particle size distribution of between 20 and 200 µm is 
often preferred for dry pressing: a high volume fraction of 
small particles causes problems with particle flow and also 
results in sticking of the punches. The pressures used in 
dry pressing may be as high as 300 MPa, depending upon 
material and press type, to maximize the density of the 
compact. After pressing, both punches move upward until 
the bottom punch is level with the top of the die and the 
top punch is clear of the powder-feeding mechanism. The 
compact is then ejected, the bottom punch is lowered, and 
the cycle is repeated.

Because the dry-pressing process is so simple and 
involves low capital equipment costs it is the most widely 
used high-volume forming process for ceramics. Produc-
tion rates depend on the size and shape of the part and on 
the type of press used. For large components such as 
refractories or complex parts such as grinding wheels the 
production rates are 1–15 parts per minute. During a tour 
of the Wedgwood factory, you will see dinner plates being 
dry pressed in a continuous process. Simpler or smaller 

shapes such as seal rings and nozzles can be produced at 
rates up to several hundred per minute. Small flat parts 
such as insulators, chip carriers, or cutting tools can be 
produced at rates up to several thousand per minute.

23.5 HOT PRESSING

Pressing can also be performed at high temperatures; this 
process is known as hot pressing. The die assembly used 
for hot pressing is very similar to that described in Section 
23.4 for dry pressing. The main difference is that in hot 
pressing the die assembly is contained within a high-
temperature furnace as shown in Figure 23.2. During hot 
pressing the ceramic powders may sinter together to form 
a high-density component.

We can summarize the advantages of this process.

! The powder does not have to be of the highest 
quality.

! Large pores that are caused by nonuniform mixing are 
easily removed.

! We can densify at temperatures lower (typically half 
the melting temperature of the material) than those 
needed for conventional pressureless sintering.

! Extensive grain growth or secondary recrystallization 
does not occur when we keep the temperature low 
during densification.

! We can densify covalently bonded materials such as 
B4C, SiC, and Si3N4 without additives.

The principal disadvantage is also important.

! Dies for use at high temperatures are expensive and do 
not generally last long.

FIGURE 23.1 The stages in dry pressing.

Furnace insulative
refractory lining

Hot
zone

Hydraulic
press

Cooled platen

High-strength
refractory block

Refractory punch

Mold

Powder
Replaceable
mold liner
Plug

Mold
support
block

Refractory
block

FIGURE 23.2 Schematic showing the essential elements of a hot 
press.

Hopper Piston Green body

Mold Piston
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ness of the lubricant increases, and the magnitude of the decrease can be fairly
significant when the thickness of the lubricating layer becomes larger than the
particle size. For coarse particles (dp/Rw ! 1), the presence of a lubricant causes
only a small reduction in the die-wall friction, and almost no dependence on the
thickness of the lubricating layer is observed.

Density variations in powder compacts have been characterized by several
techniques, including microscopy, microhardness, x-ray tomography, x-ray ra-
diography, ultrasonic, and nuclear magnetic resonance (30). Figure 6.27 shows
the density variations in a section of a cylindrical manganese–zinc ferrite powder
compact (diameter = 14 mm) produced by die compaction in the single-action
mode of pressing. The large density difference in the upper and lower corners
due to die-wall friction is very noticeable.

The particle size distribution also has an effect on the compaction behavior.
For a powder with a wide distribution of sizes, a plot of the compact density
versus the logarithm of the applied pressure has a steeper slope than that for a
narrow size distribution (Fig. 6.28), indicating that the deformation process occurs
more easily. As outlined earlier (Fig. 6.24), the type and amount of agglomerates
in the powder influence its compaction behavior. The effect of the particle shape
can sometimes be difficult to predict. The spherical (or equiaxial) shape is the
commonly desired geometry, but flat particles with smooth surfaces can provide
a higher compact density if they become aligned.

FIGURE 6.27 Density variation in a cross section of manganese ferrite powder compact
produced by single-action die pressing from the top. High numbers correspond to low
density while low numbers correspond to high density. The numbers are the optical density
of the x-ray transmission photographs of the compact. (From Ref. 31.)

Obr. 4. Znázorn%ní rozlo)ení hustoty vzorku lisovaného uniaxiáln% ve svislém sm%ru. Ni)$í *ísla 
vyjad&ují vy$$í hustotu a vy$$í *ísla hustotu ni)$í [2]

Izostatické lisování (Cold Isostatic Pressing – CIP)
Izostatické lisování je pokro$ilej#í metodou suchého tvarování, kdy nedochází ke 

stla$ení pouze v jedné ose, ale ve v#ech sm(rech, proto'e tlak je vyvoláván kapalinou. 
Keramick" prá#ek je uzav!en do gumové formy, ze které je vy$erpán vzduch. Tímto vznikne 
p!edb('n" tvar t(lesa. Poté je forma stla$ena pomocí hydraulické kapaliny a t(leso nabude 
finální tvar (Obr. 5). P!i stla$ení prá#ku m%'e nastat v"razná deformace tvaru, která je velmi 
t('ko kontrolovatelná, proto se n(kdy pou'ívá vícenásobné lisování se zm(nou formy. 
V"hodou izostatického lisování je vysoká homogenita stla$ení, & odstran(ní namáhání 
polotovaru, které vzniká u uniaxiálního lisování p!i pohybu t(lesa ve form( a v(t#í variabilita 
vyráb(n"ch tvar%. Nev"hodou je komplikovaná p!íprava formy, její kontaminace 
hydraulickou kapalinou a&obtí'né p!edpovídání p!esného chování pru'né formy [3, 4].

Obr. 5. Schéma isostatického lisu [3]

Most metals are of little use as die materials above 
1000°C because they become ductile, and the die bulges. 
Special alloys, mostly based on Mo, can be used up to 
1000°C at pressures of about 80 MPa. Ceramics such as 
Al2O3, SiC, and Si3N4 can be used up to about 1400°C at 
similar pressures. Graphite is the most widely used die 
material and can be used at temperatures up to 2200°C 
and pressures between 10 and 30 MPa. The difficulty is 
that a graphite die will tend to produce a very reducing 
environment. (You can make an Al2O3 sample vanish 
using a graphite die!)

However, graphite does have many properties that 
make it suitable for a die.

! It is easy to machine (but the dust is toxic if inhaled—
like coal dust).

! It is inexpensive.
! Its strength increases with increasing temperature.
! It has good creep resistance.
! It has excellent thermal conductivity.
! It has a relatively low coefficient of thermal 

expansion.

Hot pressing, like dry pressing, is limited to simple 
solid shapes, such as flat plates, blocks, and cylinders. 
More complex or large shapes are difficult and often 
impossible to produce by hot pressing. Hot pressing is 
widely used in the research laboratory for processing very 
dense, high-purity ceramic components. Although it is 
extensively used in university and government laborato-
ries, the technique is limited as a production tool because 
of its high cost and low productivity. For any mass-
produced ceramic product there would be considerable 
commercial pressure for a company to find a less expen-
sive alternative. However, some commercial hot-pressed 
ceramic products are available. These products require a 

small grain size, a high density (low porosity), or low 
impurity levels. Examples of such products are given in 
Table 23.2.

Isostatic pressing involves the application of hydro-
static pressure to a powder in a fl exible container. The 
advantage of applying pressure in all directions is that 
there is more uniform compaction of the powder and more 
complex shapes can be produced than with uniaxial press-
ing. Isostatic pressing can be performed either with or 
without applied heat.

23.6 COLD ISOSTATIC PRESSING

There are many variations on using the cold isostatic press 
(CIP); here we just emphasize some basic themes. Figure 
23.3 illustrates the so-called wet-bag CIP process. Powder 
is weighed into a rubber bag and a metal mandrel is 
inserted that makes a seal with the mouth of the rubber 
bag. The sealed bag is placed inside a high-pressure 
chamber that is filled with a fluid (normally a soluble oil/
water mixture) and is hydrostatically pressed. The pres-
sures used can vary from about 20 MPa up to 1 GPa 
depending upon the press and the application. For produc-
tion units the pressure is usually ≤400 MPa. Once pressing 
is complete, the pressure is released slowly, the mold is 
removed from the pressure chamber, and the pressed com-
ponent is removed from the mold.

The advantages of the wet-bag process are

! Wide range of shapes and sizes can be produced
! Uniform density of the pressed product
! Low tooling costs

The disadvantages are

! Poor shape and dimensional control (particularly for 
complex shapes)

TABLE 23.2 Hot Pressed Products

Product Types of material

Optical windows  IR: MgF2, ZnS, ZnSe; visible: Y2O3,
MgAl2O4

Ceramic armor B4C, TiB2, SiC, Al2O3
Cutting tools  Al2O3 particle-reinforced TiC, Si3N4,

Si3N4–AlN–Al2O3
Tooling (molds and dies) Al2O3–SiCw composites, SiC, Al2O3
Sputtering targets Cr–SiO, TiN, Si3N4, B4C, Al2O3
Heat engine components Si3N4, SiC
Ceramic bearings Si3N4
Microwave absorbers  MgO–SiC particulate composites, 

BeO–SiC, Al2O3–SiC
Varistors ZnO
Electrooptic materials PLZT
Titanates BaTiO3, CaTiO3
Microelectronic packages Cofi red W-metallized AlN
Resistors  Si3N4 matrix with particulates of TiB2,

TiC, TiN, or SiC as the dispersed
conducting phase

Breach-lock or
pressure cover

Fluid

Mold
seal
plate

Rubber
mold

Powder

Metal
mandrel

Pressure
vessel

Wire
mesh
basket

Pressurization
source

FIGURE 23.3 Schematic of a wet-bag isostatic pressing system.
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3.2.2. Mokré metody

Slip casting
Tato metoda mokrého tvarování je zalo'ena na porézní form(, do které je nalita tekutá 

suspenze keramického prá#ku nej$ast(ji ve vod(. Voda se vsákne do porézní formy a na 
st(nách ulpí hutná vrstva keramického prá#ku (Obr. 6a). Po vylití p!ebyte$né suspenze lze 
z&formy vyjmout hotov" dut" polotovar (Obr. 6b). V"hodou metody je mo'nost automatizace 
v"roby a relativn( rychlá v"roba polotovar%. Nev"hodou jsou omezené mo'nosti tvaru 
sou$ásti a obtí'n( regulovatelná tlou#,ka st(ny [2, 4].

