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Ab stract
The de gree of crys tal lite per fec tion has been determined
from dif frac tion lines. The pow der probes has been pre -
pared us ing the self-prop a gat ing high tem per a ture syn the -
sis

For the phase anal y sis of X-ray pow der dif frac tion
tech nique has been used. The de gree of crys tal lite per fec -
tion has been de ter mined af ter the gaug ing has been made.
Four de gree per fec tion scale has been pro posed.

Abstrakt
V èlánku je pojednáno o dokonalosti krystalitù keramiky
pøipraveného vysokoteplotní samošíøící se syntézou
(VSS). Z difrakèních èar byla provedena identifikace kera -
miky a urèen stupeò dokonalosti krystalitù. Ètyø stup òová
klasifikace stupnì dokonalosti byly navržena  a podle ní
provedena klasifikace dokonalosti krystalitù.

Úvod

V poslední dobì byla objevena velmi pøitažlivá metoda
pøípravy vysokoteplotní keramiky nazývaná vysoko -
teplotní samošíøící se syntéza [1 - 5]. Jde o metodu
jednoduchou a energeticky nenároènou a vysoce produk -
tivní. Nejednodušší je pøíprava prášku vysokoteplotní
kera mi ky touto technologií pøímo podle zadané zrnitosti.
Tak je vylouèena úprava zrnitosti drcením a mletím. Tato
technologie se uplatòuje s výhodou na pøípravu vysoko -
teplotní keramiku a dokonce i pro supravodivou keramiku.
Dokonalost pøipraveného keramického prášku je výhodné
hodnotit rentgenovou difraktografií, jak je ukázáno v této
práci. K hodnocení byly navrženy ètyøi stupnì dokonalosti
k hodnocení práškové keramiky.

Metoda VSS

VSS (SHS) patøí do spalovacích technik. Pøi VSS jde o
spalování obecné chemické povahy resultující ve vytvoøení 
hodnotného produktu kondenzovaných látek, majících
praktické použití. VSS (SHS) me dium mùže být ve všech
skupenstvích (fázích) pevném, kapalném i plynném nebo
smíšeném. Výsledkem po ochlazení je však pevná látka
vhodná pro další zpracování a využití. Je tedy VSS
technologickou operací, umožòující pøípravu látek
zadaných vlastností a objektù zadaných tvarù. VSS byla
objevena I. P. Borovinskou, V. M Shiroem a A. G.
Merzhanovem v roce 1967 [1- 3]. Objev byl uèinìn pøi

studiu spalování ve válci vytvoøeném ze smìsi boru a titanu 
za experimentálního uspoøádání uvedeném na obr. 1. Smìs
boru a titanu byla slisována do tvaru válce a “zapálena” na
vrchním konci ignitorem (napø. žhaveným wolframovým
drátem, laserovým výbojem apod., obr.1). Tak se vytvoøí
vysokoteplotní zóna syntézy, která postupuje od vrchu ke
spodku a po ochlazení vytváøí výsledný produkt. Rychlost
vytváøení produktu se pohybuje od (1 mm do 200 mm/s),

pøi teplotách spalování od 800 °C do 3500 °C.
SHS využívá chemické energie uvolnìné pøi exotermní

reakci, která se spotøebuje na další vyhøátí sousední zóny
syntézy a k jejímu dalšímu postupu (viz obr. 1).
Reaktivními materiály jsou smìsi kovù s kovy, kovù s
nekovy a nekovù s nekovy.

První využití VSS bylo pøi pøípravì práškových materi -
álù vysokoteplotní keramiky jako jsou karbidy,nitridy,
diboridy hliníku, titanu a dalších kovù i nekovù. 

Použití takotéto vysokoteplotní keramiky je rozsáhlé.
Užívá se jí jako vynikajících abraziv, ale také dalším
zpraco váním jako je slínování k vytváøení konstrukèních
prvkù a k vytváøení tvrdých materiálù s podstatným sníže -
ním opotøebení .

VSS je mnohadisciplinární a interdisciplinární
technologie pøípravy keramiky založené na teorii
spalování, chemických reakcích, materiálových vìdách
a  technologiích a na strukturální makrokinetice. Poèátek
VSS je ve spalování, které pøešlo v materiálové vìdy. 

Keramika pøipravená VSS

V pøíštím èlánku uvedeme nìkteré údaje materiálù pøipra -
vených VSS, které jsou komerènì dostupné v libovolném
množství a tvarech produktù.

