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Prehled pouzitych zkratek a symboli

ASTM
BJ
CAD
CSN
DED
DMT
E
EBM
EDS
El

EN
FST
GPa
HB
HDPE
HRC
HV
k.C./cp
KMM
kp
LMD
MIG/MAG
MIT
MTT
MPa
PB
PBF
PBS
PMMA
Re

Rm
Rpx
SEM
SLM

American Society for Testing and Materials
Binder jet

Computer aided design

Ceska statni norma

Directed Energy Deposition (piima depozice)
Direct metal tooling

Modul pruznosti v tahu

Electron beam melting

Energiové disperzni spektrometrie

Elongation, pomérné prodlouzeni

Evropska norma

Fakulta strojni

Gigapascal

Tvrdost dle Brinella

High-density polyethylene, vysokohustotni polyethylen
Tvrdost dle Rockwella

Tvrdost dle Vickerse

komer¢né Cisty / commercially pure

Katedra materialll a strojirenské metalurgie
kilopond

Laser metal deposition

Metal inert gas/Metal active gas

Massachusetts Institute of Technology
Miniaturized tensile test (mikro tahova zkouska)
Megapascal

Powder Bed

Powder Bed Fusion

Phosphate-buffered saline, Fosfatovy pufr
Polymethylmethakrylat polymer béZné jako plexisklo nebo akrylové sklo
Pevnost na mezi kluzu

Mez pevnost v tahu

Smluvni mez kluzu, x = procento plastického prodlouzeni
Rastrovaci (Skenovaci) elektronova mikroskopie

Selective laser melting

10



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalafské prace, akad. rok 2022/2023

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Antonin Kiizek

SLS Selective laser sintering

SM Svételny mikroskop

SS Stainless Steel — nerezova ocel

stl Standard Triangle Language

Tp Teplota fazové pfemény titanu beta

TCP Tricalcium Phosphate, Fosfore¢nan vapenaty

TEM Transmisni elektronové mikroskopie

TMZF slitina Ti-12Mo-6Zr-2Fe, ASTM F1813, zkratka prvnich pismen sloZeni
slitiny Titan — Molybden — Zirkonium — Ferrum

TIG/WIG Tungsten Inert Gas/ Wolfram Inert Gas

WAAM Wire arc additive manufacturing

ZCU Zapadoceska univerzita v Plzni
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1 Uvod

Bio-implantaty proSly vyzkumem a inovaci V uplynulych letech. Implantatem je
zatizeni ¢i tkan na povrchu téla nebo vlozenéd do organismu. Implantaty 1ze rozdélit na trvalé,

s ohledem na Zzivotnost implantatu a docasné, které jsou odstranény po splnéni svého ucelu
[1, 4].

Pokrok zazivaji hlavné oblasti jejich konstrukce [2] i materialt, které jsou pouzity pro
jejich vyrobu [3]. Vhodnost materialii pro bio-implantaty se odviji od vlastnosti, jako jsou
napiiklad pevnost, pruznost, porovitost, schopnost se uvoliiovat v organismu a dalsi [1, 3].
Dosud pouzivané materialy pro implantaty rozdélujeme na kovové, plastové a keramické [3].

Zpracovani kovovych materiall je naro¢né a nakladné a tak se hledaji dalsi zplsoby
zpracovani. Jako vhodny kandidat se ukazuje prave aditivni technologie.

Tato bakalafska prace cili na vyzkum titanové slitiny Ti-12Mo-6Zr-2Fe, vyrobené
pomoci laserové depozice, za i€elem vyuziti pro bio-implantaty.

Teoreticka Cast prace predstavi materialy pouzivané pro bio implantaty. V dalSich
kapitolach prace budou popsany technologie pouzité pro tisk kovovych materiald, metody
mikrostrukturnich analyz a zkousky pro zdkladni charakterizaci sledovanych materialii.

V praktické casti se prace vénovala experimentadlnimu materidlu vyrobeného z titanové
slitiny a zkoumala jeho vlastnosti. Na vzorcich vyrobenych za pomoci 3D tisku byla provedena
zkouska tahem, nasledna fraktografie, mikrostrukturni analyza a zkouska tvrdosti.
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2 Materialy pro bio-implantaty

Kapitola se zabyva pouzivanymi materialy pro bio-implantaty a jejich historii.