Obr. 6. Schéma metody slip casting [3]

Tape casting
Metoda tape casting je dal#í z mokr"ch metod tvarování keramiky. Je odvozena od 

metody slip casting a slou'í primárn( pro v"robu tenk"ch keramick"ch desek. K tvarování se 
pou'ívá sav" papír, jako podlo'ka, na kter" se pr%b('n( lije keramická suspenze. B!it 
v&nastavené vzdálenosti od papíru, definující tlou#,ku polotovaru, suspenzi poté zarovnává do 
tenké vrstvy (Obr. 7). V"hodou metody je velice rychlá a snadná p!íprava polotovar% dané 
#í!ky a tém(! neomezené délky. Nev"hodou je pou'itelnost pouze na deskovit" tvar 
polotovaru [2, 3].

Obr. 7. Schéma metody tape casting [3] 
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signs of a ceramic product made by slip casting is that it 
is hollow. Another variant of the slip casting process is 
solid casting. In solid casting, slip is continually added 
until a solid cast is made. These items will not be hollow—
relatively, they will be heavier.

Slip casting is also used in the fabrication of some 
technical and structural ceramics. It is the standard method 
used to make alumina crucibles and has been successfully 
used to make complex structural ceramic components 
such as gas-turbine rotors. The technique of doctor-
blading, which we discuss in Chapter 27, is just another 
method of shaping the slip—ensuring that the slip is 
spread as a uniform layer.

23.9 EXTRUSION

Extrusion involves forcing a deformable mass through a 
die orifice (like toothpaste from a tube). The process is 
widely used to produce ceramic components having a 

uniform cross section and a large length-to-diameter ratio 
such as ceramic tubes and rods as illustrated in Figure 
23.10. Clay with a suitable rheology for the extrusion 
process (essentially a paste) can be made by controlling 
the amount of water. Clay-free starting materials, such as 
Al2O3, are mixed with a viscous liquid such as polyvinyl 
alcohol or methylcellulose and water to produce a plasti-
cally deformable mass. Table 23.3 lists the compositions 
of some extrusion bodies. Extrusion of polymers has been 
used since the 1860s; it was originally used to process 
natural rubber. An extrusion press like those shown in 
Figure 23.11 is standard equipment in the potter’s barn.

Extrusion is also used to produce the alumina shells 
for sodium vapor lamps and the honeycomb-shaped cata-
lyst supports for automotive emission-control devices (see 
Chapter 37). The catalyst supports are designed to give a 
high surface area and can consist of hundreds of open cells 
per square centimeter with wall thicknesses <100 µm. To 
produce these shapes, cordierite ceramic powder is mixed 
with a hydraulic-setting polyurethane resin. The mix is 
extruded into a water bath at a rate that matches the rate 
of cure of the polyurethane (about 2 mm/s). It is then fired 
to produce the final ceramic.

Mold

Slip

Green
ceramic

(A)

(B)

FIGURE 23.9 Schematic illustrating the drain-casting process. 
(a) Fill the mold with slip; the mold extracts liquid, forming a 
compact along the mold walls; (b) after excess slip is drained 
and after partially dryed, green ceramic is removed.

Extruded rod
Needle

Spider

Force

Extruded tube

Force

(A) (B)

FIGURE 23.10 Extrusion of (a) a rod and (b) a tube.

TABLE 23.3 Examples of Compositions of Extruded Bodies (Composition in vol%)

Refractory alumina  High alumina  Electrical porcelain

Alumina (<20 µm) 50 Alumina (<20 µm) 46 Quartz (<44 µm) 16
Hydroxyethyl cellulose  6 Ball clay  4 Feldspar (<44 µm) 16
Water 44 Methylcellulose  2 Kaolin 16
AlCl3 (pH > 8.5) <1 Water 48 Ball clay 16

MgCl2 <1 Water 36
   CaCl2 <1
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not significantly changed. The principle of the process is 
essentially identical to spreading plaster on a wall, icing 
on a cake, or painting.

The thickness of the deposited layer is determined by 
the height of the doctor blade above the polymer sheet. 
Multilayer films are possible using the approach illus-
trated in Figure 27.2. The special feature of the doctor 
blade is that it produces a very uniform thickness. A 
typical doctor blade assembly is shown in Figure 27.3. The 
cast tape is dried, peeled from the polymer sheet, and 
reeled up to wait for further processing. At this stage of 
the process the tape is flexible because it still contains a 

high percentage of organics in the form of the polymer 
binder and is referred to as being “green.” This term is 
used to describe any unfired but shaped ceramic.

The preparation of the slurry is very important. A 
slurry formulation used in processing alumina sheets 
for use as substrates for electronic devices is shown in 
Table 27.1.

! The solvent controls the viscosity of the slurry allow-
ing it to be spread on the polymer sheet.

! The binder holds the ceramic particles together until 
the tape is sintered and must be removed during the 
sintering process.

! Plasticizers increase the flexibility of the green tape.
! Dispersants (deflocculants) avoid settling of the powder 

particles.

Dispersants work by a process known as steric hin-
drance. The long-chain organic molecules such as those 
in Menhaden fish oil (a long-chain fatty acid) attach them-
selves to the ceramic particles with their long molecular 
tails pointing outward. This orientation prevents the par-
ticles from getting too close together and hence reduces 
the extent of agglomeration or settling. Menhaden fish
oil is a natural product and is widely used in the ceramics 
industry because it is cheap.

Green tape

Exhaust

Drying zone

Carrier tape

Slurry container

Doctor blade

h

FIGURE 27.1 Schematic diagram of the tape casting process.

FIGURE 27.2 Illustration of a triple doctor blade for producing 
multilayer tapes.

FIGURE 27.3 Typical doctor blade assembly.

TABLE 27.1 Materials for the Preparation of Alumina Slurries for Tape Casting

Milling step Material Function wt%

Stage 1: Mill for 24 hours Alumina powder Substrate material 59.6
Magnesium oxide Grain growth inhibitor 0.15
Menhaden fi sh oil Dispersant 1.0
Trichloroethylene Solvent 23.2
Ethyl alcohol Solvent 8.9

Stage 2: Add to above Poly(vinyl butyral) Binder 2.4
and mill for 24 hours Poly(ethylene glycol) Plasticizer 2.6

Octyl phthalate Plasticizer 2.1
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Gel casting
Jde o metodu odlévání keramické suspenze s p!ídavkem monomer% a tvrdidly 

rozpu#t(n"mi ve vod(. Tato sm(s po odlití do formy vytvo!í gelové sí,oví uzavírající $ástice 
prá#ku a dr'ící 'ádan" tvar. Po odlití je nutné polotovar vysu#it, $ím' dojde k p!em(n( gelu 
v&tuhou látku. P!i slinování dojde ke spálení pojiva a slinutí keramického prá#ku na hotové 
t(leso. V"hodou metody jsou #iroké mo'nosti tvar% a velikostí p!ipravovan"ch t(les, rychlost 
v"roby jednoho t(lesa a mo'nost automatizace celého procesu. Nev"hodami jsou p!edev#ím 
velká smr#t(ní t(lesa p!i vysychání gelu, co' m%'e zap!í$init praskání t(lesa, a zbytky ze 
spáleného pojiva v hotovém t(lese [3].

3.2.3. Plastické tvarování

Injek!ní vst"ikování
Injek$ní vst!ikování má sv%j p%vod v technologii zpracování plast%, kdy se pou'ívá na 

tvarování termoplastick"ch hmot. V technologii v"roby keramiky se pou'ívá obm(na této 
metody, kdy je keramick" prá#ek smíchán s voskem, nebo polymerov"m pojivem. P!i 
vst!ikování na vst!ikovacím lisu dojde k roztavení pojiva, které po ztuhnutí ve form( dr'í 
'ádan" tvar t(lesa (Obr. 8). B(hem procesu slinování je pojivo odstran(no vysokou teplotou. 
V"hodou je dobrá mo'nost automatizace, rychlost v"roby t(lesa a velká #kála tvar%. 
Nev"hodou jsou vysoké náklady na v"robu formy, zm(na objemu p!i odstran(ní pojiva 
a&omezení na pouze malé pr%!ezy v"robk%, proto'e odstran(ní pojiva z rozm(rného t(lesa je 
velmi obtí'né [3, 4].

Obr. 8. Schéma injek*ního vst&ikování [3]

Vytla!ování
Vytla$ování je $asto pou'ívaná metoda vhodná pro v"robu díl% s nem(nn"m pr%!ezem 

a&velk"m pom(rem délky k pr%m(ru (Obr. 9). Pou'ívá se pro v"robu keramick"ch ty$í, trubic 
a nap!. vlo'ek do katalyzátor% automobil%, kdy je t!eba velká plocha povrchu, $eho' je 
dosa'eno velk"m mno'stvím #estibok"ch bun(k uspo!ádan"ch vedle sebe. Sm(s keramického 
prá#ku a&pojiva pou'ívaná na vytla$ování je velmi podobná sm(si pro injek$ní vst!ikování. 
[3,&4]

repeated. Injection molding can be applied to shaping and 
forming ceramic components if the ceramic powder is 
added to a thermoplastic polymer. When forming ceramics 
by injection molding, the polymer is usually referred to as 
the binder (but we could instead have called the material a 
ceramic-loaded polymer). The ceramic powder is added to 
the binder and is usually mixed with several other organic 
materials to provide a mass that has the desired rheological 
properties. Table 23.4 shows the additives that have been 
used to form SiC shapes by injection molding. The organic 
part of the mix accounts for about 40 vol%.

The plastic mass is first heated, at which point the 
thermoplastic polymer becomes soft and is then forced 
into a mold cavity as shown in Figure 23.12. The heated 
mixture is very fluid and is not self-supporting (this is 
different from the situation encountered in extrusion). The 
mixture is allowed to cool in the mold during which time 
the thermoplastic polymer hardens. Because of the large 
volume fraction of organic material used in the mixture, 
there is a high degree of shrinkage of injection-molded 
components during sintering. Shrinkage of 15–20% is 
typical, so precise control of component dimensions is 
difficult. However, complex shapes are retained with very 
little distortion during sintering since the densities, 
although low, are uniform.

FIGURE 23.11 Extruding clay. Manual and electric extruders.

