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Abstrakt

Diplomova prace je zaméfena na biokompatibilni titanovou slitinu Ti6Al4V. Teoretickd cast
obsahuje resersi mechanickych vlastnosti, zptisobl tvafeni a tepelného zpracovani. Prakticka
Cast je zaméfena na optimalizaci mechanickych vlastnosti slitiny pomoci tepelného
zpracovani, které probihalo v argonu a ve vodiku. Nasledn¢ byla provedena tahova zkouska a
digitalni obrazova analyza. Z dosazenych vysledkl byl vyhodnocen vliv tepelného zpracovani

na mikrostrukturu a mechanické vlastnosti slitiny.

Klicova slova:
Slitina Ti6Al4V, mikrostruktura, tepelné zpracovani, tahova zkouska, digitdlni obrazova analyza

Abstract

The thesis is focused on biocompatible titanium alloy Ti6Al4V. Theoretical part contains
mechanical properties, methods of forming and heat treatment. The practical part is focused
on optimizing mechanical properties of the alloy by heat treatment, which took place in argon
and hydrogen. The tensile test and digital image correlation was performed. The influence of

heat treatment on microstructure and mechanical properties of the alloy was evaluated.

Keywords:
Ti6Al4V alloy, microstructure, heat treatment, tensile test, digital image correlation
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1. Uvod

Titanové slitiny hraji dtlezitou roli v biolékatskych aplikacich pro své vlastnosti, mezi které
patii tvaritelnost, svaritelnost, erozni odolnost, korozni odolnost, specifickd pevnost a

biokompatibilita.

Mezi hlavni pouzivané materialy patii slitina Ti6Al4V, kterou se zabyva tato diplomova
prace. Tato slitina se vyznacuje vyhodnou schopnosti modifikace vlastnosti pomoci tepelné
mechanického zpracovani. Problematické je zastoupeni hliniku a vanadu ve slitin€, které je

potieba izolovat od lidské tkan€ vhodnym povrchovym zpracovanim.

Cilem prace bylo provedeni tepelného zpracovani v argonu a ve vodiku. Nasledné bylo
zapotiebi provést tahovou zkousku, digitdlni obrazovou analyzu a meétfeni mikrotvrdosti.
Nasledovalo metalografick¢é pozorovani na optickém mikroskopu 1 na skenovacim
elektronovém mikroskopu. Z dosazenych vysledkii bylo mozné nakonec vyhodnotit vliv

tepelného zpracovani na mikrostrukturu a optimalizovat tim mechanické vlastnosti.

Studium a experimentalni prace byly provedeny v ramci ndsledujicich projekti OPVaVpl No.
LO1203-,,Regiondlni materidloveé technologické vyzkumné centrum — NPU [, financované¢ho
ze strukturalnich fondd EU, TAO03010804-, Osteosyntéza zlomenin nohy a ruky®, SGS
SP2016/103 a RRC/07/2014 -"Podpora védy a vyzkumu v Moravskoslezském kraji 2014".



2. Titan a jeho slitiny

2.1 Zakladni charakteristika
Titan je tvrdy a lehky kov, jehoz hustota je 4,5 g/cm3 a teplota taveni je 1670 °C. Titan je

velmi dobfe tvaritelny, svaritelny, avSak Spatné obrobitelny. Obrobitelnost je horsi, jelikoz
titan odvadi teplo velice pomalu. Dalsim divodem je velmi dobra erozni odolnost, protoze
dochazi k rychlému opottebeni obrabécich nastroji. Dal§imi vlastnostmi jsou vyborna
korozni odolnost a biokompatibilita. V neposledni fadé je nutno vyzdvihnout vysoky pomér
pevnosti a hustoty, tedy specifickou pevnost titanu, kterd je mnohem vys$i nez u ostatnich
materialti. Diky vSem zminénym vlastnostem je titan ¢astou volbou pfi vybéri materialu pro
chirurgické a dentalni implantaty. Existuji dvé krystalografické struktury titanu, které jsou
zobrazeny na Obr. 1. Jedna se o a-fazi, coz zna¢i hexagonalné tésn¢ uspotadanou miizku,
kterou ma Cisty titan pti pokojové teploté. Piekrocenim teploty 882 °C dochazi k pfeméné na
B-fazi, kterou predstavuje miizka kubickd prostorové centrovand, kterd ma vice skluzovych

systému pro tvareni. [1,2]

0.468 nm

Obr. 1 Krystalové miizky fazi a a p [3]

Pomoci legovani a tepelného zpracovani lze fidit pribéh krystalografickych pfemén. Diky
tomu bylo vyvinuto velké mnozstvi titanovych slitin. Podle ptitomnosti vySe zmitlovanych
fazi se slitiny titanu klasifikuji jako a, B a o + B slitiny. Pfimési v titanu se rozdé€luji na
zaklad¢ toho, kterou z fazi stabilizuji ve vétSim rozmezi teplot. Lze je tedy rozdélit podle
toho, jestli zvySuji nebo snizuji teplotu alotropické premény a na . Existuje nékolik pfimési,
které tvoii kiehké oxidy, nitridy, hydridy, karbidy nebo intersticidlni tuhé roztoky. Mezi tyto
prvky patii hlavné kyslik, uhlik, dusik a vodik. Uvedené piimési sice zvySuji pevnost a
tvrdost, avSak dochédzi ke zhorSeni svafitelnosti a odolnosti proti korozi. Mezi prvky o

stabilizujici patii pfedev§sim Al, O, N a C. ZvySuji teplotu fazové premény o < f a tim tedy
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stabilizuji tuhy roztok a. Kyslik, dusik a uhlik je potieba udrzet minimalni, protoze jsou to
Skodlivé ptimési, jak je uvedeno jiz vySe. Hlavni vyznam maé hlinik a vyuziva se jako
a stabilizator u vétSiny vyrabénych titanovych slitin. Hlinik zvySuje rozpustnost vodiku a diky
tomu se slitina stdvd méné citlivou na obsah vodiku, ktery by zptisobil zkiehnuti. Prvky
stabilizujici tuhy roztok B jsou hlavné¢ V, Mo, Nb, Ta, Zr. Teplotu fizové pfemény tedy
snizuji. Dalsi B stabilizatory, jako jsou Cu, Ni, Fe, Cr a Si, zapfiCinuji eutektoidni pfeménu.

[1.2]

2.2 Slitina Ti6Al4V

2.2.1 Obecné vlastnosti a pouziti

Slitina Ti6Al4V patii do skupiny slitin a + B. Jedna se o hlavni slitinu nejen této skupiny, ale 1
vSech titanovych slitin, protoze tvoti vice nez 50 % celkové produkce vSech titanovych slitin.
Hlinik piisobi ve slitin€ jako a stabilizator a vanad jako P stabilizdtor. Chemické zastoupeni
prvkl ve slitin€ je znazornéno v Tab. 1. Diagramy pro linearni koeficient teplotni roztaznosti,

modulu pruznosti a elektricky mérny odpor jsou uvedeny na Obr. 2,3 a 4. [4]

Tab. 1 Chemické sloZzeni Ti6Al4V [4]

Chemické sloZeni

N C H o Fe | Al VvV Ti ostatni
Minhm.% | - - - - - [550(350| - -
0,40 celkem
0 b
Max.hm.% | 0,05 | 0,10 | 0,0125 | 0,20 | 0,30 | 6,75 | 4,50 | zbytek 0.10 kazdy
Linearni koeficient teplotni roztaznosti
42
® 37
£
E 32
— _______..--'"'""_
27
22
0 200 400 600 800
Teplota [°C]

Obr. 2 Teplotni roztaznost [4]
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Modul pruznosti
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Obr. 3 Modul pruznosti [4]
Elektricky mérny odpor
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Obr. 4 Elektricky mérny odpor [4]

Tato vysokopevnostni slitina miZe byt pouZivana pii kryogennich teplotach az okolo 427 °C.
Ti6AI4V slitina se vyuzivd v zihaném stavu a v tepelné zpracovaném a starnutém stavu.
Ptiklady aplikaci této slitiny jsou lopatky kompresoru, kotouce a soucasti tryskovych motora,
tlakové nadoby, ndboje rotoru helikoptéry, spinace a kritické vykovky vyzadujici vysokou
specifickou pevnost. [4]

Obecné se tedy vyuziva predevsim v letectvi a pii aplikacich vyZadujicich vysokou odolnost
proti korozi. VyuZiti je vSak moZzné i v automobilovém primyslu k nahrazeni urcitych
materiald v motoru. Mohlo by se jednat o titanové ojnice, ventily a vysokopevnostni

snimace. [5]
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V nésledujici Tab. 2 jsou zaznamenany vyhody studované slitiny a jeji aplikace v medicing.