2.1 Historie

Nejdéle Gspésné pouzivané biomaterialy pro implantaty jsou na kovové bazi [3]. Prvni a
jeden z nejbéznéjsich materiali byla nerezova ocel [3]. Nevhodnost tehdy pouzivanych oceli
diky vlozenym leguram vyustila v hledani dalSich slitin a v postupny vyzkum prvka
nevhodnych pro organismus, diky jejich moznému uvolnéni do ob&éhu [3-5]. Dalsimi slitinami
pouzitymi pro tento ucel byly slitiny kobaltu ¢i chromu, napfiklad vitalium. Obrazek 1 ukazuje
uspéSné pouziti biomateridlli v pribéhu minulého stoleti. V soucasnosti nejpouzivanéjSim
kovovym prvkem pro bio-implantaty je titan a jeho slitiny, diky jeho dobré biokompatibilité [5,
12, 37]. Biokompatibilita je termin pouzivany pro vlastnost implantdtu nebo materialu.
Vyjadiuje schopnost byt pfijmut okolni tkani nebo samotnym télem. RozSifuje se téz pouziti
keramickych materiala a plastl v piipadech, kdy jsou piijatelné jejich mechanické vlastnosti.

L L] L} L] L L] L]
MNerezove oceli Vitallium Titan
kovy o - o
PMM A HDPE Celofan
plasty oo o—=
Cuprophane
AIzDJTgan-skln
keramika o—o———
Hydroxylapatit
1 A L 1 1L 1 L
1920 1930 1940 1950 1960 1970 1980

Obrazek 1 Aplikace biomaterialia v letech [3]

Dr. J. Lister vyvinul chirurgické techniky potiebné pro aplikaci implantati v 60. letech
19. stoleti [4]. Rané zakroky byly velmi neuspésné a Casto vedly k infekcim [4]. Prvni Gspésné
implantaty byly opory zlomenych kosti na zac¢atku 20. stoleti [4]. V tficatych letech minulého
stoleti byla predstavena nerezova ocel, diky které dochdzelo k vétSimu poctu zdatilych operaci
a funk¢nich implantati [4]. Hledani dalSich vhodnych materialti vedlo k zjisténi vhodnosti
naptiklad PMMA (Polymethylmethakrylat), titanu a jeho slitin nebo keramiky [3-5].

2.2 Pouziti biomaterialu

Usp&sné pouziti implantatd je zavislé na vlastnostech materialu, konstrukci, ale také na
materialu. Je bézné, ze dochazi k infekcim nebo odmitnuti implantatu télem. Divodem muze
byt naptiklad alergickéa reakce, ktera se potlacuje riznymi medikacemi a mtize vést azk vymeéné
implantatu [3-5]. Tabulka 1 popisuje biomaterialy v medicin€ a jejich vyhody, nevyhody
a priklady pouziti.
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Tabulka 1 biomaterialy s jejich vlastnostmi [4]

Antonin Kfizek

material Vyhody Nevyhody materialu Ptiklad pouziti materidlu
materialu
Polymery plasticky, Mala pevnost, Mekké tkané jako usi, nos, stent
(Nylon, Silikénova guma, | Snadno s ¢asem degraduje tvar nebo nité pro Siti
polyester atd.) zpracovatelny a vlastnosti

Kovy

(Ti a jeho slitiny, Co-Cr
slitiny, nerezova ocel, Au,
Ag atd.)

Pevny, Tvrdy a
tvarny

Mohou korodovat,
vysoka hustota,
téz8i na zpracovani

Néhrada kloubt, kosti, Srouby,
zubni krcky a dalsi implantaty,
draty

Keramika
(Oxid hliniku, fosfat
véapniku, uhlik)

Biokompatibilni,
inertni, odolné v
tlaku

Kiehky, neplasticky, t€zsi
na zpracovani

Dentalni implantaty, ortopedicka
protetika

Kompozity

(uhlik, dratem nebo
vlaknem vyztuZzené kostni
cementy, PMMA)