TABLE 23.4 Additives for Injection Molding of SiC

Function Example Quantity (wt%) Volatilization temperature

Thermoplastic resin Ethyl cellulose 9–17 200–400°C
Polyethylene
Polyethylene glycol

Wax or high-temperature volatilizing oil Paraffi n 2–3.5 150–190°C
Mineral oils
Vegetable oils

Low-temperature volatilizing hydrocarbon or oil Animal oils 4.5–8.5 50–150°C
Vegetable oils
Mineral oils

Lubricant or mold release Fatty acids 1–3
Fatty alcohols
Fatty esters

Thermosetting resin Epoxy  Gives carbon
Polyphenylene  450–1000°C
Phenol formaldehyde

23.10 INJECTION MOLDING

Injection molding is another technique that is widely 
used in shaping thermoplastic polymers. A thermoplastic 
polymer is one that softens when heated and hardens when 
cooled. Such processes are totally reversible and may be 

Mold

Material

Heaters Screw

Hopper

Green body

FIGURE 23.12 Cross-sectional side view of a screw-type machine.
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Obr. 9. Schéma vytla*ování (A) Ty*e, (B) Trubice [3]

3.2.4. Tvarování bez forem

3D tisk
Tvarování 3D tiskem je moderní a progresivní metoda v"roby keramick"ch polotovar% 

odvozená od metod rapid prototypingu, pou'ívan"ch pro rychlou v"robu díl% z plast%. Na 
pohyblivé podlo'ce se pomocí laseru vytvrzuje polymer smíchan" s keramick"m prá#kem 
vrstvu po vrstv( do finální podoby. Hlava s laserem vykonává pohyb v osách X a Y, $ím' 
vytvá!í plo#n" obraz tvo!ící !ez vytvá!en"m t(lesem. Podlo'ka se poté pohybuje ve sm(ru osy 
Z, co' umo')uje klást jednotlivé vrstvy na sebe a vytvo!it trojrozm(rné t(leso (Obr. 10). 
V"hodou metody je velmi rychlé p!evedení modelu z CAD programu na skute$né t(leso. 
Nev"hodou je, stejn( jako u plastického tvá!ení nutnost pou'ití polymerního pojiva, které 
m%'e zp%sobit problémy p!i jeho odstra)ování [3].

Obr. 10. Schéma 3D tisku [3]
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signs of a ceramic product made by slip casting is that it 
is hollow. Another variant of the slip casting process is 
solid casting. In solid casting, slip is continually added 
until a solid cast is made. These items will not be hollow—
relatively, they will be heavier.

Slip casting is also used in the fabrication of some 
technical and structural ceramics. It is the standard method 
used to make alumina crucibles and has been successfully 
used to make complex structural ceramic components 
such as gas-turbine rotors. The technique of doctor-
blading, which we discuss in Chapter 27, is just another 
method of shaping the slip—ensuring that the slip is 
spread as a uniform layer.

23.9 EXTRUSION

Extrusion involves forcing a deformable mass through a 
die orifice (like toothpaste from a tube). The process is 
widely used to produce ceramic components having a 

uniform cross section and a large length-to-diameter ratio 
such as ceramic tubes and rods as illustrated in Figure 
23.10. Clay with a suitable rheology for the extrusion 
process (essentially a paste) can be made by controlling 
the amount of water. Clay-free starting materials, such as 
Al2O3, are mixed with a viscous liquid such as polyvinyl 
alcohol or methylcellulose and water to produce a plasti-
cally deformable mass. Table 23.3 lists the compositions 
of some extrusion bodies. Extrusion of polymers has been 
used since the 1860s; it was originally used to process 
natural rubber. An extrusion press like those shown in 
Figure 23.11 is standard equipment in the potter’s barn.

Extrusion is also used to produce the alumina shells 
for sodium vapor lamps and the honeycomb-shaped cata-
lyst supports for automotive emission-control devices (see 
Chapter 37). The catalyst supports are designed to give a 
high surface area and can consist of hundreds of open cells 
per square centimeter with wall thicknesses <100 µm. To 
produce these shapes, cordierite ceramic powder is mixed 
with a hydraulic-setting polyurethane resin. The mix is 
extruded into a water bath at a rate that matches the rate 
of cure of the polyurethane (about 2 mm/s). It is then fired 
to produce the final ceramic.

Mold

Slip

Green
ceramic

(A)

(B)

FIGURE 23.9 Schematic illustrating the drain-casting process. 
(a) Fill the mold with slip; the mold extracts liquid, forming a 
compact along the mold walls; (b) after excess slip is drained 
and after partially dryed, green ceramic is removed.

Extruded rod
Needle

Spider

Force

Extruded tube

Force

(A) (B)

FIGURE 23.10 Extrusion of (a) a rod and (b) a tube.

TABLE 23.3 Examples of Compositions of Extruded Bodies (Composition in vol%)

Refractory alumina  High alumina  Electrical porcelain

Alumina (<20 µm) 50 Alumina (<20 µm) 46 Quartz (<44 µm) 16
Hydroxyethyl cellulose  6 Ball clay  4 Feldspar (<44 µm) 16
Water 44 Methylcellulose  2 Kaolin 16
AlCl3 (pH > 8.5) <1 Water 48 Ball clay 16

MgCl2 <1 Water 36
   CaCl2 <1
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Injection molding is used to fabricate ceramic compo-
nents with complex shapes; because cycle times can be 
rapid, injection molding can be a high-volume process. 
The major limitation is that the initial tooling costs of the 
mold can be quite high. The mold to fabricate an individ-
ual turbine blade can be >$10,000 and a mold for a turbine 
rotor may be >$100,000, but such molds are reusable since 
they are never subjected to high temperatures.

23.11 RAPID PROTOTYPING

Rapid prototyping (RP) or solid freeform fabrication 
(SFF) is a relatively recent approach to forming ceramic 
components. There are various forms of RP techniques, 
but they are based on a common principle: a computer 
directly controls the shaping process by accessing com-
puter-aided design (CAD) files. We can thus use RP to 
form a 3D component without the use of a die or a mold. 
RP techniques are used commercially for fabrication of 
parts from polymers for design verification and form-and-
fit applications; these techniques have more recently been 
applied to forming parts out of ceramics.

In this section we will look at just two of the several 
RP methods

Stereolithography (SLA)
Fused deposition modeling (FDM)

Both these methods have been successfully used to 
form ceramic components. The SLA process is illustrated 
in Figure 23.13. In SLA the component is formed from an 
epoxy resin. As the z-stage elevator is lowered, an ultra-
violet (UV) laser beam whose position is controlled by a 
computer cures successive layers of the uncured resin. In 
this way a 3D component is made one layer at a time. It 
can take many hours to build a large complex object. But 
this is still rapid compared to the time taken to form a 
component by, e.g., injection molding, where fabrication 
of the tools can take a considerable amount of time. To 
form ceramic components by SLA the polymer must be 

loaded with ceramic powders. Si3N4, SiO2, and Al2O3

powders have all been used for SLA.
In FDM the source material is a thermoplastic polymer 

filament that is heated and extruded to form the product 
as shown in Figure 23.14. The product is formed in a layer-
by-layer manner similar to building up layers of icing on 
a cake. The computer controls the x–y position of the fila-
ment and the deposition rate. The filament can be loaded 
with up to 60 vol% ceramic powders; once the part is 
completed the binder is removed and the part is sintered. 
Most of the work in the RP of ceramic parts by FDM has 
involved Si3N4. The feasibility of making components out 
of Al2O3, SiO2, and PZT has also been demonstrated. The 
abbreviation FDC (fused deposition of ceramics) is used 
to identify this special application of FDM.

23.12 GREEN MACHINING

To obtain the desired shape of a ceramic product it is often 
necessary to machine it. Machining can be performed 
either before or after the product has been sintered. If the 
machining is done before sintering, while the component 
is still in the green state, the process is called green 
machining. The advantages of green machining compared 
to machining the sintered product are that there is a con-
siderable reduction (10×) in machining time and a 20×
reduction in cost because of less tool wear and the possi-
bility of using cheaper tools. Table 23.5 compares the use 

Green
ceramic

Support
structures

Scanner
System

Movable
Table

Ceramic
powder
in photo
polymer

FIGURE 23.13 Schematic representation of the SLA SFF process.

Ceramic powder in
thermoplastic
polymer filament

Heated
extrusion
nozzle

Platform

Green
ceramic

FIGURE 23.14 Schematic representation of the fused deposition 
(FD) SFF process.

TABLE 23.5 Comparison of Cutting Speed versus Tool Life

Tool Cutting speed Work-piece material Relative
material (m/min) removed (cm3) cost factor

Cubic BN 30   8.2 ×
Ti-coated 30   13.1 ×

carbide
Co-coated 30   19.7 ×

WC
Diamond 90 8500 10×
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3.3. Slinování
Slinování je proces vysokoteplotního zpracování keramick"ch materiál%, p!i kterém 

z &polotovaru vznikne finální t(leso. V pr%b(hu slinování se v"razn( m(ní relativní hustota 
t(lesa, m(ní se jeho objem a v"razn( roste pevnost a tvrdost materiálu. Vhodn"m zp%sobem 
slinování lze dosáhnout i velmi zajímav"ch vlastností keramiky, jako nap!íklad 
transparentnosti, kontrolovatelné porozity a dal#ích vlastností [2, 5, 6].

3.3.1. Hnací síla slinování
Hnací silou slinování je sní'ení celkové energie rozhraní mezi $ásticemi. Celková 

energie rozhraní je vyjád!ena jako -A, kde - je povrchové nap(tí a A je plocha povrchu $ástic. 
Zm(nu celkové energie lze vyjád!it vztahem (1) [5]:

+ .(-A) = .-A + -.A+ (1)

Zm(na povrchového nap(tí .- je zp%sobena uzavíráním pór% a zm(na plochy povrchu 
$ástic .A je zp%sobena r%stem $ástic (Obr. 11).

Obr. 11. Procesy probíhající b%hem slinování [5]
 

3.3.2. Difuze
Difuzí se rozumí pohyb atom% krystalovou m!í'kou. Pro pr%b(h difuze je d%le'it" 

koncentra$ní gradient – pohyb probíhá z míst s vy##í koncentrací do míst s ni'#í koncentrací. 
Pro popis difuzních proces% slou'í Fickovy zákony [6]. 

solid/solid interfaces. As schematically shown in Figure 1.5, the reduction in
total interfacial energy occurs via densification and grain growth, the basic
phenomena of sintering.