Tab. 2 Vyhody Ti6Al4V a vyuziti v mediciné [6]

Ti slitina Vyhody Aplikace v mediciné
Ti6Al4V
Endoprotéza kolena
Kycelni kloub
o0t P Muzou byt zpevnény Fixacni dlahy zlomenin

tepelnym zpracovanim. Spinalni implantaty

Hieby, ty¢e, Srouby, draty
Ti3Al2,5V
trubicky a intramedularni hieby

Tab. 3 Srovnani mechanickych vlastnosti o + f slitin [6]

Slitina Modul pruznosti kﬁzzu Mez pevnosti | ProdlouZeni
[GPa] [MPa] [MPa] [%]
Ti6Al4V 110 860 930 10-15
Ti6Al7Nb 105 795 860 10
Ti5Al2,5Fe 110 820 900 6
Ti3AI2,5V 100 585 690 15

Nize se nachazi Tab. 4 a Tab. 5 s hodnotami mezi inavy pti zkouSeni s vrubem a bez vrubu.

Tab. 4 Srovnani unavovych pevnosti bez vrubu [6]

. . B Mez tnavy pii 10’ | Mez tnavy/
Slitina ZKkusebni podminka cyKlech )[ID?[Pa] mez kluzz
Osova (R=-1, 292 Hz) 500 0,6
Ti6Al4V Osova (R=-1, 292 Hz) 330 0,4
RBF (R=-1, 60 Hz) 610 0,7
Ti6Al7Nb RBF (R=-1) 500 — 600 0,7
Ti5Al2,5Fe RBF (R=-1) 580 0,8
Til5Mo5Zr3Al RBF (R=-1, 100 Hz) 560 — 640 0,5
Ocel 316L Osova (R=-1, 120 Hz) 300 0,5
CoCrMo odlévana Osova (R=-1, 100 Hz) 200 - 300 0,5-0,6
CoCrMo tvatena Osova (R=-1, 20 - 100 Hz) 400 - 500 0,5-0,6

Velmi uzitecné je srovnat o+ a B slitiny s nerezovymi ocelemi a kobaltovymi slitinami.
Hodnoty meze pevnosti v tahu (UTS- ultimate tensile strength) a + 3 a B titanovych slitin jsou
srovnatelné s nerezovymi ocelemi 316L, avSak jsou niz8i nez u kobaltovych slitin. Hodnoty
mezi kluzu titanovych slitin a nerezovych oceli jsou opét srovnatelné, avSak pohybuji se
v dolnim rozsahu hodnot kobaltovych slitin. Srovnani hodnot meze kluzu, meze pevnosti,

modulu pruznosti a prodlouZeni je vyobrazeno v Tab. 3. [6]
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Nasledujici tabulka Tab. 5 zobrazuje srovnani mezi inavy bez vrubu a s vrubem. V tabulce se
nachazi faktor unavové pevnosti Ky, ktery vyjadiuje pomér meze unavy s vrubem a bez vrubu,
pti stejnych zkuSebnich podminkach. Tabulka zaznamenéva taktéz faktor inavové pevnosti
vztazeny ptimo pro studovanou slitinu Ti6Al4V. Faktor Krigauuy je tedy pomér meze Ginavy

urcité slitiny a meze tnavy slitiny Ti6Al4V, opét pti stejnych zkusebnich podminkach. [6]

Tab. 5 Srovnani unavovych pevnosti s vrubem a bez vrubu [6]

Slitina Mez 1'17navy bez vrubu Mez tinavy s vrubem % | &
pti 10’ cyklech [MPa] pii 107 cyklech [MPa] | TioAlv
Ti6Al4V 500 290 0,6
Ti5Al12,5Fe 580 300 0,5
Til5Mo5Zr3Al 560 — 640 190 0,3 1,0
Ocel 316LVM 550 300 0,5 1,0
Co slitiny tvarené 725 -950 Necitlivé na vrub - 1 1,4-1,8

Srovnani Ginavovych pevnosti téchto materiali ukazuje, ze o + B titanové slitiny maji vyssi
hodnoty tinavové pevnosti nez oceli 316 a podobné hodnoty jako kobaltové slitiny. Mez
materialim. Mez Unavy s vrubem je vSak u vSech slitin srovnatelnd. V rdmci slitin o +  ma

nejvyhodnéjsi hodnoty meze kluzu a meze pevnosti slitina Ti6Al4V.

2.2.2 Tepelné zpracovani

Slitina Ti6Al4V se vyrabi primarné¢ vakuovym indukénim tavenim, vakuovym obloukovym
piretavenim (VAR), taveni elektronovym paprskem (EB), nebo plazmovym tavenim.
V zévislosti na podminkach nasledného tepelného zpracovani a tvareni je mozné modifikovat
mikrostrukturu fazi o + B, jejich morfologii a pomér, a ovlivnit tak celou fadu vlastnosti

téchto slitin.

Pro tento proces jsou rozhodujici teploty a doby ohfevu a rychlosti ochlazovani. S teplotou
ohfevu se zaroven méni f4zové slozeni a sloZzeni fazi ve struktufe. Naopak ochlazovani a jeho
rychlost ovliviiuje pribéh fdzovych zmén. Tepelnym zpracovanim lze odstranit vnitini pnuti,
ziskat vyhodnéj$i kombinace obrobitelnosti a taznosti, zvysit pevnost ¢i optimalizovat mez

unavy. Tepelné zpracovani titanovych slitin mizeme rozd¢lit na Zihani a zuSlecht'ovani.
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Obr. 5 Pseudobinarni diagram TiAlV [7]

Zihaci teploty pro dvoufazové slitiny musi leZet v oblasti pod teplotou piemény na fazi B,
protoze v oblasti  faze by doSlo k hrubnuti zrna. Rekrystaliza¢ni Zihani se vyuZiva predevSim
pro slitiny tvafené za studena k odstranéni deformaéniho zpevnéni. Zihani p¥i 927 — 1038 °C
se provadi, pokud je zadouci vysoka tvrdost, pevnost v tahu a tinavova pevnost. Slitina
Ti6Al4V miiZe byt tepelnd zpracovana nékolika zptsoby. Zihani se provadi v rozmezi teplot
691 — 760 °C po dobu 30 minut az 2 hodin. Nasledné ochlazeni probiha na vzduchu nebo
v peci. Pfi1 zihani ke snizeni vnitiniho pnuti se pouzivaji teploty v rozsahu 538 - 649 °C po
dobu 1 az 8 hodin, s naslednym ochlazenim v peci nebo na vzduchu. Vytvrzovani slitiny
Ti6Al4V se sklada z ohtevu, prudkého ochlazeni a starnuti. Rozpoustéci zihani se provadi na
teploté v oblasti a+p vrozmezi 913 - 954° C, svydrzi po dobu 1 hodiny a nasledného
ochlazeni ve vod¢. Je nutné minimalizovat prodlevu pfesunu z pece do chladiciho média tak,
aby k zakaleni doSlo co nejrychleji, tedy béhem nékolika sekund. Rychlym zakalenim do
vody je zachovano co nejvEétsi mnoZzstvi metastabilni faze P. Starnuti se provadi dalSim

ohfevem na teploty 524 — 552 °C, po dobu 4 aZ 8§ hodin, s naslednym ochlazenim na vzduchu.

Nejlepsich vlastnosti po rozpoustécim zihdni a starnuti 1ze dosdhnout u malych prifeza, které
jsou velmi rychle zakaleny. Vétsi prifezy a/nebo zpozdéné kaleni mohou zapticinit zhorSeni

optimalnich vlastnosti. [2,4]
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Na Obr. 5 je vyobrazen pseudobinarni diagram TiAlV, ktery zobrazuje zavislost mnozstvi
vanadu na obsahu fazi o af. Rovnovdzny bindrni diagram soustavy Ti-Al na Obr. 6
predstavuje v ptipadé slitiny Ti6AI4V jen orientacni piiblizeni z hlediska vyskytu fazi, jako

napt. faze a, B, TizAl nebo TiAl. Mnohem pfesnéjsi informace z hlediska vyskytu fazi

podéava ternarni diagram TiAlV, ktery je vSak vzdy stanoven pro danou konkrétni teplotu,

v tomto pripad¢ izotermicky fez pro 600 °C na Obr.7. [8]

Obr. 8 Mikrostruktura slitiny Ti6Al4V a) rovnoosa struktura, b) deskova a jehlicovita
struktura [9]

Morfologie slitin po tepeln¢ mechanickém zpracovani miize byt slozena z [1]:
a) rovnoosych zrn o a malého mnoZzstvi interkrystalické J3,
b) rovnoosych zrn a jehlic a a malého mnoZstvi interkrystalické f3,
¢) rovnoosych zrn a v jehlicovité a (pfeménéna privodni ) matrici (viz.obr.8a),
d) malého mnozstvi rovnoosé a v jehlicovité a (pfeménéna ) matrici,
e) hrubsich jehlic a (pfeménénd B), a na plvodnich hranicich zrn faze

f) deskové a jehlicové a (pfeménéna ), o na pitvodnich hranicich zrn faze B lamel nebo

jejich kombinaci (viz.obr.8b).