Pevny,
na miru

vyroba

w7

T¢&zsi na zpracovani

Kloubni
chlopné

implantaty, srdecni

V bézn¢ pouzivanych materidlech se Casto vyskytuji prvky, které se mohou uvoliovat
do organismu vlivem dlouhodobého ptisobeni prostfedi. Obsahuje-1li material tyto prvky, tak se
jejich pouziti omezuje na implantaty doc¢asné, namisto trvalych [3-5]. Obrazek 2 vyjadiuje
procentudlné Cetnost alergie zpisobené kovovymi prvky.

| 9.5%

Pt

Cr

xu.a%

1.8%

Au Cd
1.8% 1.5%

Sb

Obrazek 2 Procentualné alergie zpisobené kovovymi prvky [3]
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2.3 Kovové biomaterialy

Tato bakalarkd prace se z divodu jejich velmi dobrych uzitnych vlastnosti zaméfuje
hlavné na biomaterialy kovové a vhodnosti vyroby pomoci aditivni technologie. Jedna se o
nejdéle pouzivané materialy s velkou moznosti aplikace a to predevsim diky jejich vlastnostem
jako biokompatibilita, odolnost viu¢i korozi, tvrdosti nebo podobnost Youngova modulu ke
kosti [4, 5]. Prace nejdiive predstavi oceli, nasledovat budou slitiny kobaltu a hot¢iku. Zavér
této kapitoly se vénuje titanu a jeho slitinam, rtuti a tantalovym slitindm.

2.3.1 Ocel

Hlavni zastoupeni mezi biomateridly maji nerezové oceli. Je tomu tak diky své
korozivni odolnosti a mensim nakladim [5]. Je vhodné u téchto oceli provést pasivaci [3, 4],
aby nedochazelo k uvolnéni karbidi chromu z oceli a pro zlepSeni odolnosti proti korozi. Prvni
nerezovou oceli pouzitou pro implantat byla 18-8 Stainless Steel (SS) [4, 5] nebo znama jako
SS 304 nebo 1.4301[6]. Aplikace této oceli byla neuspésna z divodu nedostateéné odolnosti
vuci prostedi lidského téla. Z toho diivodu byla vyvinuta nerezova ocel SS 316L, zvySenim
obsahu Ni do slitiny a nerezova ocel SS 316Ti [4, 5]. Uspé&sna aplikace implantatu z nerezové
oceli je na obrazku 3. Pfestoze tyto oceli jsou odolné proti korozi, je tato vlastnost v lidském
téle znacné snizena (obrazek 4). Dalsi problém téchto oceli je moznost uvoliiovani ionti niklu,
ktery mize zpusobovat alergickou reakci [5]. Pro vyvarovani se alergii zptisobené niklem se
vyvinula Ni-free nerezova ocel SS ASTM F2229, austeniticka ocel NAS 106N se zvySenym
obsahem dusiku [3]. Pouziti téchto oceli je pfevazné na doCasné implantaty. Dozivotni
implantaty z téchto oceli 1ze pouzit pouze za pomoci dalSich pomocnych medikaci na zmirnéni
mozné alergie nebo infekce [5]. Tabulka 2 popisuje sloZeni prvka v procentech nerezovych
oceli SS 304 [7], SS 316L [8], SS 316Ti [9], SS ASTM F2229 [10].

Obrazek 3 Priklady pouziti implantatu z oceli SS 316L a) koleno b) kotnik [5]
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Obriazek 4 koroze implantatu z nerezové oceli [5]

Tabulka 2 SloZeni nerezovych oceli pro bio-implantaty v procentech

Material/prvek SS 304 [7] SS 316L [8] | SS 316Ti [9] SS AS-[I_ll\él] F2229
C 0,07 <0,030 <0,08 0,08

Cr 17,50-19,50 16,50-18,50 | 16,50-18,50 19,00-23,00
Ni 8,00-10,50 10,00-13,00 | 10,50-13,50 0,05 max
Mo - 2,00-2,50 2,00-2,50 0,50-1,50
Mn 2,00 2,00 <2,00 21,00-24,00
Si 1,00 1,00 <1,00 0,75 max
Cu - - - 0,25 max
N 0,10 0,10 - >0,90

P 0,045 0,045 <0,045 0,03 max
S 0,015 0,015 <0,015 0,01 max
Ti - - 5xC bis 0,70 -
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Prestoze nové oceli jsou korozi odolngjsi, tak jsou namahany pii cyklickém zatizeni
v prostiedi télesnych tekutin, kde dochazi ke zna¢né degradaci jejich vlastnosti [4, 5].
Obrazek 5 zobrazuje ocel SS ASTM F2229 a jeji vydrz pfi cyklickém zatéZzovani na vzduchu
a v roztoku 0,9 % NaCl pii teploté 37 °C.