In general, the size of powders for sintering is in the range between 0.1 and
100 mm; the total surface energy of the powder is 500–0.5 J/mole. This energy is
inconsiderably small, compared with the energy change in oxide formation
which is usually in the range between 300 and 1500 kJ/mole. If the desired
microstructure of the sintered body is to be achieved by the use of such a very
small amount of energy, it is necessary to understand and control the variables
involved in the sintering processes.

1.4 SINTERINGVARIABLES

The major variables which determine sinterability and the sintered micro-
structure of a powder compact may be divided into two categories: material
variables and process variables (Table 1.1). The variables related to raw
materials (material variables) include chemical composition of powder
compact, powder size, powder shape, powder size distribution, degree of
powder agglomeration, etc. These variables influence the powder compressi-
bility and sinterability (densification and grain growth). In particular, for
compacts containing more than two kinds of powders, the homogeneity of the

1.4 SINTERINGVARIABLES 7

Figure1.5. Basic phenomena occurring during sintering under the
driving force for sintering,!(!A).
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1. Fick#v zákon
V p!ípad(, kdy se koncentra$ní gradient nem(ní v $ase, lze pou'ít 1. Fick%v zákon (2).

+ +
+ + (2)

�J ..........+  Difuzní tok
...........D+  Koeficient difuze (difuzivita)

��C........+  Koncentra$ní gradient

2. Fick#v zákon
Pokud dochází ke zm(n( koncentra$ního gradientu v $ase, je nutno pou'ít pro popis 

difuze 2. Fick%v zákon (3).

+ +
+ (3)

P!edpokladem pro pou'ití uvedeného vztahu je, 'e D je ve v#ech sm(rech stejné 
a&nezávisí na koncentraci.

3.3.3. Mechanismus slinování
Slinování probíhá pomocí difuzního p!esunu atom% po povrchu $ástice a mezi $ásticemi 

navzájem. P!i tomto procesu se uplatní n(kolik typ% toku materiálu jak z povrchu, tak 
i&z&objemu $ástic viz Obr. 12 a Tabulka 1. B(hem slinování probíhají v#echny znázorn(né 
toky sou$asn(, ale dominantn( se uplat)ují ty, které jsou energeticky nejv"hodn(j#í 
v&závislosti na uspo!ádání, tvaru a velikosti $ástic [2, 3, 5].

Tabulka 1. Tok materiálu p&i slinování [3]

Mechanismus Tok materiálu Zdroj materiálu

SD Povrchová difuze Povrch

VD Objemová difuze Povrch

E-C Vypa&ování a kondenzace Povrch

GB Difuze po hranicích zrn Hranice zrn

VD Objemová difuze Hranice zrn

PF Plastick( tok Dislokace

�J = −D��C

∂C

∂t
= D

�
∂2C

∂x2
+

∂2C

∂y2
+

∂2C

∂z2

�
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Obr. 12. Tok materiálu p&i slinování [3]

3.3.4. Fáze slinování
B(hem procesu slinování m%'eme rozli#it t!i fáze, b(hem kter"ch dochází ke zm(nám 

ve struktu!e a objemu t(lesa. Jednotlivé fáze na sebe plynule navazují a lze je charakterizovat 
pomocí relativní hustoty t(lesa (Obr. 13) [2, 5, 7, 8].

1. fáze vytvá"ení kr!k#
Po nár%stu teploty na dostate$nou hodnotu se mezi $ásticemi za$ínají vytvá!et kr$ky 

v&místech styku jednotliv"ch $ástic. V této fázi slinování dochází k mírnému smr#t(ní t(lesa 
a&nár%stu pevnosti díky vytvo!en"m kr$k%m.

2. fáze otev"ené pórovitosti
P!i dal#ím zv"#ení teploty se vytvo!ené kr$ky dále roz#i!ují a vzniká v"razn(j#í 

propojení mezi $ásticemi. Struktura t(lesa p!ipomíná houbu s propojen"mi póry mezi 
$ásticemi a sí,ovím $áste$n( propojen"ch $ástic. Vzniklé otev!ené póry se postupn( za#krcují 
a objevují se kulovité uzav!ené póry. Jak p!i zv(t#ování kr$k%, tak p!i &za#krcování pór% 
dochází k v"raznému pohybu atom% a dochází k v"raznému nár%stu hustoty t(lesa, která se 
pohybuje na konci této fáze nad 90 %. Nár%st hustoty provází relativn( velké smr#t(ní t(lesa, 
s&$ím' je nutné po$ítat p!i návrhu rozm(r% t(lesa.

3. fáze uzav"ené pórovitosti
V poslední fázi slinování dochází k zmen#ování uzav!en"ch pór%, a dal#ímu mírnému 

nár%stu hustoty. Ideáln( by slinování m(lo kon$it zánikem v#ech pór% a dosa'ením 100% 
hustoty t(lesa, v praxi je ale dosa'ení tém(! 100% hustoty velmi obtí'né a v !ad( aplikací  
dokonce ne'ádoucí nap!. k dal#ímu zpracování pomocí HIPu je ideální dosáhnout hustoty nad 
90 % a nízkého obsahu otev!en"ch pór%.

24.5 GRAIN GROWTH

For a grain structure to be in metastable equilibrium the 
surface tensions must balance at every junction between 
the GBs. It is theoretically possible to construct a three-
dimensional polycrystal in which the boundary tension 
forces balance at all faces and junctions, but in a real 
random polycrystalline aggregate there are always going 
to be boundaries with a net curvature in one direction and 
thus curved triple junctions. Consequently, a random grain 
structure is inherently unstable and, on heating at high 
temperatures, the unbalanced forces will cause the bound-
aries to migrate toward their center of curvature.

The effect of grain-boundary curvatures in two dimen-
sions is shown in Figure 24.9. It has been assumed that 
equilibrium at each two-dimensional (2D) GB junction 
results in angles of 120°. Therefore, if a grain has six 
boundaries they can be planar (i.e., flat) and the structure 
metastable. However, if the total number of boundaries 
around a grain is less than six, each boundary must 
concave inward. These grains will therefore shrink and 
eventually disappear during sintering. Large grains, on the 
other hand, will have more than six boundaries and will 
grow. The free-energy change that gives rise to grain 
growth is the decrease in the surface area between the 
fine-grained material and the larger-grain-sized product 
and the corresponding lowering of the grain-boundary 
energy.

The effect of the pressure difference caused by a 
curved GB is to create a difference in free energy (∆G) on 
two sides of the boundary; this is the driving force that 
makes the boundary move toward its center of 
curvature.

 ∆G = 2γ V/r (24.2)

where V is the molar volume. We might expect that the 
rate at which the boundary moves is proportional to its 
curvature and to the rate at which the atoms can jump 
across the boundary.

24.6 SINTERING AND DIFFUSION

There is a significant difference between the paths for 
matter transport shown in Figure 24.8. Transfer of mate-
rial into the “pore” must occur if the porosity of the 
compact is to shrink. You can imagine that in three dimen-
sions (3D), this requires that matter transfer from the bulk 
of the grain, from the GB between particles, or from the 
outer surface by diffusion through the grain or through 
the GB. (Alternatively, you can think of vacancies moving 
out from the pores.)

For the case of matter transport from the grain bound-
ary to the neck by lattice diffusion, we can derive an 
equation for the rate of growth of the neck area between 
particles.

x
r

a D
kT

r t= 





−40 3 1 5

3 5 1 5γ *
/

/ / (24.3)

Here, the volume of the diffusing vacancy is a3 and D* is
the self-diffusion coefficient. In view of the approxima-
tions in the model, it is not worth learning this equation, 
but notice the terms involved.

x

SD

E-C

PF

VD
VD

GB

+

+

+

ρ

x

r

∆y

FIGURE 24.8 Sintering three spheres; showing the diffusion paths 
from the GB to the neck surface and the development of a pore 
(2D projection).

FIGURE 24.9 Angles and grains. In 2D the grains shrink if there 
are fewer than six sides and expand if there are more than six 
sides.
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Obr. 13. Závislost relativní hustoty na teplot% v pr#b%hu slinování [8]

3.3.5. Studium slinování pomocí vysokoteplotní dilatometrie
B(hem slinování dochází z d%vodu zanikání pór% ke zm(n( objemu slinovaného t(lesa. 

Tato zm(na je úm(rná zm(n( relativní hustoty. V p!ípad( izotropního materiálu lze zm(nu 
objemu zjednodu#it na zm(nu jednoho rozm(ru vzorku – délky (Obr. 14). P!i oh!evu dochází 
sou$asn( ke zm(n( rozm(r% vlivem tepelné rozta'nosti, co' se projeví nár%stem délky a' do 
teploty za$átku první fáze slinování. Jakmile za$ne proces slinování, objem, a tím i délka 
vzorku se zmen#uje, p!i sou$asn( vzr%stající relativní hustot(. Po zaniknutí v#ech pór% 
dochází op(t k&nár%stu objemu vlivem tepelné rozta'nosti. Pro vytvo!ení slinovací k!ivky je 
t!eba ode$íst vliv teplotní rozta'nosti od zm(!ené k!ivky. Z nam(!en"ch a korigovan"ch 
hodnot lze poté vypo$ítat relativní hustotu (4), které bylo p!i dané teplot( dosa'eno. [2]

+ +
+ (4)

/0 .........+  Relativní hustota p!ed za$átkem slinování, obvykle zji#t(ná z rozm(r% t(lesa
.L/L0 ...+  Smr#t(ní vzorku

ρ =
ρ0

(1−∆L/L0)
[%]
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Obr. 14. Schéma dilatometru s horizontálním ulo)ením vzorku a referen*ním vzorkem [3]

3.3.6. Slinovací cykly
Pro slinování keramick"ch materiál% je mo'né pou'ít !adu metod li#ících se jak 

teplotním profilem, tak i p%sobením vn(j#ích vliv%, nap!. tlaku, elektromagnetického pole 
apod. [2, 5, 7] 

Konven!ní beztlaké slinování
Nejjednodu##í varianta slinování zahrnuje jen oh!ev na po'adovanou teplotu, v"dr' na 

dané teplot( a ochlazení na pokojovou teplotu (Obr. 15a). Cel" proces probíhá za 
atmosferického tlaku a&v&p!ípad( oxidov"ch keramik i bez nutnosti ochranné atmosféry.