Typické hodnoty tvrdosti dle Rockwella se v ptipad¢ zihaného stavu pohybuji v rozmezi 30-

34 HRC a pfi tepeln€ zpracovaném a starnutém stavu 35-39 HRC.



2.2.3 Tvaritelnost

Tvafitelnost slitin o +  je obecné dobra, avSak konkrétné slitina Ti6Al4V ma tvafitelnost
hor$i. Byla vyvinuta celd fada termomechanickych procesi, které mély za cil zlepsit
superplastické vlastnosti titanovych slitin. Kolektiv vedeny Weissem se zabyval globularizaci
lamelarnich mikrostruktur. Inagaki vyvinul pracovni postup pro zjemnéni zrn o ve slitinach,
jako je Ti6Al4V. Tim dochézi ke snizeni toku napéti a podstatné se zvySuje taznost. Vzorky
slitin Ti6Al4V, Ti6Al2Snd4Zr2Mo a Ti6-2-4-6 byly zihany na B pii 1050 °C a nasledn¢
ochlazeny ve vod¢. Tim doSlo k vytvofeni jehlicovitého o” martenzitu. Takto pfipravené
desky byly poté vélcovany za tepla pii 750 °C Ubérem o 95 %. Vyslednd mikrostruktura
obsahovala velmi jemnozrnné o zrna, ktera byla mensi nez 2 um. Tato mikrostruktura
vykazovala prodlouzeni v tahu vétsi nez 2000 % a mez kluzu asi 35 MPa pii 850 °C a

deformacni rychlosti 102 s [10]

Pfi studiu vlivu soubézné dynamické globularizace na superplastické vlastnosti ve vzorcich
slitiny Ti6Al4V [44] byly provedeny tahové zkousky pti 925 °C. Vzorky byly bud’ valcovany
za tepla, nebo tepeln¢ zpracovany pii teplotach mezi 785 a 900 °C. Ve stavu valcovaném
obsahovala mikrostruktura velmi protdhla zrna o faze. Tyto vzorky mély znatelné vyssi
hodnoty koeficientu m nez zkuSebni vzorky tepelné zpracované. Koeficient m vyjadiuje

citlivost na rychlost deformace. Rovnice (1) uvedena nize vyjadifuje hodnotu indexu m:

_dlogo

m= dloge
(D

Nizs§i hodnoty m u zihanych vzorka byly dosazeny diky globularizaci a ristu zrn o béhem
zihani nebo ptfedehfevu pred tahovou zkouskou. Pifi zkouSeni vzorkl valcovanych za tepla
byly tyto mikrostrukturni zmény omezeny. Kromé toho mize byt dynamicka globularizace

zdrojem zjemnéni mikrostruktury, ¢imz dochéazi ke zvySeni m hodnot. [10]

Duplexni zihani se lisi podle tvaru, velikosti a rozdéleni fazi v zavislosti na pozadavcich bud’
na zvySenou odolnost proti creepu, anebo lomovou houZevnatost. Napiiklad u slitiny
Corona 5 (Ti-4.5AI-5Mo-1.5Cr) se provadi nejprve zihani v blizkosti B transus za ucelem
globularizace deformované o faze a sniZeni jejiho objemového podilu. Nasleduje druhé
nizkoteplotni zihdni na precipitaci nové cockovité/acikularni o faze mezi globularnimi
Casticemi a. Vznik jehlicovité o je spojen se zvySenim creepové pevnosti a lomové

houZevnatosti. Prehled typl tepelného zpracovani je zaznamenan v Tab. 6. [10]
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Tab. 6 Tepelné zpracovani a + f titanovych slitin [10]

Typ tepelného zpracovani

Cyklus tepelného zpracovani

Mikrostruktura

Duplexni zihani

Rozpoustéci zihani pti
50 — 75 °C pod TP, ochlazeni
vzduchem a starnuti 2 — 8 h
pii 540 — 675 °C

Primarni o
a Widmanstattenovy oblasti
at+p

Rozpoustéci
zihani a starnuti

Rozpoustéci zihani pti
40 °C pod TB, zakaleni ve
vode a starnuti 2 — 8 h pti 535
-675°C

Primarni o a temperovana o,

nebo smés f + a

Zihani na Beta

Rozpoustéci zihani pti 15 °C
nad TP, ochlazeni vzduchem a
stabilizace 2 h pii 650 —
760 °C

Widmanstattenovy kolonie
at+p

Kaleni na Beta

Rozpoustéci zihani pti 15 °C
nad T, zakaleni ve vodé a
temperovani 2 h pti 650 —

760 °C

Temperovana o’

Rekrystaliza¢ni zihani

P11 925 °C po dobu 4 h,
ochlazovani 50 °C/h na
760 °C a ochlazeni vzduchem

Rovnoosa a a § v trojnych
bodech hranic zrn

Zihani spojené s tvafenim

o + [ tvafeni za tepla a zihani
pii 705 °C po dobu 30 min. az
nékolik hodin, ochlazeni
vzduchem

Neutpln¢ rekrystalizovana
o s malym objemovym
podilem malych [ ¢astic;
neodstranuje zcela
deformovanou strukturu

Tab. 7 Teploty tvareni o + B slitin [10]

Rozsah teplot tvareni za tepla [°C]
Slitina Teplota Sekundarni
p-transus Poruchy ingotu Y
tvareni
Ti-5A1-2,5Sn 1040 1120 - 1175 900 — 1000
Ti-8Al-1Mo-1V 1040 1120 - 1175 9301010
Ti-6Al-4V 995 1095 — 1150 860 — 980
Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo 990 1095 — 1150 920 — 975
Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr 980 1070 — 1130 870 — 955
Ti-6Al-6V-2Sn 945 1035 — 1095 845 - 915
Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo 940 1030 — 1090 850-910
Ti-4,5A1-5Mo-1,5Cr 925 1015 -1070 850-910
Ti-5A1-2Sn-2Zr-4Cr-4Mo 885 990 — 1050 880 - 865
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V Tab. 7 jsou zaznamendny teploty B-transus pro n¢kolik hlavnich titanovych slitin a + f.

Dale tabulka uvadi doporucené rozsahy teplot pro tvéafeni za tepla o + B slitin.

Slitina Ti6Al4V byva kovana z teploty 954 °C s teplotou dokonceni pti 788 °C. Pro ziskani
optimalnich vlastnosti se doporucuje minimalni redukce okolo 35 %. Tuto slitinu je velice
obtizné tvaret pii pokojové teploté, dokonce i v zihaném stavu. Proto se provadi nékteré
naroc¢né tvareci operace, jako je ohybani nebo relaxacni tazeni na zihané slitiné pti teplotach
az do 649 °C bez vlivu na mechanické vlastnosti. Tvarovani nebo dimenzovani muze byt
provedeno tvafenim v rozmezi teplot 538 — 649 °C. Slitina Ti6Al4V muze byt obrabéna
vyuzitim stejnych postupti jako pti austenitickych korozivzdornych ocelich. Jsou tedy nutné
pomalé rychlosti obrabéni, velké posuvy, tuhé nastroje a velké mnoZstvi nechlorované fezné

kapaliny.