750 T T L] T L ' T L] |
. [. Vzduch -

0.9 % NaCl roztok pii 37 °C

Maximalni cyklické zatizeni, MPa

450 T ] ] T T 1 T L] T

3 5 1E+5 2 3 5

Pocet cykla do lomu
Obrazek 5 Cyklické zatiZzeni oceli ASTM F2229 [5]

Zminované nerezové oceli mohou podléhat selektivni korozi, ktera vede k poruSeni
povrchu na mistech se $patnou povrchovou Upravou a mize zpusobovat praskani implantata
[5]. Tabulka 3 porovnava vlastnosti oceli SS 316L a SS ASTM F2229. PBS je latka zvana
Phosphate-buffered saline nebo fosfatovy pufr, ktera je pouzivana pro jeji podobnost télesnym
tekutindm [36].

Tabulka 3 Porovnani vlastnosti materiali SS 316L a SS ASTM F2229 [5]
Mechanické vlastnosti 316L SS a ASTM F2229

Druh oceli Bm, MPa Be. MPa Unava materidlu ve vzduchu
J16L 55 (ASTM F138) 4901350 190—690 2 20—
ASTM F2229 931-1731 586—-1551 650

* Unava materidlu mé&fena pii 107 cykli

Unava materidlu v PBS Tvrdost, HRC Max. prodlouZeni, %
220600 25—-39 12—-40
500 43-50 12-52

Shrnutim jsou nerezové oceli pouzivané prevazné pro docasné implantity a to
predevsim pro jejich malou nakladovost. Podléhaji vSak korozi a pfi aplikaci je nutné dbat na
moznost uvolnéni iont niklu. Také nenavazuji tak dobré spojeni mezi kosti, tkani a kovem
jako jiné materialy [4, 5].
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2.3.2 Kobaltové slitiny

Kobaltové slitiny jsou Siroce rozsitené v kloubnich implantatech (obrazek 6). Zpocatku
se jevily jako vhodnou nahradou nerezovych oceli prave diky jejich velké odolnosti proti otéru
a korozi. Slozeni téchto slitin je ale z jiz zminénych prvki Co, Cr a Ni, které mohou zpisobovat
alergickou reakci. Uvolnéni iontl téchto kovl nastavd az po delsi dobé nebo po vétSim
opotiebeni implantatu [4, 5]. Jsou-li pouzity pro dlouhodobé implantaty, toto riziko se zvySuje.
CoCr — slitiny jevi horsi pfilnavost ke tkdnim nez nerezové oceli. Za béznych podminek se
jedné o material pevnéjsi a cyklicky odolnégjsi nez ocel. V lidském téle ale tyto slitiny degraduji
pti cyklickém zatizeni (obrazek 7) a mohou dosahovat i hor$ich vlastnosti nez méa samotna kost
[5]. Piiblizna doba pro selhani kloubnich implantata z CoCr-slitin nastava po 20 letech [5].
Tabulka 4 popisuje chemické slozeni kobaltovych slitin registrovanych v ASTM jako
standartni biomaterialy.