Two step sintering
Metoda two step sintering je roz#í!ení konven$ního beztlakého slinování. B(hem 

prvního kroku je dosa'eno hustoty nad 75%. V&druhém kroku je t(leso ochlazeno o n(kolik 
desítek a' stovek stup)% Celsia, a na této ni'#í teplot( je za!azena dlouhá v"dr' v !ádu hodin 
a' desítek hodin (Obr. 15b). V"hodou je mo'nost dosa'ení vysoké hustoty bez sou$asného 
nár%stu zrn [9].

HIP (Hot Isostatic Pressing)
Hot Isostatic Pressing je metoda odvozená od metody two step sintering, pou'ívající  

v&druhém kroku sou$asného p%sobení vysokého tlaku a&teploty (Obr. 15c). Pot!ebného tlaku 
je docíleno nej$ast(ji pomocí inertního plynu a pracovní komora je oh!ívána odporov"m 
topením (Obr. 16). V p!ípad( keramiky se HIP pou'ívá pro odstran(ní pór% a dosa'ení a' 
100% relativní hustoty. V"hodou HIPu je pot!eba ni'#í teploty, ne' jaká je pot!eba p!i 
slinování za atmosférického tlaku. Tím se omezí r%st velikosti zrn, která má v"razn" vliv na 
vlastnosti materiálu. Podmínkou pro pou'ití tlaku v druhém kroku slinování je dosa'ení 
uzav!ené pórovitosti pomocí prvního kroku slinování. K p!echodu mezi otev!enou 
a&uzav!enou pórovitostí dochází p!i dosa'ení alespo) 90% relativní hustoty. Teplou pot!ebnou 
pro první krok je mo'né p!ibli'n( stanovit na základ( dilatometrického m(!ení [10].

seen in the crystalline forms of SiO2. Displacive phase 
transformations usually produce sudden changes in α.
Reconstructive phase changes, which involve bond break-
ing, usually occur more slowly and are often characterized 
by hysteresis.

34.11 THERMAL EXPANSION 
MEASUREMENT

The usual method of measuring α is to record mechani-
cally the change in length of a test piece as it is heated in 
an instrument called a push-rod dilatometer, which is 
illustrated in Figure 34.14. The data that are obtained are 
plotted as ∆l/lo versus T as shown in Figure 34.15. The 
slope of a line at any temperature is α. Accuracies of com-
mercial dilatometers can be as good as 0.5%.

A typical plot of ∆l/lo versus T for a commercial sili-
cate glass is shown in Figure 34.16. The sudden increase 
in α in the temperature range 500–600°C is associated 
with the change from the glassy state into the supercooled 
liquid (i.e., Tg). The temperature range over which this 
change occurs depends not only on the glass composition 
but also on the thermal history of the glass and the rate 
of heating (remember Tg is not an absolute value). The 
decrease in length at about 700°C corresponds to the dila-
tometric softening temperature (Td), which is due to the 
viscous flow of the sample under the stresses imposed by 
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FIGURE 34.13 The coeffi cient of thermal expansion of BaTiO3 as 
a function of temperature.
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FIGURE 34.14 Schematic of a double pushrod differential 
dilatometer.
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FIGURE 34.16 Typical data for thermal expansion of a commercial 
silicate glass.

3 4 .11  Th e r m a l  E x pa ns ion  M e a su r e m e n t ................................................................................................................ 631

15



Spark Plasma Sintering (SPS)
K oh!evu dochází pr%chodem stejnosm(rného proudu p!es grafitovou formu, nebo 

v&p!ípad( vodivého materiálu p!ímo slinovan"m materiálem. Díky vysoké intenzit( oh!evu 
i&chlazení je mo'né slinovat i nanometrové prá#ky bez necht(ného nár%stu velikosti zrn [11].

Mikrovlnné slinování
Tato metoda pou'ívá kombinaci konven$ního oh!evu a sou$asného p%sobení 

mikrovlnného zá!ení. V"hodou je mo'nost dosáhnout pln( slinutého t(lesa p!i ni'#í teplot(, 
co' omezuje jak r%st zrn, tak i riziko vzniku trhlin v d%sledku zm(n objemu p!i oh!evu 
a&ochlazování [11].

Obr. 15. Schematické znázorn%ní r#zn(ch slinovacích cykl#

Obr. 16. Schéma HIPu [3]

a) Konven!ní beztlaké slinování
b) Two step sintering
c) HIP (Hot Isostatic Pressing)

"as

Te
pl

ot
a

Sou!asné p#sobení teploty a tlaku

416 .................................................................................................................................................... Sh a p i ng  a n d  For m i ng

! Products often require green machining (described in 
Section 23.14) after pressing

! Long cycle times (typically between 5 and 60 minutes) 
give low production rates

A small wet-bag isostatic press, used to produce labo-
ratory samples and low-volume production parts, might 
have an internal diameter of 150 mm and a depth of 
460 mm. Large wet-bag presses may have cavity diameters 
>1.8 m and lengths up to 3.7 m. The wet-bag CIP process 
can be automated.

A schematic diagram of a mold for the dry-bag CIP is 
shown in Figure 23.4. The main distinction of the dry-bag 
process is that the rubber mold is now an integral part of 
the press. The high-pressure fluid is applied through chan-
nels in the mold. After pressing, the pressed part is 
removed without disturbing the mold. Hence, the dry-bag 
press can be readily automated. Fully automated units are 
widely available and have been operating in the high-
volume production of ceramic parts for over 20 years. 

Production rates of up to 1 part per second are being 
achieved industrially.

The dry-bag CIP has been used for many years to press 
spark plug insulators. The steps in this process are shown 
in Figure 23.5. Notice the insertion of the inner pin in the 
mold. The world’s largest producers of spark plugs pro-
duced by this method are Champion and AC Spark Plug.

23.7 HOT ISOSTATIC PRESSING

The hot isostatic press (HIP) uses the simultaneous appli-
cation of heat and pressure. We refer to this process as 
HIPing and the product as being HIPed (but you will see 
variations on these abbreviations). A furnace is con-
structed within a high-pressure vessel and the objects to 
be pressed are placed inside. Figure 23.6 shows a typical 
HIP arrangement. Temperatures can be up to 2000°C and 
pressures are typically in the range of 30–100 MPa. A gas 
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pressurized liquidSpindle

Rigid die case

First
elastomer Cap

Channel to
distribute liquid

FIGURE 23.4 Schematic of a die for dry-bag isostatic pressing of 
a spark plug insulator.
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FIGURE 23.5 Making spark plugs. Hydrostatic pressure is applied by pumping oil around the rubber 
container, which is part of the press and thus easily removed.
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FIGURE 23.6 Schematic of a hot isostatic pressing apparatus.
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3.4. Hodnocení vlastností keramick&ch t#les
Keramick" polotovar i kone$n" produkt je mo'no hodnotit !adou metod jak klasické 

metalografie, tak i metodami speciáln( vyvinut"mi pro pot!eby keramiky. Hlavní sledovanou 
charakteristikou keramick"ch t(les je relativní hustota – hustota slinutého t(lesa vzta'ená 
k&teoretické hustot( pou'itého materiálu. Dal#í d%le'itou vlastností je otev!enost a&uzav!enost 
pór% a jejich velikost, která se zji#,uje pomocí rtu,ové porozimetrie. Pro p!esné stanovení 
chování materiálu p!i slinování je u'ite$né stanovení slinovací k!ivky pomocí 
vysokoteplotního dilatometru, ze které lze snadno zjistit teplotní rozp(tí v#ech t!í fází 
slinovacího procesu jako'to i vztah mezi slinovací teplotou a relativní hustotou.

3.4.1. Archimédova metoda m#%ení hustoty
Tato základní metoda hodnocení keramiky je zalo'ena na principu zji#,ování hustoty 

t(lesa pomocí pono!ení do kapaliny. M(!ené t(leso se zvá'í na p!esn"ch váhách ve 
vysu#eném stavu a poté pono!ené do vody. Tato voda by m(la b"t úpln( demineralizovaná 
a&mít definovan" pr%b(h hustoty v závislosti na teplot(. Porovnáním t(chto dvou zm(!en"ch 
hmotností a znalosti p!esné hustoty pou'ité vody vypo$teme hustotu t(lesa. Dal#ím 
porovnáním vypo$tené hustoty s teoretickou hustotou pou'itého materiálu získáme relativní 
hustotu vyjád!enou v procentech (5). 

Pro m(!ení vzork% s otev!enou porozitou je t!eba pou'ít m(!ení podle normy 0SN EN 
993-1 [12]. Tímto postupem je mo'no ur$it nejen relativní hustotu, ale i mno'ství otev!en"ch 
a uzav!en"ch pór% [6, 12].

+ +
+ (5)

m1 .........+  Suchá hmotnost vzorku
m2 .........+  Hmotnost vzorku pono!eného do vody
/H2O ......+  Hustota vody
/teor .......+  Teoretická hustota daného materiálu

 

3.4.2. Rtu*ová porozimetrie
Pomocí této metody m%'eme u t(les s otev!enou pórovitostí ur$it mno'ství a distribuci 

velikostí pór%. Principem je jev kapilární deprese látek nesmá$ejících m(!en" materiál. Rtu, 
je vyu'ívána proto'e je nesmá$ivá v%$i v#em keramick"m materiál%m. Nesmá$ející kapalina 
m%'e do pór% vniknou pouze pomocí zv"#ení tlaku. Pro m(!ení se vyu'ívá závislosti mezi 
tlakem a &objemového úbytku rtuti. P!i nízkém tlaku vniká rtu, pouze do velk"ch pór%, 
postupn"m zvy#ováním tlaku i do men#ích. Ze zm(ny objemu rtuti p!i vysokém tlaku v%$i 
v"chozímu atmosferickému tlaku zjistíme mno'ství rtuti vniklé do pór% t(lesa. M(!ení 
porozity pomocí této metody má omezení vypl"vající z principu funkce, lze ji pou'ít jen na 
m(!ení pór% spojen"ch s povrchem vzorku, tedy otev!en"ch pór% [3, 6].