Ti6Al4V je snadno svafitelnd v zihaném stavu, nebo ve stavu po rozpoustécim zihdni a
castecné precipitaci, kdy starnuti je dokonceno béhem tepelného zpracovani po svarovani. Pti
svafovani je nutné, aby se zabranilo kontaminaci slitiny kyslikem, dusikem a vodikem. Tavné
svafovani muze byt provedeno v komorach naplnénych inertnim plynem, nebo pomoci
pienosného zafizeni s piivadénym ochrannym plynem. Bodové, Svové a paprskové svarovani

muze byt provadéno bez ochranné atmosféry. [4]

2.2.4 Mechanické vlastnosti

Pouziti slitiny Ti6Al4V pro rizné aplikace klade rozdilné pozadavky na mechanické
vlastnosti, které z velké Casti zavisi na typu mikrostruktury piipravené soucasti. V Tab. 8,9 a
10 je provedeno srovnani, jaky maji vliv typy mikrostruktur na vysoko-cyklovou tinavovou
pevnost (HCF pevnost). Veskeré unavové zkousky byly provadény pti pokojové teploté pod
axidlnim zatizenim se sinusovou vlnovou délkou na hladkych vzorcich s tvarem ptesypacich
hodin. [11] Z ptehledu vyplyvé, Ze hodnoceni neni jednoduché, nebot” se na tinavé projevuje
vliv jak poméru zastoupeni a+f3, tak velikost zrna, frekvence zatizeni a poméru napéti. Z toho
je patrny velmi vyrazny vliv pfipravené mikrostruktury pro dany typ aplikaci. I pfesto je
moZné konstatovat, Ze pro vysokocyklovou tnavu je nejvhodnéjsi jemnozrnna submikronova

mikrostruktura.
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Tab. 8 Vliv bimodalni mikrostruktury na parametry a vysokocyklovou unavu slitiny
Ti6Al4V [11]

Va Da Frekvence Pomér Vysoko-cyklova tinavova
[Hz] napéti R . pevnost 6[MPa] . Autor
[%] [wm] 10 10 10
-1 450 400 390
0,1 667 611 556
60 13 60 0.3 260 200 ) Bellows et al.
0,8 950 920 900
35 7,5 90 -1 545 470 445 Hines, Liitjering
0,1 700 600 540
64 20 25 0.5 250 720 ) Nalla et al.
60 20 90 -1 480 400 375 Peters, Liitjering
55 10 20000 -1 - 546 518 Zuo et al.

Tab. 9 Utinek rovnoosé mikrostruktury na parametry a vysokocyklovou tinavu slitiny
Ti6A4V [11]

Ko-cvklova G .
Velikost Frekvence Pomér Vysoko-cyklova tinavova
zrna o [um] [Hz] napéti R pevnost [MPa] Autor
. P 10° 10° 107
2,5 90 -1 550 505 485 Hines, Liitjering
1,5 25 0,1 710 610 570 Nalla et al.
0,5 860 800 740
1,5 20000 . Zuo et al.
: 1 - 533 492 vocta
-1 510 490 483
0,92 30 o1 7% 736 704 Ivanova et al.
0,5 90 -1 740 690 680 Adachi et al.

Tab. 10 U¢inek lamelarni mikrostruktury na parametry a vysokocyklovou tinavu slitiny
Ti6Al4V [11]

Lamelarni | Frekvence Pomér Vysoko-cyklova unavova Autor
Sifka [Hz] napéti pevnost [MPa]
[m] R 10° 10° 10’
1,5 80 -1 650 630 620 Peters et al.
750 730 720
700 690 690
660 630 625
620 590 590
5,7 70 0,1 - - 722 Morrissey et al.
2 80 -1 650 625 620 Peters et al.
12 530 500 500
6,8 30 -1 483 435 400 Ivanova et al.
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Na Obr. 9 jsou znazornény kiivky zavislosti napéti na ¢ase pro 0,5 % creep, 0,1 % creepovou

deformaci a lomovou zivotnost [4]. V diagramu jsou uvedeny kiivky pro dvé riizné teploty.

690 ————
E 276 — 399 °C
2,
= 690 |
'8 276 —==l=
z TN T O~
69 454°C
1 10 100 1000

cas [hod.]

Zivotnost do prasknuti
_____ 0,5 % creep
———0,1%creep

Obr. 9 Diagram creepu slitiny Ti6Al4V pro teploty 399 a 454 °C [4]

Nasledujici Obr. 10 zobrazuje podobnou zavislost jako diagram predesly, avSak tato graficka
zéavislost je vyobrazena pro napéti pro 0,1 % creep po 150 hodinach v zavislosti na teploté.
V diagramu je zaznamendno né¢kolik titanovych slitin, v€etné studované slitiny Ti6Al4V,

zvyraznéné tucneé.
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Obr. 10 Graficka zavislost napéti na teploté pro 0,1 % creepu 150 hodin
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Na rozdil od a titanovych slitin (véetné komeréné ¢istého titanu cp-Ti a super-a slitin) mohou
byt a + B slitiny zpeviiovany pomoci rozpoustéciho zihani a starnuti. Mikrostruktura findlnich
vyrobkil je urCena predev$im slozenim slitiny, teplotou tepelného zpracovani, rychlosti
ochlazovani a velikosti prafezu. Mikrostruktura mize byt také vyznamné ovlivnéna
podminkami starnuti, které obvykle probiha pti 480 — 650 °C, ¢imz dojde k precipitaci o a
vytvofeni jemnozrnné smeési mikrostruktury a + P. Transformacni dynamika, kinetika a
mikrostruktura a + B slitin jsou obecné slozité. Vynikajici analyzu této problematiky byla

poskytnuta fadou prehlednych ¢lankt a knih.

Pomoci zpevnéni tuhym roztokem a starnuti je mozné zvysit pevnost a + 3 slitin o 30 — 50 %,
zatimco jejich Youngtv modul pruznosti ziistava na podobné urovni. Unavové pevnost slitin
a + B se oproti slitindm o vyznamné zvysuje po tepelném zpracovani pomoci rozpoustéciho
zihani a starnuti. Oproti nerezové oceli 316L jsou hodnoty také vyssi a s kobaltovymi
slitinami jsou srovnatelné. I ptes intenzivni vyzkum precipitaéné zpevnénych a + B slitin, je
vyrabéno velmi malo produkti z titanovych slitin s precipitatnim zpevnénim. Ve
zdravotnictvi se pouzivaji Ctyti slitiny typu o + B : Ti6Al4V, Ti6Al4V ELI, Ti6Al7Nb a
Ti5Al2,5Fe. Slitiny Ti6Al4V a Ti6Al4V ELI jsou v souCasnosti standardnim a a nejcastéji
pouzivanym materidlem na bazi titanu. Slitiny Ti6AI7Nb a TiSAI2,5Fe jsou metalurgicky
podobné slitin¢ Ti6Al4V. Neobsahuji vSak vanad, ktery byl vyhlasen jako toxicky a prokazuje
nepiiznivé u¢inky na tkang. [6]

Unavové vlastnosti nejsou ovlivnény jen mikrostrukturou materialu, tedy velikosti zrna,
pomérem o a B fazi, velikosti a tvarem castic. Velmi citlivé jsou totiz také na stav povrchu
kone¢ného vyrobku. Kvili dilezitosti stavu povrchu se ptipravuji zkuSebni inavové vzorky
bud’ s vrubem, nebo bez vrubu. Vzorky a + B a B slitin s vrubem maji obvykle hodnoty
unavové pevnosti snizeny o 40 %, jak jiz bylo zaznamenano v Tab. 5. V biomedicinskych
aplikacich jsou uUnavové vlastnosti zkouSek s vrubem povazovany za orientacni
charakteristiku kyc€elnich implantati. Nahrady kycelniho kloubu maji totiz jen zfidka hladky
povrch, casto je klinovité strukturovany nebo s poréznim povlakem, coz vytvari mista
s koncentrovanym napétim. Diiky kycelniho kloubu s poréznim povlakem vykazuji znacné

snizeni meze Uinavy ve srovnani se stejnou slitinou s hladkym povrchem.
I kdyZ z hlediska modulu pruznosti se pro biokompatibilni aplikace jevi ptiznivéji slitiny £,
nejsou pro své unavove vlastnosti tak vyhodné jako slitiny o + B, které maji vyssi odolnost

proti navé bez vrubu, nez f slitiny s podobnymi hodnotami mezi kluzu. Veskeré hodnoty

jsou uvedeny v Tab. 4. Nicméné jak jiz bylo uvedené vyse, inavové chovani bez vrubu
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nemusi byt tou spravnou charakteristikou pro ortopedické aplikace, jako realngjsi se jevi

unavové chovani s vrubem.