400 -~ -
<
=
. 300 — -
\4: .
>0
g
Z
o Odlévana Co-Cr-Mo slitina
@
4
® Vzduch .-
100 O Ringeriv roztok
10* 10° 10° 10’

Pocet cyklt do lomu
Obrazek 7 Cyklické zatiZzeni CoCrMo slitiny na vzduchu a biologickém roztoku [5]
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2.3.3 Hor¢ikové slitiny

Mezi biomaterialy je hoi¢ik a jeho slitiny pouZivan pro jeho biodegradabilitu [11, 47].
Biodegradovatelnost je vlastnost materiali korodovat v lidském téle bez produktt, které by
mohli byt toxické, zpusobovat alergickou reakci nebo byt karcinogenni. Produkty koroze Ize
Vv lidském téle vyloucit piirozenymi procesy [11]. Aplikace hot¢iku a jeho slitin je pro doCasné
implantaty [11, 47] jako jsou Srouby (obrazek 8) pro fixaci zlomenych kosti. Tyto slitiny jsou
v lidském téle odbouratelné a napomahaji i samotnému rustu tkani nebo kosti. Vlastnosti
hot¢iku se velmi pfiblizuji vlastnostem samotné kosti a proto tak casto nevznikd problém
spojeni mezi kosti a materidlem. Hoif¢ik samotny v lidském téle napoméaha procesim
Vv organismu. Moznost piedavkovani je u hot¢iku velmi mala z divodu snadného vylouceni
nadbytku v ledvinach [11].

Obrizek 8 Sroub pro fixaci zlomenych kosti vyrobeny z hoi¢ikové
slitiny [11]

Tabulka 5 porovnava vlastnosti bézn€ pouzivanych materiali pro fixaci kosti, tkané
a lidské kosti.

Tabulka 5 Porovnani vlastnosti biomateriali a lidské kosti [11]

Material/ Hustota Pevnost v Modul

tkan [gem™]  tahu[MPa]  pruznosti
[GPa]

Titanové ~4.5 600-1100 110

slitiny

Korozi- ~8 600-1000 200

vzdorné

oceli

Kyselina ~1 ~30 ~2

polymlécna

(PLA)

Hof¢ikové ~2 150-450 45

slitiny

Kost ~2 30-280 5-20
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Cisty hoi¢ik je pro aplikaci ve formé implantatu nevhodny kvili jeho malé pevnosti
a proto se pouzivaji slitiny hoié¢iku. PouZivané slitiny jsou Mg-Al-Zn, Mg-Al-Mn nebo jiné
kombinace hot¢iku s kovy Zn, Mn, Zr, Ca, Li a jiné kovy alkalickych zemin [11, 47]. U téchto
slitin je hlinik ¢asto pouzivanou legurou, zajistujici potfebné vlastnosti materiali. V poslednich
letech se ale hlinik jevi jako mozny toxin, negativné zasahujici funkci neuronti a muze
zpusobovat Alzheimerovu chorobu. Proto se vyvoj téchto slitin zamétuje na slitiny neobsahujici
hlinik [11].

Hoic¢ikové slitiny nemaji takovou pozornost v aplikaci jako biomaterial kvili jejich
naro¢nému zpusobu zpracovani a pomérné rychlé korozi materialu v lidském téle [11, 47].

2.3.4 Titan a titanové slitiny

Z diavodu dobie popsanych vlastnosti v dostupné literatute [12, 37] a vyznamu titanu
pro tuto praci jsou tyto materialy vice popsany. Titan se fadi mezi 4. nejcastéjsi kov v zemské
kiite. Jeho hustota je 4,51 gcm™ a vyznacuje se znaénou odolnosti proti korozi. Samotny titan
a jeho slitiny se Casto nepouzivaji pro teploty vy$si nez 500 °C z dlvodu afinity titanu
ke kysliku. Titan je alotropnim kovem, ktery krystalizuje v Sesterené soustave, faze a,
a v prostorov¢ stiedéné kubické soustave, faze B (obrazek 9) [4, 12, 37]. Faze B je za vysSich
teplot stabilni. K fazové premén¢ dochazi za teploty 882 + 2 °C. Faze a je oproti fazi  hiie
deformovatelna pravé kvuli jeji krystalické soustavé [12, 37].