ρ =
m1 · ρH2O

(m1 −m2) · ρteor
· 100 [%]
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3.5. Vlastnosti kubick&ch a tetragonálních keramick&ch materiál'

3.5.1. Optické vlastnosti
Keramické materiály s kubickou m!í'kou vykazují zvlá#tní chování p!i pr%chodu sv(tla. 

Díky stejnému indexu lomu mezi jednotliv"mi zrny vystupuje sv(teln" paprsek z&materiálu 
pod stejn"m úhlem, pod jak"m vstoupil do materiálu. To se p!i dosa'ení relativní hustoty 
blí'ící se 100% projeví jako vysoká translucentnost a' transparentnost. Pro srovnání, 
k&dosa'ení transparentnosti u tetragonální keramiky je t!eba krom( vysoké hustoty docílit také 
men#í velikosti zrn, ne' je vlnová délka sv(tla, co' je mnohdy obtí'né. Malá zrna a vysoká 
hustota jsou ale protich%dné po'adavky, které je obtí'né b('n"m slinováním naplnit. 
Tetragonální keramiku je tedy nutné slinovat dvoustup)ov(, p!ípadn( pou'ít HIPu, kdy je 
mo'né dosáhnout vysoké hustoty i p!i v"razn( ni'#í teplot(, ne' je teplota jednostup)ového 
slinování a tím omezit r%st velikosti zrn [4]. 

3.5.2. Polymorfní chování ZrO2
0ist" ZrO2 prod(lává p!i teplot( 1170 °C transformaci z tetragonální m!í'ky na m!í'ku 

monoklinickou. Tato zm(na je doprovázena zv(t#ením objemu o p!ibli'n( 4 %, co' vytvá!í 
nap(tí p!esahující mez pevnosti a vede k praskání v"robk%. Toto chování znemo')uje 
praktické vyu'ití $istého ZrO2. P!idáním stabilizujících p!ísad (MgO, Y2O3) je mo'né toto 
chování omezit, a' odstranit úpln(. Z diagramu na Obr. 17 je patrné, 'e i relativn( malé 
mno'ství Y2O3 stabilizuje tetragonální a kubickou m!í'ku, a tím sni'uje nebezpe$í praskání. 
Uveden" diagram je diagram rovnová'n" a v praxi se mohou v"sledné struktury mírn( li#it od  
znázorn(n"ch. P!edev#ím jde o zachování tetragonální atomové m!í'ky p!i malém obsahu 
Y2O3 a vhodné rychlosti ochlazování [4, 8].

Obr. 17. Binární rovnová)n( diagram ZrO2 – Y2O3 [4]
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4. Experimentální !ást

4.1. Experimentální materiál
Pro experimentální $ást byly zvoleny dva materiály ZrO2 s r%zn"m obsahem 

stabilizujícího Y2O3, které má podle rovnová'ného diagramu za následek zm(nu krystalové 
m!í'ky – 3 mol % tvo!í tetragonální a 8 mol % kubickou m!í'ku. Jako dal#í byl zvolen $ist" 
Y2O3, kter" má také kubickou m!í'ku. V Tabulce 2 je uvedeno chemické slo'ení pou'it"ch 
materiál% p!evzaté z materiálov"ch list%.

Tabulka 2. Slo(ení pou(it&ch materiál'

Ozna*ení materiálu TZ-3Y TZ-8Y Y2O3 (Verachem)

V(robce Tosoh corp. Tosoh corp. Verochem

Velikost *ástic 70 nm 70 nm ~2 μm

Slo)ky [hm %]

Y2O3 5,21 13,69 99,999

Al2O3 <0,005 <0,005 –

SiO2 0,005 0,003 –

Fe2O3 <0,002 0,004 –

Na2O 0,022 0,078 –

Z d%vodu rozdílného zpracování materiál% na bázi ZrO2 a Y2O3 je experimentální $ást 
rozd(lena na dv( sekce.

4.2. Pou(ité metody

4.2.1. TZ-3Y a TZ-8Y
Prá#ky na bázi ZrO2 jsou komer$ní prá#ky p!ímo ur$ené pro lisování, a proto je nebylo 

nutno upravovat a byly z nich p!ímo izostaticky vylisovány disky o pr%m(ru p!ibli'n( 25 mm 
a v"#ce cca. 8 mm s navá'kou 12 &g. Lisování probíhalo v izostatickém lisu (Autoclave 
Engineering, Inc., USA) tlakem 300&MPa p!i v"dr'i 5&min. Vylisované disky byly p!edslinuty 
v&'íhací peci p!i teplot( 800 °C po dobu jedné hodiny s pomal"m oh!evem rychlostí 2 °C/min. 
P!edslinutí bylo pou'ito pro dosa'ení manipula$ní pevnosti vzork% pro dal#í zpracování 
a&sou$asné odstran(ní p!ípadn"ch ne$istot a pojiv.

P!edslinuté disky byly poté roz!ezány na cca. 10 men#ích vzork% (Obr. 18), aby bylo 
mo'né porovnat slinovací cykly u vzork% vylisovan"ch p!i stejn"ch podmínkách. Pro ka'd" 
materiál byl navíc p!ipraven jeden vzorek pro m(!ení dilatometrické k!ivky. K tomu je t!eba, 
aby vzorek spl)oval hranolov" tvar s planparalelními $elními plochami. Ostatní vzorky byly 
p!ipraveny pro slinování p!i r%zn"ch teplotách ve standardní odporové peci. 
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Obr. 18. Roz&ezané vzorky

Dilatometrické m(!ení probíhalo ve vysokoteplotním dilatometru Linseis L70/1700 
s&vertikální orientací vzorku (Obr. 19). Vzorek je vlo'en do m(!ící $ásti p!ístroje sestávající 
z & trubice vyrobené z Al2O3, pevného a pohyblivého dorazu. Oh!ev probíhá pomocí 
grafitového topení, které pracuje v dusíkové atmosfé!e, samotn" vzorek je zah!íván ve 
vzduchové atmosfé!e. Software dilatometru zaznamenává b(hem slinování zm(ny délky 
vzorku v &závislosti na teplot(. Z této závislosti, po korekci teplotní rozta'nosti, vznikne 
slinovací k!ivka.

Obr. 19. Vysokoteplotní dilatometr L70/1700
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Slinování ostatních vzork% probíhalo v odporové peci Nabertherm HT 08/17 (Obr. 20) 
p!i teplotách ur$en"ch na základ( dilatometrického m(!ení vzork%. P!i v#ech zvolen"ch 
teplotách byl dodr'en cyklus oh!evu do teploty 800 °C rychlostí 10 °C/min a poté rychlostí 
5&°C/min do kone$né teploty. Ochlazování probíhalo rychlostí 25 °C/min.

Obr. 20. Odporová pec Nabertherm HT 08/17

Po slinutí byla u vzork% zji#t(na relativní hustota pomocí Archimédovy metody dle 
0SN EN 993-1 [12] na laboratorních vahách Mettler Toledo AG64 (Obr. 21) s p!esností 
m(!ení 10-4 g .

Obr. 21. Laboratorní váhy Mettler Toledo AG64
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Vzorky, které spl)ovaly podmínku hustoty vy##í ne' 90 % a dosáhly uzav!ené 
pórovitosti byly zpracovány v HIPu (ABRA Shirp, Switzerland) (Obr. 22) za p%sobení tlaku 
v&argonové atmosfé!e. U vzork% po HIPování byla op(t zm(!ena hustota a byly p!ipraveny 
pro pozorování mikrostruktury a&zji#t(ní transparentnosti.

Obr. 22. HIP (ABRA Shirp, Switzerland)

P"íprava vzork# pro pozorování mikrostruktury
Vzorky je t!eba pozorovat na jejich !ezu, aby byla vid(t jejich vnit!ní mikrostruktura. 

Z & tohoto d%vodu bylo nutné vzorky roz!ezat na dva kusy. Jeden men#í, pro studium 
mikrostruktury, a druh" v(t#í, pro vyle#t(ní a zji#t(ní transparentnosti. 1ezání probíhalo 
pomocí !ezacího za!ízení Struers Accutom-50 (Obr. 23). 

Obr. 23. "ezací za&ízení Struers Accutom-50
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Po od!íznutí vzork% pro pozorování mikrostruktury byly tyto zality do polystyrenu 
KRASTEN 127 (Obr. 24). Zalité vzorky byly poté brou#eny a le#t(ny na p!ístroji Struers 
TegraPol-25 s hlavou Struers TegraForce-5 (Obr. 25). Parametry brou#ení a le#t(ní jsou 
uvedeny v Tabulce 3.

Tabulka 3. Parametry brou"ení a le"t#ní

Krok Brusné a le$tící prost&edky
Zrnitost

[μm]
Otá*ky

[ot./min]
P&ítla*ná síla

[N]
+as
[min]

1
Kotou* MD-Piano 120
voda 120 300 30 dle pot&eby

2
Kotou* MD-Largo
suspenze DiaPro Allegro Largo 9 150 30 5

3
Kotou* MD-Largo
suspenze DiaPro Dac 9 150 20 5

4
Plátno MD-Dac
suspenze DiaPro NapB 3 150 15 3

5
Plátno MD-Dac
suspenze DiaPro NapB 1 150 15 6

6
Plátno MD-Chem
suspenze OP-S 0,25 150 15 1

Obr. 24. Vzorky zalité v polystyrenu Obr. 25. Struers TegraPol – 25 s hlavou 
Struers TegraForce – 5
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Po vybrou#ení a vyle#t(ní byly vzorky z polystyrenu vytaveny a tepeln( leptány p!i 
teplot( 1250 °C po dobu 10 min. Po leptání byly vzorky p!ilepeny k dr'ák%m pro pozorování 
pomocí elektronového skenovacího mikroskopu. Pro zaji#t(ní vodivosti byly vzorky lepeny 
lepidlem s obsahem st!íbra a poté napa!eny vrstvou ze slitiny zlato-paladium (Obr. 26). 
Studium mikrostruktury poté probíhalo elektronov"m skenovacím mikroskopem Philips 
XL30 (Obr. 27). 