Kar bi dy

Karbidy se nejèastìji využívají k abrazi neželezných
souèástí v dieselových motorech, v automobilovém
prùmys lu, pøi stavbì lodí a v dalších prùmyslech. Jejich
vysoký stupeò tvrdosti umožòuje nahradit diamantové
abrazivní pasty a prášky. Pøi úpravì povrchù zvyšuje
produktivity1,5 až 2kráte.

Nejznámìjší a nejrozšíøenìjší z karbidù je karbid
køemíku (SiC), který krystaluje ve dvou základních
modifikacích krychlového sfaleritu a hexagonálního
wurtzitu a  v celé øadì polytypù. Metodou SHS byly pøipra -
veny rùzné produkty SiC s rùzným obsahem zbytkového
grafitu. SHS metodou byly pøipraveny vzorky s 95 % SiC a
1% volného uhlíku jako grafitu a dalšími neèistotami (N,
O, Fe). 
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Karbid titanu (TiC). V VSS produktu je až 99 % TiC.
Neèistoty tvoøí volný uhlík, kyslík, hoøèík, železo a hliník.
Produkt je polydisperzní s rozmìry zrn 1 až 200
mikrometrù. Karbid boru B4C: Jeho struktura se blíží její
ideální podobì.

Podvojné karbidy: Titanu a chromu (TiC-CrC).
Struktura pøipravená metodou SHS se blíží ideální
struktuøe.

Boridy

Boridy se užívají v práškové metalurgii, ze kterých se tvoøí
antikorozivní èásti zvláštì povrchy jako ochranné povlaky.

Z boridù pøipravených SHS je tøeba zmínit poly dis -
perzní diborid titanu. Jeho rentgenový difrakèní di a gram je 
na obr. 28.11. Z nìho s z diagramù pod difraktogramy je
vidìt, že SHS vytváøilo smìs TiB2 a TiO2.

 Si li ci dy

Silicidy jsou slouèeniny køemíku s kovem , které mají silný
antioxidaèní úèinek. Jsou užívány jako topné prvky na
vysoké teploty a jako ochranné povlaky povrchù.

Ze silicidù pøipravených VSS lze uvést disilicid molyb -
denu  a tantalu.

Nitridy

 Jsou slouèeniny dusíku s kovy i nekovy. Všechny vykazují 
jedineèné vlastnosti jako jsou vysoká tvrdost, nízké opo -
tøebení, odolnost proti korozi a vysokým teplotám a rùzné
elektrofyzikální vlastnosti jako dielektrické a vodivé
vlastnosti.

Skupinu nitridu s podobnými vlastnostmi tvoøí nitrid
titanu, hafnia a tantalu. Nitrid titanu se užívá k produkci
tvrdokovù a slitin , cermetù a elektricky vodivých povlakù

nerozpustných ani pøi elektrolýze solí, dále se jich užívá
jako ozdobných zlatových povlakù. 

Dalšími významnými nitridy jsou nitrid hliníku,
køemíku a nitrid boru, které se snadno pøipravují metodou
VSS. 

Hydridy

Metodou VSS je možné také pøipravit  slouèeniny typù
hydridù kovù jako jsou TiH2, CdH2 a mnoho dalších, které
najdeme napø. v [4].

Hydridy slouží jako tuhé akumulátory vodíku a jako
katalyzátory organických syntéz v kombinacích s pøíjímaèi 
v radioelektronice.

Hydridy titanu a tantalu se užívají k získávání èistého
vodíku jako pájicího prostøedku mezi kovy a keramikou.

Chalkogenidy

Slouèeniny síry, selénu a teluru s kovy jsou široce užívány
v mikroelektronice, metalurgií a optice.

SHS Byly pøipraveny disulfid wolframu, èistý a s pøí -
davkem niobu, diselenid molybdenu, disulfid molybdenu a
další.

In ter me ta li dy

Intermetalické slouèeniny kovù, mající vysokou elek -
trickou vodivost, magnetické a polovodivé vlastnosti,
vyka zující i tvarovou pamì•, èehož se využívá zvláštì v
medicínì.

Jako pøíklady intermetalidù pøipravených SHS lze
uvést aluminid niklu (NiAl), aluminid titanu (TiAl) a další.
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Obr. 1. Princip VSS.



Oxidy

VSS oxidy mají vysokou tepelnou vodivost a výhodné
polovodivé, magnetické a supravodivé vlastnosti. Užívají
se jako výhøevná vysokoteplotní tìlesa nad 2200 0C, jako

ochranné povlaky a jako materiály v elektronice, v ra dio- a
elektroinženýrství.