B

0.468 nm

Obrizek 9 Sestereéna soustava (z leva) Prostorové stiedéna kubicka soustava (napravo) [12]

Ptidanim legur do slitiny titanu, lze upravit vyslednou strukturu slitiny (obrazek 10).
Zatim co hlinik, kyslik, dusik nebo uhlik stabilizuje fazi a, tak prvky molybden, vanad, tantal,
niob stabilizuji fazi B [12, 37]. Titanové slitiny se bézné déli na a, a + B, B slitiny s dalsim
délenim mezi slitiny blizici se k fazi a nebo k metastabilni fazi B [12, 37]. Mezi nejcastéji
pouzivané slitiny se fadi a + B slitiny. Tyto materidly také mohou dosdhnout martenzitické
struktury pii spravné zvoleném tepelném zpracovani [4, 12, 37]. Vlastnosti a slitin se vyznacuji
vy$$im odporem proti plastickému tvareni, horsi tvaritelnosti, anizotropickymi vlastnostmi,
horsimi vlastnostmi difuze a vyssi rezistenci vici creepu oproti slitinam f [12]. Anizotropie je
zavislost materialu na krystalografické orientaci. Zpracovani titanu a jeho slitin za zvySenych
teplot se provadi v inertnich plynech z diivodu afinity titanu ke kysliku a vodiku [12, 37].
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Obrazek 10 Vliv legur na fazovy diagram Titanovych slitin (schematicky) [12]

U titanovych slitin obsahujici hlinik se zavadi tzv. hlinikovy ekvivalent. Pocitdno
v procentech z celkové vahy prvku hliniku, cinu, zirkonu a kysliku (1). Celkovy hlinikovy
ekvivalent se musi pohybovat pod 9 % celkové procentualni vahy slitiny [12]. Jedna se
o zamezeni vytvafeni TizAl precipitatd zpusobujicich kiehkost téchto slitin [12, 37]. Pro
konven¢né uzivané titanové slitiny se tento ekvivalent snizuje pod 6 % celkové vahy [4, 12].

Hlinikovy ekvivalent se miize pohybovat i vys$e u novych slitin, z ddvodu doprovodnych prvki
[12].

1 1
Algg =Al+§-Sn+g-Zr+10-0<6;9[%] (D

Rovnice 1 Vypocdet hlinikového ekvivalentu [12]

Slitiny a jsou slitiny tzv. komeréné ¢istého (k.¢.) titanu, kde hlavni legurou je kyslik.
Dosahuji pevnosti v tahu 235-860 MPa a vyznacuji se dobrou odolnosti proti korozi. Pouzivaji
se v chemickém a b&ézném primyslu [12].

Slitiny blizké a slitindm se vyznacuji vysokoteplotni odolnosti 500-550 °C. Dilezitym
pridavanym prvkem je kfemik, ktery zlepsuje v téchto slitinach odolnost vii¢i vys§im teplotam
[12, 37].

Slitiny o + B maji nejvétsi pole pouziti. Nejvyznamnéjs$im materidlem této kategorie je
slitina Ti-6Al-4V, ktera zastupuje vice jak 50 % prodavanych titanovych slitin [12]. Tyto slitiny
jsou Casto uspésné aplikovany diky jejich dobie prozkoumanym vlastnostem [4, 12, 37].

Metastabilni B slitiny v poslednich letech ziskavaji na pozornosti. Tyto materialy 1ze
vytvrdit a dosahnout tak az 1400 MPa pevnosti v tahu, dobré tvrdosti a lze je tvaret za studena
[12].

Slitiny f jsou slitiny s nevyhodou vys$si hustoty a vyssi ceny zptisobené legujicimi prvKy.
Maji velky potencidl, co se tyce tepelného zpracovani upravujici jejich vlastnosti jako pevnost,
tvrdost, odolnost proti praskani. Zavadi se pro né¢ molybdenovy ekvivalent, ktery musi byt
minimalné 10% celkové vahy slitiny, aby bylo mozné stabilizovat B fazi titanu pii tepelném
zpracovani. Prace s témito slitinami byva zakoncena zihanim pro ziskani Zadané struktury.
Zatim tyto slitiny nemaji tak velkou popularitu jako ostatni, ale jevi se jako vhodné pro velkou
skalu aplikaci [12, 37].
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Titan a jeho slitiny jsou jako biomaterial vhodny z diivodu jeho rezistence proti korozi
a podobné elasticit¢ jako ma kost. Stal se tzv. zlatym standardem mezi pouzivanymi
biomaterialy [12]. Tabulka 6 pfedstavuje titan a jeho slitiny bézn¢ pouzivané pro bio-implantaty
schvalen¢ ASTM.