Obr. 26. Vzorky p&ipravené pro pozorování

Obr. 27. Elektronov( skenovací mikroskop Philips XL30

Z ka'dého vzorky byly vytvo!eny minimáln( t!i fotografie pro ur$ení velikosti zrn, 
u &nehomogenních vzork% byla pozorována a zdokumentována nehomogenita p!i n(kolika 
úrovních zv(t#ení.
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0ásti vzork% zbylé po roz!ezání byly po obou stranách vybrou#eny a vyle#t(ny pro 
vizuální hodnocení translucentnosti a transparentnosti. Postup brou#ení a le#t(ní byl obdobn" 
jako u p!ípravy vzork% pro pozorování mikroskopem (viz. Tabulka 3) s vynecháním 
posledního kroku chemického leptání. 

4.2.2. Y2O3
Prá#ek Y2O3 byl z d%vodu p!íli# velk"ch $ástic p!ed lisováním a slinováním mlet 

v &planetovém ml"nu a kalcinován. Z v"chozího neupraveného prá#ku byly p!ipraveny t!i 
prá#ky pou'itím r%zn"ch mlecích médií a v jednom p!ípad( pou'itím kalcinace, viz. 
Tabulka&4.

Tabulka 4. Parametry mletí prá"k'

1 2 3

Médium Ethanol Voda Voda

Doba mletí 5 h 5 h 5 h

Kalcinace – – 400 °C / 2 h

Z upraven"ch prá#k% byly izostaticky vylisovány disky o pr%m(ru p!ibli'n( 20 &mm, 
v"#ce cca. 10 mm, a s navá'kou 12 g. Lisování probíhalo tlakem 300 MPa po dobu 5 min. 
v&izostatickém lisu (Autoclave Engineering, Inc., USA). Vylisované disky byly p!edslinuty 
v&'íhací peci p!i teplot( 800 °C po dobu jedné hodiny s pomal"m oh!evem rychlostí 2 °C/min. 

Z p!edslinut"ch disk% byly na!ezány men#í vzorky, které byly slinovány v peci 
Nabertherm HT 08/17. Po slinutí byla u vzork% zm(!ena jejich relativní hustota pomocí 
Archimédovy metody. Vzorky vyhovující podmínkám pro HIPování (relativní hustota vy##í 
ne' 90 % a obsah otev!en"ch pór% ni'#í ne' 1 %) byly zpracovány v HIPu. 

U vzork% Y2O3 bylo cílem zjistit vhodn" postup mletí a slinování pro dosa'ení 
translucentnosti, nebo transparentnosti. Z tohoto d%vody byly vzorky po HIPování pouze 
brou#eny a le#t(ny z obou stran postupem shodn"m s Tabulkou 3 p!i vynechání posledního 
kroku chemického leptání.
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5. Diskuze v&sledk'
Tato kapitola je z d%vod% pou'ití dvou rozdíln"ch experimentálních materiál% rozd(lena 

do dvou samostatn"ch $ástí. První $ást je v(novaná materiál%m na bázi ZrO2 (TZ-3Y a TZ-8), 
druhá je v(novaná $istému Y2O3.

5.1. TZ-3Y a TZ-8Y
Teploty slinování byly zvoleny na základ( proveden"ch dilatometrick"ch m(!ení viz. 

Obr.&28 tak, aby bylo dosa'eno relativní hustoty nad 90 %.

Obr. 28. Dilatometrické k&ivky pro materiály TZ-3Y a TZ-8Y

Dle dilatometrick"ch k!ivek byly zvoleny teploty 1355 °C, 1360 °C, 1365 °C, 1370 °C 
a 1375 °C. U slinut"ch vzork% byla zm(!ena hustota s následujícími v"sledky (Tabulka 5, 
Obr. 29, 30).

Tabulka 5. Relativní hustota (ρrel), sm%rodatná odchylka (s) a objem otev&en(ch pór# (Vo) pro 
TZ-3Y a TZ-8Y

T Z - 3 YT Z - 3 YT Z - 3 Y T Z - 8 YT Z - 8 YT Z - 8 Y

T [°C] ρrel [%] s,[%] Vo [%] ρrel [%] s,[%] Vo [%]

1355 91,4 0,21 0,5 88,1 0,14 9,3

1360 92,8 0,09 0,4 90,1 0,15 1,3

1365 93,1 0,01 0,3 89,7 0,75 3,5

1370 93,7 0,20 0,5 91,1 0,32 0,6

1375 94,7 0,21 0,3 90,4 0,35 1,6
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Obr. 29. Grafická závislost relativní hustoty a objemu otev&en(ch pór# na teplot% pro TZ-3Y

Obr. 30. Grafická závislost relativní hustoty a objemu otev&en(ch pór# na teplot% pro TZ-8Y

Z uveden"ch závislostí vypl"vá, 'e se zvy#ující se teplotou slinování roste relativní 
hustota. V"voj objemu otev!en"ch pór% není zcela jednozna$n", u TZ-3Y byl p!i v#ech 

T Ro Vo Sd Sd HIP
1350
1355 91,4 0,5 0,21 0,12
1360 92,8 0,4 0,09 0,12
1365 93,1 0,3 0,01 0,10
1370 93,7 0,5 0,20 0,08
1375 94,7 0,3 0,21 0,06
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teplotách zm(!en nízk" obsah otev!en"ch pór%, zatímco u TZ-8Y je patrná klesající tendence 
p!i v(t#ím rozptylu nam(!en"ch hodnot.

Na základ( t(chto v"sledk% byly vybrány vzorky pro dal#í zpracování v HIPu. 
U &materiálu TZ-3Y podmínky spl)ovaly v#echny vzorky, u TZ-8Y podmínku otev!ené 
pórovitosti pod 1% spl)oval pouze jeden vzorek, proto byl v"b(r roz#í!en i o dva vzorky 
s &otev!enou pórovitostí pod 2 %. Jde o vzorky slinované p!i teplotách 1360 °C, 1370 °C 
a&1375 °C.

Vybrané vzorky byly poté slinovány pomocí HIPu p!i tlaku 200 MPa a teplot( 1250 °C 
po dobu jedné hodiny. Po dokon$ení HIPování byla u vzork% op(t zm(!ena hustota 
Archimédovou metodou s následujícími v"sledky (Tabulka 6).

Tabulka 6. Relativní hustota (ρrel) a sm%rodatná odchylka (s) po HIPování pro TZ-3Y a TZ-8Y

T Z - 3 YT Z - 3 Y T Z - 8 YT Z - 8 Y

T [°C] ρrel [%] s,[%] ρrel [%] s,[%]

1355 99,73 0,12 – –

1360 100,00 0,12 96,54 0,04

1365 100,18 0,10 – –

1370 100,00 0,08 99,80 0,09

1375 100,00 0,06 99,96 0,11

Z nam(!en"ch hodnot je z!ejmé, 'e u materiálu TZ-3Y tém(! v#echny vzorky dosáhly 
100% relativní hustoty. U materiálu TZ-8Y dosáhly tém(! 100% relativní hustoty vzorky 
slinované p!i teplotách 1370 °C a 1375 °C. Vzorek slinovan" p!i 1360 °C vykazuje zm(nu 
vzhledu, jak je patrné z následujících fotografií (Obr. 31, 32), translucentnosti bylo dosa'eno 
nehomogenn( pouze na okraji vzorku.

Po vizuálním hodnocení v#echny vzorky TZ-3Y vykazují ur$it" stupe) translucentnosti 
se zabarvením do zelena. Vzorky TZ-8Y slinované p!i 1370 °C a 1375 °C vykazují vysokou 
translucentnost bez viditelného zbarvení procházejícího sv(tla (Obr. 31, 32).
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TZ-3Y

TZ-8Y

1355 1360 1365 1370 1375 T [°C]

Obr. 31. Vzorky po HIPování fotografované odra)en(m sv%tlem

TZ-3Y

TZ-8Y

1355 1360 1365 1370 1375 T [°C]

Obr. 32. Vzorky po HIPování fotografované pr#chozím sv%tlem

Po roz!ezání a p!ipravení vzork% pro pozorování byla pozorována mikrostruktura v#ech 
vzork% (Obr. 33–42).
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Obr. 33. Mikrostruktura TZ-3Y 1355 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Obr. 34. Mikrostruktura TZ-8Y 1355 °C

Obr. 35. Mikrostruktura TZ-3Y 1360 °C, HIP 1250 °C / 1 hod
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Obr. 36. Mikrostruktura TZ-8Y 1360 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Obr. 37. Mikrostruktura TZ-3Y 1365 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Obr. 38. Mikrostruktura TZ-8Y 1365 °C
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Obr. 39. Mikrostruktura TZ-3Y 1370 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Obr. 40. Mikrostruktura TZ-8Y 1370 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Obr. 41. Mikrostruktura TZ-3Y 1375 °C, HIP 1250 °C / 1 hod
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Obr. 42. Mikrostruktura TZ-8Y 1375 °C, HIP 1250 °C / 1 hod

Velikost zrn byla ur$ena u v#ech homogenních vzork% bez viditelné pórovitosti pomocí 
lineární pr%se$íkové metody podle 0SN 42 04 63 [13] vyhodnocované na t!ech fotografiích 
tepeln( naleptané struktury (Tabulka 7, Obr. 43, 44). U&vzorku TZ-8Y slinovaného p!i teplot( 
1360 °C byla velikost zrn vyhodnocena na jedné fotografii v oblasti bez pórovitosti (Obr. 36). 

Tabulka 7. Relativní hustota (ρrel), relativní hustota po HIPování (ρrel HIP), velikost zrn a sm%rodatná 
odchylka velikosti zrn (s zrn) pro TZ-3Y a TZ-8Y

TZ-3YTZ-3YTZ-3YTZ-3Y TZ-8YTZ-8YTZ-8YTZ-8Y

T [°C] ρrel [%]
ρrel 

HIP,[%]
Velikost 
zrn [μm]

s zrn 
[μm] ρrel [%]

ρrel 
HIP,[%]

Velikost 
zrn [μm]

s zrn 
[μm]

1355 91,4 99,73 0,17 0,02 88,1 – – –

1360 92,8 100,00 0,17 0,02 90,1 96,54 0,46 0,01

1365 93,1 100,18 0,17 0,02 89,7 – – –

1370 93,7 100,00 0,17 0,01 91,1 99,80 0,37 0,03

1375 94,7 100,00 0,18 0,01 90,4 99,96 0,41 0,05

Z nam(!en"ch hodnot je patrné, 'e u tetragonálního TZ-3Y lze pomocí HIPu dosáhnout 
vysoké hustoty a zárove) malé velikosti zrn. Velikost zrn je men#í jak vlnová délka 
viditelného sv(tla (380–760 nm), co' potvrzuje translucentnost [4] (Obr. 32). 