Jako významní pøedstavitelé jsou uvedeny korund
(Al2O3) a chromem dopovaný rubín, využívaný ve šper -
kaø ství a k výrobì laserových tyèí, niobát lithia, jako 
piezoelektrický materiál a vysokoteplotní supravodivá
keramika (YBa2Cu3O7-x ,x = 6, 8-7).

Komplexní slouèeniny

Mezi komplexní slouèeniny pøipravované VSS je možné
zaøadit karbonitrid titanu. Látka se pøidává jako zpevòující
pøísada do tvrdokovových slitin ke zvýšení pevnosti a
tvrdosti materiálù pro obrábìní a vrtání na obrábìcí
nástroje.

Empirický stupeò dokonalosti

Výše uvedené materiály byly strukturnì identifikovány
rentgenovou difraktografií z polohy difrakèních linií a
dokonalost jejich krystalové struktury z vybraných nízko -
indexových  difrakèních èar. Identifikace látek byla  urèena 
porov náním z Hanawaltových difrakèních záznamù a
stupeò dokonalosti krystalitù SK z definice na zvolené
difrak èní èáøe. Stupeò dokonalosti SK je definovaný
pomìrem výšky difrakèního max ima Hm k jeho pološíøce
L1/2 , tj. šíøky difrakèní linie v polovièní výšce, takže SK =
Hm/ L1/2  v relativních jednotkách.                                                                            

Pro praktické hodnocení dokonalosti urèíme stupnici
dokonalosti. První stupeò bude pro hodnotu SK  v intervalu
<0;5>, druhý stupeò v intervalu <5;10>, tøetí stupeò
<10;20> a ètvrtý stupeò nad <20;100>. Je možné vytvoøit
stupnici dokonalosti i vícestupòovou, nebo• jde o empi ric -
ké stanovení stupnice. Stupnici dokonalosti je možné ocej -
cho vat ještì fyzikálnì za využití elektronového mikro-
s kopu s vysokou rozlišovaní schopností nebo skano vacího
tunelového mikroskopu. 

Dokonalost keramiky difrakèní technikou

K hodnocení dokonalosti keramiky pøipravené VSS byly
vybrány vzorky uvedené v Tab. 1.
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Obr. 2.  Difraktogram karbidu køemíku bSiC.

     Obr.32. Difraktogram karbidu titanu TiC.

  Obr. 4. Difraktogram nitridu boru, BN.

  Obr. 5. Difraktogram oxidové supravodivé keramiky,        
  YBa2Cu3O(7-x).



Na práškových vzorcích byla provedena rentgenová
difrakce na difraktometru Siemens s mìdìnou anodou
pracu jící na vlnové délce 0.154 nm. Pøíklady difrakèních
záznamù karbidu køemíku sfaleritické fáze, karbidu titani -
èitého, nitridu boritého a oxidu supravodivé keramiky jsou
uvedeny v tomto poøadí na obr.1, 2, 3, 4. Z difrakèních
køivek byly stupnì dokonalosti uvedené v Tab.1 a ty
zaøazeny do empirické tøídy dokonalosti (sloupec ètvrtý),
která je pro všechny typy keramiky 4. Ze sloupce tøi pak
vidíme ještì velké rozdíly ve stupni dokonalosti, z nichž
nejvìtší má nitrid boru a karbid køemíku. Stupnìm
dokonalosti jsou urèeny i brusné a abrazivní schopnosti
vysokoteplotní keramiky.

Zhodnocení a závìr

Uvedená rentgenová difraktografická analýza prokázala,
že nová technologie VSS pøípravy vysokoteplotní intenzity 
poskytuje vysokoteplotní keramiku s vysokým stupnìm
dokonalosti, což ovlivòuje její mechanické, brusné a leštící 
vlastnosti. 

Autor je povinován díky za provedení difrakèních záznamù
Dr. B. Knobovi z VÚANChu Ústí nad Labem.
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Vzo rek ke ra mi ky 
difrakè ní

úhel

stu peò 
do ko na los ti 

za øa ze ní do
tøí dy 
stup nì

bSiC                     
   35,5                                1450                       

4

SiC                      
   35,5                    

1000                              4  

TiC                          
 41,5                             240                                

  4  

TiC-Cr                    
  41,5                            90                  

4

B4C-Ti                   
44                      

290                4

TiB2                     
44                    

 366
4

BN                          
  26,5                       3000              

4

Al2O3 ko rund      
57                                 400                   

4

YBa2Cu3O(7-x)     32 400
za øa ze ní do
tøí dy stup -

nì4

Tab. 1.  Vzorky vysokoteplotní keramiky pøipravené VSS spolu
se stupni dokonalosti.                    