Tabulka 6 PouZivané Ti slitiny pro bio-implantaty [13]
Metastable — metastabilni, Aged — uméle starnuta, Cast — odlévana, Silicides — silicidy.

Oznaéeni slitiny Mikrostruktura m(;ﬁ:)sﬁ ":’lffinos " '[\,('/f;aqevms“
[GPal [MPal
Komereénd Cp Ti grade 1 o 102 170 240
Sisty Ti Cp Ti grade I1 o 102 275 345
Cp Ti grade 111 o 102 380 450
Cp T1 grade [V o 104 483 550
Ti-6Al-4V o/P 110 850-900 960-970
Ti-6A1-4V ELI o/P 113 795 860
Ti-6Al-7TNb o/p 105 921 1024
Ti-5A1-2.5Fe o/P 110 914 1033
Ti-12Mo-6Zr-2Fe Metastable 74-85 1000-1060 | 1060-1100
Ti-15Mo-5Zr-3Al Metastable 75 870-968 882-975
Aged pta 88-113 1087-1284 | 1099-1312
Ti-15Mo-2.8Nb-3Al Aged pta 88-113 1087-1284 | 1099-1312
Metastable p 82 771 812
Aged pta 100 1215 1310
Ti-Zr Cast a’/B N/A N/A 900
Ti-0/20Zr-0/20Sn-4/8Nb-2/4Ta+(Pd, N, O) | o/B N/A 726-990 750-1200
Ti-157Zr-4Nb-2Ta-0.2Pd o/B 94-99 693-806 715-919
Ti-13Nb-13Zr o’/p 79 900 1030
Ti-15Mo-3Nb-0.3Sj (21SRx) Metastable B+ | 82 1020 1020
silicides
Ti-35Nb-7Zr-5Ta (TNZT) Metastable 55 530 590
Ti-29Nb-13Ta-4.6Zr B 80 864 911
Ti-35Nb-7Zr-5Ta 0.40 Metastable 66 976 1010
(TNZTO)

Praci studovanym materialem byla Ti-12Mo-6Zr-2Fe slitina titanu. Jedna se o slitinu
metastabilni faze B jinak zvanou TMZF. Oznaceni TMZF vychazi ze slozeni slitiny, kde kazdé
pismeno reprezentuje prvni pismeno latinského nazvu prvki, z nichz je slitina slozena. Dalsi
oznaceni slitiny je ASTM F1813 [37]. Tato slitina vznikla jako nahrada slitiny Ti-6Al-4V ELI.
Vyhodou této slitiny je absence legury vanadu a nizS§i modul pruznosti [38]. Material lze
vystavit tzv. umélému starnuti vyuzivané pro zménu vysledné struktury [37, 38, 39]. Nizsi
modul pruznosti slitiny je dileZity pro omezeni mozného vytvoreného stresu mezi kosti a
implantatem, ktery vede k uvolnéni implantatu [40, 41]. V piipadé aplikace jako bio-implantat
je v materialu nezadouci vétsi vyskyt kysliku zpisobujici vyssi mez pevnosti, ktery ale také
zvySuje modul pruznosti [37, 38].
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2.3.5 Rtut’ a amalgamy

Rtut’ je kovem pouzivanym pro slitiny zvané amalgamy, které jsou jedny z nejdéle
pouzivanych material pro vypli zubt. Rtut’ jako takova je jako biomaterial nevhodna. Rtutové
vypary jsou toxické a mohou zplsobovat Spatnou funkci nervové soustavy. U déti mohou
zpusobovat $patny vyvoj mozku [14]. Amalgamy jako takové nejevi velkou toxicitu jako rtut’
a jsou tedy pouzivany jako biomaterial pro dentistické implantaty [4, 14]. Jsou hlavné
pouzivany pro svoji odolnost a pevnost. Hlavnim pfisadovym prvkem amalgami je stiibro,
které dodava amalgamim jeho odolnost proti prostiedi [15]. V poslednich letech probiha
znacny vyzkum o dokéazani, zda se z téchto slitin neuvolnuje rtut’. Pfestoze studie poukazuji na
to, ze rtut’ se z téchto slitin mize uvoliiovat [14], stale se jedna o nejvice pouzivany material
pro opravu zubi. V Americe se 70 % dotazanych dentist vyjadtilo tak, ze zuby zpravuji praveé
amalgamy [15]. Pouzivané nahrady amalgami zatim nedosahuji vlastnosti této slitiny
a byvaji cenové nakladnéjsi [15]. Jako ndhrady se pouzivaji pryskytice nebo polymery [15].