Na rozdil od a + B slitin, u kterych je mozné optimalizovat unavové chovani pomoci
mikrostruktury, neuspokojiva inavova pevnost B titanovych slitin se da ovlivnit pomoci dvou
zpusobi, tak aby zistal zachovan nizky Youngiv modul. Jednou metodou je ptidani Y,Os,
Si0,/Zr0O,, SrO, a podobnych ¢astic, které zpiisobuji disperzni zpevnéni, s omezenim skluzu
dislokaci. Kromé zjemnéni mikrostruktury a zlepSeni mechanickych vlastnosti, zvysuje
pridavek Y,Os také odolnost proti korozi, a tim 1 biokompatibilitu B slitin. Dal$i metodou je
precipitace malého mnoZstvi ® faze pomoci starnuti slitin pfi nizké teploté po kratkou dobu.
Nicméné je nutnd opatrnost, jelikoz vyssi mnozstvi @ faze by zptsobilo zkiehnuti slitiny, a
zaroven narust modulu pruznosti. Pfes nastinéné moznosti feSeni, ziistdvad niz$i Gnavova

pevnost B slitin jejich stinnou strankou. [6]
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2.3 Biokompatibilita titanovych slitin

Titan zarucuje vyborné chovani jako biokompatibilni material. N&které nejdulezitéjsi faktory,
které je nutné brat v ivahu pii vybéru titanové slitiny, jsou biokompatibilita, mechanické
vlastnosti, zpracovatelnost a obrobitelnost. Zatimco je Ti6Al4V ELI slitina, kterd je bézné
vyuzivana, tak komeréné Cisty titan cp-Ti ma lepsi osteointegraci nez Ti6AI4V. Nicméné cp-
Ti ¢asto nema zaddouci nebo pozadovanou pevnost, a proto jsou vybrany titanové slitiny. Mezi
n¢ patii B slitiny titanu, z nichz nékteré byly vyvinuty pro ortopedicky primysl. Navic tyto
slitiny mohou mit niz§i modul pruZznosti nez cp-Ti nebo Ti6Al4V, coz také tesi problémy

tykajici se nesouladu modulti pruznosti implantovaného materidlu a hostitelské kosti. [5]

Diky jeho mechanickym vlastnostem je predurcen pro vyuZziti v I€katstvi. Biokompatibilni
materidl znamend, ze jej lidské télo musi uréitym zplisobem piijmout. Pfi implantaci ciziho
materidlu do téla totiz dochdzi k odmitavé reakci, kterd mize byt natolik silna, Ze miZze
vyvolat 1 smrt. Zavaznost této reakce musi byt co nejmensi a material musi tedy byt
biokompatibilni. Jelikoz se materialy stykaji s zivou tkéni nebo biologickymi tekutinami, tak
musi byt nekarcinogenni, netoxické a korozivzdorné. Konstrukce a vybér biokompatibilnich
materialll se odviji hlavné na zamyslené aplikaci. Vyvoj novych materialii pro implantaty
vyzaduje spole¢né usili Iékaii, biomedicinskych inZzenyri a materidlovych inzenyru.
Materidly pro implantaty by mély spliovat nékolik kritérii, aby bylo dosazeno dlouhé
zivotnosti téchto materidlii. Mechanické vlastnosti rozhoduji o typu materidlu, ktery bude
vybran pro konkrétni aplikaci. Vlastnosti, které maji zasadni vyznam pro vybér materialu,
jsou zejména tvrdost, mez kluzu, mez pevnosti, modul pruznosti, taznost, odolnost proti
inavé a odolnost proti creepu. Unavova pevnost uréuje dlouhodoby tuspéch implantatu, ktery

je vystavovan cyklickému zatézovani a napéti. [1,12]

2.3.1 Povrchové zpracovani implantati

Zasadni roli v oblasti materidli pro biokompatibilni pouziti hraje povrch materidlu. Nékteré
upravy povrchu se pouzivaji pro zvySeni odolnosti proti otéru slitin titanu. Jednd se naptiklad
o nitridovani nebo zpracovani plazmou. Zkoumany jsou také dal§i metody upravy povrchu
jako fyzikalni depozice zplynné faze PVD, iontova implantace, nitridace nebo difuzni

implantace. [6]

Mezi charakteristiky povrchu, které se sleduji, patii morfologie a mikrostruktura povrchu,

chemické slozeni povrchu, mechanické vlastnosti, smacivost, adheze a volna energie povrchu.
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Povrchové upravy titanovych slitin 1ze rozd¢€lit do n€kolika skupin podle pouzivanych metod.
Mezi mechanické metody patii lesténi, brouSeni a obrabéni. Ptipravuje se takto hruby nebo
hladky povrch. Dalsi skupinou jsou chemické metody, mezi které patii biochemické metody,
CVD, solgel a anodickd oxidace. Tteti skupinou jsou fyzikalni metody, ve kterych se
uplatiiuji zejména tepelné nastiiky, iontova implantace a nandSeni, PVD a plazmové
zpracovani s doutnavym vybojem. Veskeré metody pouzivané pro Gipravu povrchi jsou razné
naroc¢né z hlediska teploty. Teplota, pfi které probiha zpracovani, je velmi dilezitd. Mtze zde
totiZ dochazet ke zméné€ mikrostruktury. Je nutné zabranit dodate€nému tepelnému ovlivnéni
mikrostruktury implantatu. Na Obr. 11 je schéma zobrazujici metody z hlediska naro¢nosti na

teplotu. [13]

Sol gel
Termochemické metody
Svarovani
Galvanické pokovovani
fmmmmm e m
i PACVD CVvD

| Termalni nastiiky

PVD

| I1AC

o |

| | l | l |
0 200 400 600 800 1000

Teplota zpracovani (°C)

Obr. 11 Metody z hlediska naro¢nosti na teplotu [13]

Povrch materidlu v podstaté odpovida na biologické prosttedi. Povrchové oblasti materidlu
jsou vzdy odlisné od svého objemu z hlediska morfologie i slozeni Povrchy implantati se
upravuji mechanicky nebo povlakem. Hlavnim ukolem pti povrchovém zpracovani je zlepsit
vlastnosti povrchu a zamezit nezddoucim reakcim. Diky povrchovych upravam je totiz mozné
snizit riziko selhani implantatu. Mezi nejCast&js$i pfi¢iny selhani materidlu patfi nevhodna
biokompatibilita, do které spada praveé Spatné povrchové zpracovani a Spatnd homogenita.
Dale se vyhodnocuji mechanické vlastnosti, hlavné mez kluzu na povrchu a mez elasticity, a
tribologické vlastnosti, u kterych je podstatnd zejména otéruvzdornost. V neposledni fad¢ je

pri¢inou selhavani Spatna osteointegrace, coz znamend, ze musi kost pfijmout implantat, aby
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doslo k jejich spojeni. Pokud se tak nestane, mize dojit k postupné k degradaci a lamani kosti
a ptipadné amputaci koncetiny. Tab. 11 zaznamenava konkrétni piiklady nejcastéjSich pficin

selhani implantatt. [13] V dalsi Tab. 12 jsou shrnuty veskeré metody Upravy povrchu, které

jsou navic ptehledné rozdéleny do 3 hlavnich skupin.

Mrwe

Tab. 11 Nejcastéjsi pri¢iny selhani implantatu [13]

Nejcaste¢jsi pri¢iny selhani implantati
. Zapouzdreni, Nizka unavova Nesoulad modulu
Tteni, koroze . , . . .
. , . vytvoreni tvrdé pevnost nebo elasticity kosti a
(vznik odpadnich Zanéty a L, , . s
, N struktury, nizka lomova implantati
latek nebo odmitnuti L, . i -,
Y e . . , nevytvoreni vazby houZevnatost vedouci k zanikani
uvolnovani iont implantatu L, , . . .,
kovil) mezi tkani a vedouci k lomu bun¢k a umirani
implantatem implantatu kosti
Reoperace

Tab. 12 Metody zpracovani povrchu [14]

Metody upravy povrchu

Cil

Mechanické metody

Obrabéni
Brouseni
Lesténi
Otryskavani

Zlep$eni adheze vytvarenim specifické
povrchové topografie

Chemické metody

Zpracovani kyselinami
Alkalické zpracovani
Zpracovani peroxidem vodiku
Sol — gel zpracovani
Anodicka oxidace
Chemické depozice z plynné faze CVD
Biochemické metody

Vylepseni biokompatibility, bioaktivity a
vodivosti kosti.
ZlepSeni odolnosti proti korozi.
Odstranéni kontaminace.