U kubického TZ-8Y bylo dosa'eno vysoké relativní hustoty, ale sou$asn( do#lo 
k & v"razn(j#ímu nár%stu velikosti zrn. Vzhledem ke kubické m!í'ce a jejím optick"m 
vlastnostem (viz. Kap. 3.5.1) neomezuje tento nár%st translucentnost a' transparentnost 
(Obr.&32). 

Vzorek TZ-8Y slinovan" p!i teplot( 1360 °C a poté HIPovan" (Obr. 36) vykazuje jak 
nízkou hustotu po HIPování, tak i jeho mikrostruktura ukazuje vysokou nehomogenitu 
velikosti a&distribuce pór%.
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Obr. 43. Závislost velikosti zrn na teplot% prvního stupn% slinování pro TZ-3Y

Obr. 44. Závislost velikosti zrn na teplot% prvního stupn% slinování pro TZ-8Y

0ásti vzork% ur$ené pro studium translucentnosti byly vybrou#eny a vyle#t(ny po obou 
stranách a&fotografovány stejnou metodou, jako celé vzorky p!ed roz!ezáním (Obr. 47, 48). 
Tlou#,ka vyle#t(n"ch vzork% byla 2–3 mm.Vzorky TZ-8Y slinované p!i teplotách 1370 °C 
a&1375 °C byly navíc kv%li viditelné transparentnosti fotografovány na kontrastním pozadí 
(Obr. 45, 46).

Obr. 45. TZ-8Y slinovan( p&i 1370 °C Obr. 46. TZ-8Y slinovan( p&i 1375 °C
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TZ-3Y

TZ-8Y

1355 1360 1365 1370 1375 T [°C]

Obr. 47. Vzorky po HIPování a vyle$t%ní fotografované odra)en(m sv%tlem

TZ-3Y

TZ-8Y

1355 1360 1365 1370 1375 T [°C]

Obr. 48. Vzorky po HIPování a vyle$t%ní fotografované pr#chozím sv%tlem
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5.2. Y2O3

Prá#ky $istého neupraveného Y2O3, stejn( jako mleté prá#ky byly vyhodnoceny pomocí 
elektronového mikroskopu za ú$elem zji#t(ní velikosti $ástic. V"sledky jsou uvedeny 
v &Tabulce 8. P!i mletí prá#k% do#lo k & aglomeraci $ástic do shluk%, co' je patrné na 
fotografiích Obr. 50–52.

Tabulka 8. Velikosti !ástic p'vodního a mlet&ch prá"k'

P#vodní 1 2 3

Parametry mletí – Ethanol / 5h Voda / 5h
Voda /5h / 
kalcinace

Velikost *ástic ~2 μm ~120 nm ~70 nm ~80 nm

Obr. 49. P#vodní prá$ek Y2O3

Obr. 50. Prá$ek *.1 mlet( v ethanolu

36



Obr. 51. Prá$ek *.2 mlet( ve vod%

Obr. 52. Prá$ek *.3 mlet( ve vod% a kalcinovan(

Z p%vodního prá#ku i mlet"ch prá#k% byly p!ipraveny vzorky pro slinování. Slinovací 
teplota byla, dle dosavadních experiment% proveden"ch na ústavu, zvolena 1550 °C p!i v"dr'i 
1 hod. Po slinutí byla u vzork% m(!ena hustota Archimédovou metodou (viz. Tabulka 9). 

Tabulka 9. Relativní hustota (ρrel), sm%rodatná odchylka (s) a objem otev&en(ch pór# (Vo) pro 
vzorky Y2O3 p&i teplot% 1550 °C a v(dr)i 1 hodina

Vzorek ρrel [%] s,[%] Vo [%] Poznámka

P#vodní – – – Vzorek vykazoval vysokou otev&enou pórovitost

1 98,02 0,05 – Vzorek po slinutí ze)loutl

2 88,20 – 9,7
Vzorek po vylisování vykazoval velmi $patné 

mechanické vlastnosti – drolil se

3 89,30 – 1,6 –

Pozn.: Chyb%jící sm%rodatné odchylky jsou zp#sobené mal(m mno)stvím m%&ení

Z hlediska kvality mletí prá#ku vychází nejlépe mletí ve vod(, jak z hlediska velikosti 
$ástic, tak i kvalit slinutého t(lesa. P!i mletí v ethanolu do#lo po slinutí ke ze'loutnutí vzorku. 
P!i pou'ití vody nedo#lo k 'ádn"m vizuálním zm(nám. Z d%vod% neuspokojiv"ch hodnot 
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hustoty a objemu otev!en"ch pór% byla pou'ita je#t( vy##í teplota slinování 1570 °C se 
shodnou v"dr'í 1 hodina. P!i této teplot( ji' byly slinovány jen vzorky mleté ve vod(.

Tabulka 10. Relativní hustota (ρrel) a objem otev&en(ch pór# (Vo) pro vzorky Y2O3 p&i teplot% 
1570,°C a v(dr)i 1 hodina

Vzorek ρrel [%] s,[%] Vo [%]

2/70 92,1 – 1,7

3/70 93,3 – 0,7

Pozn.: Chyb%jící sm%rodatné odchylky jsou zp#sobené mal(m mno)stvím m%&ení

P!i zv"#ení teploty slinování do#lo k pom(rn( v"raznému nár%stu relativní hustoty 
a &sou$asnému sní'ení objemu otev!en"ch pór% (Tabulka 10). Vzorek z prá#ku mletého ve 
vod( a &poté kalcinovaného byl HIPován p!i teplot( 1500 °C, tlaku 200 MPa po dobu 
1 &hodiny. P!i HIPování se vzorek zbarvil do hn(da (Obr. 53) a stal se translucentním 
(Obr.&54).

Obr. 53. Vzorek 3/70 po HIPování 
fotografovan( odra)en(m sv%tlem

Obr. 54. Vzorek 3/70 po HIPování 
fotografovan( pr#chozím sv%tlem

Po skon$ení HIPování byla zm(!ena hustota (viz. Tabulka 11) a vzorek byl z obou stran 
vyle#t(n a bylo zji#t(no, 'e vzorek vykazuje mírnou transparentnost (Obr. 55, 56). 
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Tabulka 11. Relativní hustota (ρrel), relativní hustota po HIPování (ρrel HIP) a sm%rodatná odchylka 
relativní hustoty po HIPování (s) vzorku 3/70

Vzorek ρrel [%]
ρrel HIP 

[%] s,[%]

3/70 93,3 100,43 0,12

Obr. 55. Vzorek 3/70 po HIPování a vyle$t%ní 
fotografovan( odra)en(m sv%tlem

Obr. 56. Vzorek 3/70 po HIPování a vyle$t%ní 
fotografovan( pr#chozím sv%tlem

39



6. Záv#ry
P!i zpracování této bakalá!ské práce byla provedena re#er#e na téma p!ípravy 

keramick"ch materiál% a jejich slinování. Sou$ástí re#er#e je i popsání n(kter"ch specifik 
slinování kubick"ch keramick"ch materiál% a jejich vliv na v"sledné vlastnosti. 

V experimentální $ásti práce byla pozornost v(nována slinování vybran"ch 
keramick"ch materiál% (tetragonální a kubick" ZrO2 s nanometrovou velikostí $ástic 
a & kubick" Y2O3 s mikrometrovou velikostí $ástic) za pou'ití beztlakého slinování 
s&následn"m HIPováním. Bylo dosa'eno následujících hlavních v"sledk%:

1. Srovnání beztlakého slinování komer$ních ZrO2 prá#kov"ch materiál% s podobnou 
velikostí $ástic (70 nm), ale s r%znou krystalovou strukturou (tetragonální, dopovaná 
3mol% Y2O3, respektive kubická, dopovaná 8mol% Y2O3) ukázalo, 'e vy##ích 
hustot a men#í velikosti zrn bylo dosa'eno u tetragonálního ZrO2.

2. Oba materiály po aplikaci beztlakého slinování a následného HIPování vykazovaly 
tém(! nulovou pórovitost a byly translucentní a' transparentní. Vy##í 
transparentnosti bylo dosa'eno u kubického ZrO2, u n(j' izotropní struktura kubické 
krystalové m!í'ky nezp%sobuje rozptyl sv(tla na hranicích zrn, a jeho' optická 
transparentnost  tedy nezále'í na velikosti zrn.

3. Srovnání slinování kubického nanometrového ZrO2 a submikrometrového Y2O3 
ukázalo, 'e velikost $ástic  má v souladu s teorií slinování v"znamn" vliv na 
dosa'ené hustoty (neupraven" Y2O3 prá#ek dosahoval velmi nízk"ch hustot i po 
aplikaci  vysok"ch slinovacích teplot). Optimalizací p!ípravy Y2O3 prá#ku pomocí 
mletí v r%zn"ch médiích a slinováním s následn"m HIPováním za zv"#en"ch teplot 
(ve srovnání z kubick"m ZrO2 s nanometrovou velikostí $ástic) byla získána 
translucentní Y2O3 keramika.

Jako cíle pro dal#í práci je mo'né vyty$it dal#í studium optimalizace slinování 
tetragonálního TZ-3Y za ú$elem dosa'ení jeho transparentnosti a v p!ípad( $istého Y2O3 
optimalizovat zp%sob úpravy prá#ku s cílem dosa'ení lep#ích v"sledk% p!i slinování.
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7. P%ehled pou(it&ch zkratek a symbol'
CVD+ Chemical Vapour Deposition
PTFE+ Poly Tetra Fluoro Ethylene
CIP+ Cold Isostatic Pressing
CAD+ Computer Aided Design
HIP+ Hot Isostatic Pressing
TZ-3Y+ Komer$ní ZrO2 prá#ek firmy Tosoh corp., tetragonální struktura, 3mol% Y2O3
TZ-8Y+ Komer$ní ZrO2 prá#ek firmy Tosoh corp., kubická struktura, 8mol% Y2O3
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