Fyzikalni metody

Tepelny nasttik plamenem, plazmou,
vysokorychlostni kyslikové palivo HVOF,
nastiik detonacni pistoli;
Fyzikalni depozice z plynné fdze PVD
Iontova implantace
Plazmovym vybojem

Zlepseni odolnosti proti otéru,
odolnosti proti korozi
a biokompatibilitu.
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3. Prakticka ¢ast

Cilem diplomové prace bylo zjistit vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti a
rozlozeni deformaci pfi tahovém zatizeni biokompatibilni slitiny Ti6Al4V. Studium bylo
provedeno na stavu dodaném a po tepelném zpracovani ve dvou atmosférach, ve vodiku a

Vv argonu.

Pro experimentalni prace bylo pfipraveno 9 vzorki z ptekovanych ty¢i slitiny Ti6Al4V o
praméru 10 mm dodanych firmou MEDIN, a.s., kterd se zabyva vyrobou biokompatibilnich
implantati a nastroji pro chirurgické operace. Vzorky byly soustruzenim upraveny na
standardni rozméry valcovych tahovych zkouSek s pracovni ¢asti o délce 28 mm a priméru 5

mm.

3.1 Tepelné zpracovani

Tepelné zpracovani bylo provedeno pro 6 vzorkli tahovych zkousek, a to tfi vzorky byly
zihani v argonu a tfi vzorky v pritoku plynného vodiku. Podstatou zihani bylo dosahnout
teploty o néco vyssi nez B-transus, ktera se v piipade slitiny Ti6Al4V udava ptiblizné na
1000 °C. Poté se provadi vydrz na teploté, kterou nasleduje prudké ochlazeni. Kaleni do vody
zajisti vznik nestabilni faze, coz ve vétSiné piipadi byvd martenzit o nebo o’
K martenzitické premeéné dochazi u titanovych slitin a+, které jsou z oblasti  faze prudce

zakaleny. Pokud je rychlost ochlazovani pomalejsi, vznika jehlicovita mikrostruktura o+f3.

3.1.1 Zihani v argonu

Zihani bylo provedeno ve vysokoteplotni odporové peci Linn HT 1800, ktera umoziuje
pouzit atmosféru vodiku nebo argonu. Spolu se vzorky tahovych zkousek byly zihany dalsi
dva vzorky, jeden ve tvaru disku s primérem 8 mm a tloustkou 2 mm pro nasledné stanoveni
obsahu vodiku a druhy pro studium mikrostruktury. Rychlost ohfevu pii tepelném zpracovani
byla 1000 °C/hod. Po dosazeni cilové teploty 1050 °C nasledovala vydrz na této teploté po
dobu 12 minut. Nasledné doslo k volnému ochlazeni v peci na 950 °C a poté zakaleni do

vody. Cely tepelny reZim je zaznamendn na Obr. 12.
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Obr. 12 Tepelny reZim pro tepelné zpracovani v argonu i ve vodiku

3.1.2 Zihani ve vodiku

Tepelny rezim pii zpracovani ve vodiku byl zvolen zamérné stejny jako pii tepelném
zpracovani v argonu. Rychlost ohievu byla opét 1000 °C/hod. Dosazenim cilové teploty
1050 °C néasledovala vydrz na této teploté, po dobu 12 min. Poté nastalo volné ochlazovani
vpeci na 950 °C s proplachem argonu (bezpeCnostni podminky pece). Nakonec bylo
provedeno zakaleni do vody (Obr. 12).

3.2 Tahova zkouSka a digitalni obrazova analyza

Mechanické vlastnosti byly stanoveny na zatizeni pro tahovou zkousku Zwick / Roel Z150 s
hydraulickymi celistmi a s ptidavnou vysokorychlostni kamerou Canon 5D Mark II. Tahové
zkousky byly provedeny za pokojové teploty s polate¢ni rychlosti deformace 0,0025 s
Vzorky pro tahovou zkousku byly valcové s délkou pracovni ¢asti 28 mm a primérem 5 mm

a byly vyrobeny z ty¢i dodanych firmou MEDIN, a.s..

Distribuce deformacnich poli byla hodnocena pomoci digitalni obrazové korelace (DIC)
s vyuzitim Vic 2D. Pii této metod¢ se na pracovni ¢ast tahové zkouSky nastiika nejprve bila a
poté Cernd barva a nasledné se skenuje pomoci vysokorychlostni kamery stochasticky pohyb
cernych bodll na bilém pozadi. Sledovana plocha je rozdélena pomyslnou mfizi na fazety
(malé podoblasti), kdy kazda z nich obsahuje charakteristickou ¢ast s dostatecnym kontrastem
vzoru. Posunuti jednotlivych bodl a napétové pole jsou urceny na zékladé korelace
odpovidajicich fazet pted a po deformaci. Pfi rovinné obrazové korelaci se deformace urcuje
pomoci pozorovani jednou kamerou smefujici kolmo k povrchu. Tento postup umoziiuje

stanoveni deformace objektu rovnob&zné€ s trovni obrazu kamery. [15, 16].
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3.3 Studium mikrostruktury a lomi

Metalografické studium mikrostruktury bylo provedeno pro vsSechny tfi stavy tepelné
mechanické historie. Metalografickd pfiprava zahrnovala brouSeni, lesténi a leptani
v Krollové ¢inidle (2 ml HF + 8 ml HNOs + 90 ml H,O, 8 s). Pfi brouseni byly pouzity brusné
papiry o zrnitosti 600, 800, 1000, 1500 a 2000. Nasledné lesténi bylo provadéno se suspenzi
hlinky. Mikrostruktura byla pozorovana na optickém mikroskopu Olympus GX51 s digitalni
kamerou DP12.

Studium lomovych ploch a EDS mikroanalyza fazi po tepelném zpracovani bylo provedeno
na elektronovém skenovacim mikroskopu (SEM) JEOL JSM - 6490LV vybavené¢ho sondou
EDS INCA X — ACT.

4. Vysledky a diskuze
4.1 Tahova zkouSka a DIC

Mechanické vlastnosti slitiny Ti6Al4V v dodaném stavu a po tepelném zpracovani v argonu
vykazovaly obdobné vlastnosti na rozdil od vzorkii Zihanych ve vodiku. Primérnd mez kluzu
byla nejvyssi v pripadé€ slitiny v dodaném stavu (919 MPa), naopak mez pevnosti dosahovala
nejvysSich hodnot po tepelném zpracovani v argonu (1133 MPa). Vzorky po tepelném
zpracovani ve vodiku vykazovaly ptekvapivé pomérné vysokou mez kluzu i mez pevnosti,
které jsou srovnatelné s mechanickymi vlastnostmi pro Cisty titan [17]. Vysledky tahovych

zkousek jsou shrnuty v Tab. 13.

Tab. 13 Vysledky tahové zkousky pro vSechny tfi stavy

Stav Vzorek | Mez kluzu Mez TaZnost Youngiv
Rp0.2 pevnosti AS modul E
[MPa] [MPa] [%] [GPa]
Dodany 1 921 1031 12,3 106
2 920 1037 14,6 106
3 915 1034 13 105
Primér 919 £2 1034 £2,5 13,3+0,9 106 £0,5
Po zihani v argonu Arl 884 1128 2 108
Ar2 929 1140 2,1 107
Ar3 892 1131 1,8 112
Primér 902 £ 20 1133+£5 2+0,1 109+2
Po zihani ve vodiku H1 437 862 3,6 120
H2 561 865 3,1 83
H3 502 911 4,8 101
Primér 500 £51 879 +22 3,8+0,7 101 £ 15
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Tahové diagramy:
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Obr. 13 Pribéh tahové zkousky pro dodany stav — zavislost skute¢na deformace- skute¢né
napéti

Na Obr. 13 se nachdzi tahovy diagram, tedy graficka zavislost skute¢né¢ deformace na
skutecném napéti. Jedna se o tahovou zkousku pro zkusSebni tyCe v dodaném stavu. Na Obr.
14 a 15 jsou vyobrazeny tahové diagramy pro vzorky Zihané v argonu a ve vodiku. Zasadni
rozdil je v hodnotach taznosti, kdy vzorky v dodaném stavu dosahuji primérné hodnoty
13,3 %, avSak vzorky zihané v argonu pouze 2 % a ve vodiku 3,8 %. Nabizi se srovnat
hodnoty taznosti s hodnotami deformaci, které jsou zaznamendny ve snimcich rozlozeni
deformaci tésné pfed lomem. NejvySsi hodnotu deformace tésné pied lomem vykazuje vzorek
v dodaném stavu (0,466), coz odpovidd nejvyssi taznosti. V piipad€ tepelné zpracovanych
vzorkil byly deformace fadové nizsi (0,038 pro argon a 0,078 pro vodik), coz také odpovida

fadove niz§im hodnotam taznosti (2 %, resp. 3,8 %).
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Obr. 14 Priibéh tahové zkouSky pro slitinu po Zihani v argonu — zavislost skutec¢na deformace-
skutec¢né napéti
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Obr. 15 Priibéh tahové zkouSky pro slitinu po syceni vodikem — zavislost skute¢na deformace-
skute¢né napéti
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Rozbor obrazki s distribuci deformaénich poli:

0 [1] -Hendky

0,466

0,413
10,359
0,306
0,252
0,199
0,145

0,092

0,038

Obr. 16 RozloZeni deformaci tésné pi‘ed lomem pomoci DIC pi¥i tahové zkousce dodaného stavu
Ti6Al4V (vzorek 1)

Obr. 17 Tahova zkouSka dodaného stavu Ti6Al4V v okamZiku pietrZeni

Na Obr. 16 je pomoci vysokorychlostni kamery zaznamenan pribéh rozlozeni deformaci
tésné pred lomem pro vzorek v dodaném stavu. Obr. 17 zobrazuje okamzik pretrzeni zkuSebni
tyCe. Pfed pfetrzenim doSlo k vytvofeni krcku a maximalni deformace zkuSebni tyce byla

0,466.
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Obr. 18 RozloZeni deformaci tésné pi‘ed lomem pomoci DIC pi¥i tahové zkousce Ti6Al4V po
zihani v argonu (vzorek Ar2)

Obr. 19 Tahova zkouSka vzorku Ti6Al4V Zihaného v argonu v okamzZiku pietrZeni (vzorek Ar2)

Na Obr. 18 se nachazi rozlozeni deformaci tésné pifed lomem pro vzorek zihany v argonu.

Obr. 19 zaznamendva okamzik pietrZeni zkuSebni tyce. V tomto piipadé nedoslo k vytvoreni

kréku a maximalni deformace byla pouze 0,038.
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Obr. 20 RozloZeni deformaci tésné pired lomem pomoci DIC pii tahové zkousce Ti6Al4V po
Zihani ve vodiku

Obr. 21 Tahova zkouska vzorku Ti6Al4V Zihaného ve vodiku v okamzZiku pietrZeni

Na Obr. 20 je zobrazeno rozloZeni deformaci pfed vznikem lomu pro vzorek Zihany ve
vodiku. V barevném spektru, které udava velikosti deformaci, se nachdzi mnoho malych
cernych tecek, které ovliviiuji vysledky. Jednd se o odloupnuté céstice bilé barvy, kterd se
nanas$i na zkuSebni ty¢ spolu s teCkami, podle kterych se pribézné vyhodnocuji hodnoty
deformaci. Obr. 21 zaznamendva okamzik pretrZzeni zkuSebni tyce. Pfi tomto tepelném

zpracovani také nedoslo k vytvoteni kr¢ku a maximalni deformace byla 0,078.
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4.2 Mikrostruktura
Na snimcich nize jsou uvedeny mikrostruktury titanové slitiny Ti6Al4V v dodaném stavu, po
zihani v argonu a ve vodiku. Snimky 22 az 25 se tykaji mikrostruktury pfed tahovou

zkouskou, snimky 26 az 32 jsou podéIné a pticné fezy odebrané z pracovni ¢asti, véetné lomu.

Mikrostruktura dodaného stavu se sklada z velmi jemnozrnné rovnoos¢ struktury. Jak je vidét
na Obr. 22, mikrostruktura se sklada z ¢astic faze a (svétlé) a Castic faze B (tmavé). Na Obr.
23 je vyobrazena stejna mikrostruktura, avSak pii vétSim zvétSeni. Na tomto snimku jiz
muizeme pozorovat Castice B faze, kterd se sklada predevsim z jemnych lamel o+f. Na
nasledujicim Obr. 24 se nachazi podélny fez vzorku v dodaném stavu, ve kterém Ize
pozorovat protazena zrna ve smeru kovani tyce. Detail podélného fezu je zaznamenan na Obr.

25, ve kterém jsou pomoci Sipek oznaceny jednotlivé faze.

Obr. 22 Mikrostruktura vzorku pro dodany stav, pi'i¢ny fez
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Obr. 23 Mikrostruktura vzorku pro dodany stav, pri¢ny ez

Obr. 24 Mikrostruktura vzorku pro dodany stav, podélny rez
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rovnoosa o

jemné lamely o+ 3

Obr. 25 Detail mikrostruktury vzorku pro dodany stav, podélny Fez

Na Obr. 26 se nachazi snimek mikrostruktury vzorku po zihani v argonu a po tahové zkousce.
Jedna se o podélny fez vzorku, ve kterém se vyskytuji martenzitické jehlice a’. Nasledujici
snimek na Obr. 27 byl potizen v blizkosti lomu. Opét lze pozorovat jehlicovitou strukturu,

avSak v pfimé blizkosti lomu se nachazi vysoké mnoZzstvi porti. Detailni charakter jehlic je

uveden na Obr. 33.
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Martenzitické

jehlice a v matrici

Obr. 26 Mikrostruktura vzorku po Zihani v argonu a po tahové zkousce,
podélny Fez, (vzorek Arl)

1_/-' _} i A Wt N <
ostruktura vzorku po Zihani v argonu a po tahové zkousce,
podélny Fez s lomem, (vzorek Arl)

Obr. 27 Mikr
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Na snimcich 28, 29 a 30 jsou zobrazeny mikrostruktury vzorkd, které byly zihané ve vodiku.
Pricny fez vykazuje bimodalni rovnoosou mikrostrukturu, ve které se nachazi rovnoosa o faze

- svétla a B fAze — tmava, kterd se Casto sklada z jemnych lamel o+ f.

Obr. 31 a 32 vyobrazuje podélné fezy vzorkl zihanych v atmosféfe vodiku. V Obr. 31 jsou
cervené vyznaceny pory, kterych pribyva ve sméru k lomu. Snimky byly potizeny v blizkosti
lomu, coz vysvétluje znaénou porovitost. Pory jsou také zobrazeny na snimku 34 pti vys$im

zvétSenl.

Obr. 28 Mikrostruktura vzorku po Zihani ve vodiku a po tahové zkousce,
pri¢ny fez v blizkosti lomu (vzorek H2)
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Obr. 29 Mikrostruktura vzorku po Zihani ve vodiku a po tahové zkouSce,

pri¢ny fez v blizkosti lomu (vzorek H2)

jemné lamely o+ 3

Obr. 30 Detail mikrostruktury vzorku po Zihani ve vodiku a po tahové zkousce,

pri¢ny fez v blizkosti lomu (vzorek H2)
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smér k lomu

Obr. 31 Mikrostruktura vzorku po Zihani ve vodiku a po tahové zkousce,
podélny Fez v blizkosti lomu (vzorek H2) s mikroporovitosti

Obr. 32 Mikrostruktura vzorku po Zihdni ve vodiku a po tahové zkousce,
podélny fez v blizkosti lomu (vzorek H2)
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Mikroanalyza vzorkd po tepelném zpracovéani prokdzala homogenni slozeni slitiny, avSak

neumoznila pfesné rozliSeni fazi o i B, nebot’ rozdily v koncentracich obou fazi jsou jen

minimalni (Tab. 14) vzhledem ktomu, Ze se jedna o vysokoteplotni a nizkoteplotni

modifikace. Z analyzy bodu 4 (Tab. 15) vyplynulo, ze se jedna o por se zbytkovou castici

hlinky po lesténi. Péry jsou v mikrostruktute pritomny ve vétsi mife jako dusledek plastické

deformace pfi tahové zkousce, jak bylo zminéno jiz vyse.

Tab. 14 Mikroanalyza slitiny po Zihani v Ar

Cislo spektra Ti Al A%
1 89,70 6,69 3,61
1 89,77 6,65 3,58
2 89,62 6,61 3,76
2 89,63 6,63 3,74
- X2,000, 10pm ' jSﬁs’i&; THO . i
Obr. 33 Detailni charakter jehlic ve vzorku Zihaného v argonu
Tab. 15 Mikroanalyza slitiny po syceni vodikem
Cislo spektra Ti Al \% (0]
1 90,19 6,42 3,39 -
1 90,39 6,06 3,56 -
2 89,53 5,35 5,13 -
2 90,28 5,56 4,16 -
3 90,75 6,51 2,74 -
3 90,89 6,49 2,62 -
4 47,79 10,73 1,65 39,14
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X2,000  10pm .+ VSB TUO

Obr. 34 Detailni charakter port ve vzorku Zihaného ve vodiku

Obsah vodiku stanoveny u vSech stavil slitiny je uveden v Tab. 16, ze které vyplyva, Ze po
tepelném zpracovani ve vodiku byl prumérny obsah ve slitiné 2235 hm. ppm (0,22 hm. %).
Dodany stav 1 stav po zihani v argonu obsahoval o dva tady niz§i mnozstvi vodiku nez
vodikovany vzorek. Vzhledem k tomu, Ze syceni probihalo pii teploté¢ 1050°C, pak i tak
kratky ¢as jako byla prodleva 12 minut na teploté, stacil k nadifundovéni tak vysokého

mnozstvi vodiku.

Tab. 16 Obsah vodiku v Ti6Al4V ve stavu po dodani, Zthaném v argonu a Zihaném ve vodiku

Stav slitiny MnoZstvi vodiku MnoZstvi vodiku
QH [hm.ppm] QH [hm.%]
Dodany po tahové zkouSce 30 0,0030
Po Zihani v argonu a tahové zkousce 35 0,0035
Po zihani ve vodiku a tahové zkouSce 2235 0,2235
4.3 Fraktografie

Charakter lomu byl sledovan u vybranych vzorkl po tahové zkousce ve vSech tiech stavech,
tedy v dodaném, po Zihani v Ar a po syceni vodikem. Ze SEM snimki na Obr. 35 az 48 je

patrny ztetelny rozdil v morfologii lomt v zavislosti na tepelném zpracovani.

Lomova plocha u tahové zkousky ve stavu po dodani se jevi z makropohledu jako houZevnaty

lom (Obr. 35). V detailn€j§im pohledu (Obr. 36,37) se na lomu vyskytuji jamky
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charakteristické pro houzevnaty lom, coz potvrzuje pomérné¢ dobré plastické vlastnosti

dodaného stavu.

Z nadhledu na lomovou plochu vzorku zihaného v argonu vypada, ze se jednd o smiSeny lom
s vyskytem hrubych fazet (Obr. 38). V detailn¢jSim pohledu na obrazcich 39 az 43 lze pti
vys$Sim zvétSeni pozorovat smiSeny — kvazistépny lom. Dale jsou v detailnim pohledu vidét

rovnoos¢ jamky.

Makropohled na lomovou plochu vzorku zihaného ve vodiku (Obr. 44) vykazuje vyskyt
hrubych fazet ve struktute lomu. Tato lomova plocha vypada z nahledu spise kiehce. Snimky
45 az 48 potvrzuji, Ze se jedna o kiehky lom, ve kterém se vyskytuje mnoho hrubych fazet.

VSB TUO

Obr. 35 SEM nahled lomu po tahové zkouSce pro dodany stav, houZevnaty charakter
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X5,000 5pm

Obr. 37 Detail Obr. 36 - houZevnaty jamkovy lom, stied vzorku
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Obr. 39 Zihano v argonu
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Obr. 42 Zihano v argonu
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Obr. 43 Zihano v argonu
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Obr. 47 Zihano ve vodiku, okraj
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N X3_,Q60

Obr. 48 Zihano ve vodiku, okraj

Mechanické vlastnosti titanové slitiny Ti6Al4V byly pro dodany stav ptiblizné stejné jako ve
stavu zihaném v argonu. Mez kluzu vzorku v dodaném stavu byla nejvyssi (919 MPa) a mez
pevnosti vykazovala hodnotu 1034 MPa. Nejvyssi mez pevnosti dosahovaly vzorky zihané
v argonu s hodnotou 1133 MPa, kterd je zpiisobena jehlicovitou martenzitickou strukturou.
879 Mpa). Tyto hodnoty jsou vSak pomérné vysoké, vzhledem ke skutecnosti, Ze se v nich
vyskytuje nejvyssi mnozstvi vodiku (0,2235 hm. %), jak bylo uvedeno v Tab. 16. Rliznorodé
hodnoty vSak ukazuje taZnost, ktera je nejvyS§im v dodaném stavu 13,3 %, avSak ve stavu
zihaném v argonu pouze 2 % a ve stavu Zihaném ve vodiku 3,8 %. Vysoky rozdil v taZznosti
souvisi se snimky distribuci deformac¢nich poli. Z Obr. 16 je patrné, Ze pied vznikem lomu
doslo k vytvoreni kréku deformované tyce. K této skutecnosti vSak v ptipadé vzorku tepelné
zpracovanych nedoslo. Porovitost vznikla v disledku plastické deformace u lomu. V pribéhu
tahového zatizeni se tvofi postupné diry, které po spojeni prasknou jako lomové plocha.
Koncentrace deformace a vznikajici diry ve vzorku lze pozorovat na snimcich digitalni

obrazové analyzy, kde je nejvySsi deformace oznacena Cervenou barvou.

Z vysledkl tahové zkousky je patrné, Ze nejvyssi pottebna deformace pro roztrzeni zkuSebni
ty¢e byla v ptipadé dodaného stavu (0,466). Na Obr. 16 a 17 lze pozorovat krcek, ktery byl

vytvofen postupnou rostouci deformaci. Pii tahové zkouSce vzorkl zihanych v argonu a ve
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vodiku vsak k tvorbé krcku nedoslo. Maximalni deformace byla u vzorkl Zihanych v argonu
pouze 0,038 a u vzorkd sycenych vodikem byla hodnota 0,078. Pro roztrzeni tepelné
zpracovanych zkuSebnich ty¢i tedy postacila n¢kolikandsobné niz$i deformace. Snimky
lomovych ploch ze skenovaciho elektronového mikroskopu ukézaly, ze v ptipadé dodaného
stavu byla lomova plocha houzevnatého charakteru. Oproti tomu vzorek zihany v argonu mél
lomovou plochu smiSenou s vyskytem hrubych fazet. Po syceni vodikem byla lomova plocha

vzorku kiehka.
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Zavér

Teoretickd cast této diplomové prace byla zaméfena na titanovou slitinu Ti6Al4V. Tato
biokompatibilni slitina patii do skupiny slitin a + . Jako hlavni slitina ze vSech titanovych
slitin tvoti pfes 50 % celkové vyroby vsech titanovych materiali. V praci byla popsana
zakladni charakteristika, obecné vlastnosti a pouziti Ti6Al4V. Nésledné byly nastinény

moznosti tepelného zpracovani a rozbor mechanickych vlastnosti.

V praktické casti bylo provedeno studium titanové slitiny Ti6Al4V v dodaném stavu, ve stavu
zihaném v argonu a ve stavu Zihaném ve vodiku. Poté byla provedena tahova zkouska a
digitdlni obrazova analyza. Dale bylo moZzné provést metalografické pozorovani

mikrostruktury a lomi u veskerych vzorkd.

Posledni ¢ast diplomové prace se zabyva vyhodnocenim a diskuzi dosazenych vysledku.
Vysledky potvrzuji zésadni vliv tepelného zpracovani a pouzité atmosféry v peci na typ
mikrostruktury. Vzorky v dodaném stavu vykazovaly rovnoosou jemnozrnnou
mikrostrukturu, kdezto u tepelné zpracovanych vzorkli se mikrostruktura zcela liSila. Ve
vzorcich Zihanych v argonu byla zaznamenana jehlicovitd martenziticka mikrostruktura, ktera
je dusledkem prudkého zakaleni do vody po Zihani. Vzorky sycené vodikem vykazovaly
bimodalni rovnoosou mikrostrukturu, ve které se P faze sklada zjemnych lamel a+ f.
Zasadni rozdily byly také mezi jednotlivymi vzorky pii pozorovani fraktografie. Lomova
plocha dodanych vzorkt se jevila jako houzevnaty lom, slozeny z mnoha jamek. Naproti tomu
lom vzorku Zihaného v argonu vykazoval smiSeny — kvazistépny lom s rovnoosymi jamkami.
U vzorku zihaného ve vodiku byla lomova plocha naopak kiehka a vyskytovalo se v ni

mnoho hrubych fazet.

V dals$im vyzkumu titanové slitiny Ti6Al4V bude zapotiebi prozkoumat tnavové vlastnosti,
které jsou u biokompatibilnich materiali zcela zasadni. Zcela fatalni bude vliv mikrostruktury
na unavovou pevnost. Nésledné¢ budou provedeny také rtg analyzy, které ur¢i piesné
zastoupeni fazi v mikrostruktufe. Vyzkum v oblasti biokompatibilnich materiali je zcela
nezbytny, protoze je nutné optimalizovat vyrobni technologie, stejné¢ jako nasledné tepelné

zpracovani.
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