2.3.6 Tantal a jeho slitiny

Tantal je prvkem platinové $edé barvy o hustoté 16,6 gem™ a vysoké teploté tani
2996°C. Tantal a jeho slitiny maji dobrou korozni odolnost, mechanické vlastnosti a jsou inertni
vici lidskému télu. Jeho bioaktivita stimuluje rust kosti doprovazena osseointegraci [4, 16].
Jedna se o jev, kdy implantat je natolik podobny strukturou kosti, Ze dochazi k silnému spojeni
mezi kosti a implantatem. Tantal a jeho slitiny jsou hife tvafitelné béznym zplsobem
za dosazeni slozitych tvarh pravé kvili vysokeé teploté tani. Pouziti je zatim zna¢né€ limitované
kvuli jeho cené a hustotg, z tohoto diivodu je zatim pouzivan na malé implantaty [4, 16]. Slitiny
ale nedosahuji pevnosti titanu a jeho slitin. Jako vhodny biomaterial se jevi slitina Ti—50Ta,
ktera dosahuje 887,77 MPa na mezi pevnosti a 75,77 GPa modulu pruznosti [16]. 3D tisk se
také ukazuje jako vhodny zplsob zpracovani téchto slitin. Zpracovanim za pomoci aditivni
vyroby tyto slitiny dosahuji podobnych vlastnosti jako ma lidska kost a napoméha jeji
biokompatibilité [42].
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3 Aditivni technologie

Aditivni technologie byvaji stale vice zminovany. Jednou z pfi¢in je jejich univerzalni
pouziti a vys$i vyuziti zédkladniho materidlu, nez je tomu u tfiskového obrabéni. Pokusy
o zdokonaleni a aplikace aditivni technologie jsou napii¢ vSemi obory l€kafstvi nevyjimaje.
Vyzkum pouziti 3D tisku v Iékafstvi se zabyvéa jak tisknutim tkani, tak i1 kovovych
a nekovovych implantati. Tato kapitola se zaméfuje na aditivni technologie pouzivané pro tisk
kov.

3.1 Rozdéleni aditivnich metod

Rozd€leni 3D technologii Ize podle pouzitého materialu, zptisobu depozice materialu,
zpusobu natavovani materialu atd. Praci pouzité rozdéleni aditivni vyroby je na powder bed
fusion (PBF) a na directed energy deposition (DED) (obrazek 11) [17]. PBF pouziva depozici
tisknutého materialu na podlozku pied samotnym tisknutim, zatim co DED metoda nanasi
zakladni material za pomoci trysky tésné pied tisknutim.

(a) Powder bed fusion (b) Directed energy deposition
Tepelny zdroj

o (Laser/zapaleny
Tepelny zdroj elektrlckv oblouk)
(Laser/elektronovy Tryska
paprsek)

b Melt pool

(tavna lazen)

Podavac Dratu

Powif rbed ¥ Podavag¢ prasku
3D component ' 3D component
Tiskova podlozka Tiskova podlozka

Obrazek 11 Rozdéleni aditivni technologie na PBF a) a DED b) [17]

PBF a DED lze dale rozdélit pfimo na 3D tiskové technologie. Pod PBF spadaji
naptiklad technologie selective laser sintering (SLS), selective laser melting (SLM), electron
beam melting (EBM). Pod DED spadaji napiiklad technologie laser metal deposition (LMD),
wire arc additive manufacturing (WAAM) [16,17,18].
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Schématické znazornéni technologii pouzivajicich laser, elektronovy paprsek nebo
technologie binder jet (BJ) jsou na obrazku 12.

Zdroj elektronového paprsku

P Odrazové zrctko ! Astigmaticka ¢ocka
Laser -------- N ‘ Zaméfovaci ¢ocka
Poddvaci vilee (. E Powder _Odrazova ¢ocka
v , bed Zasobnik
prasku ' 8

Uhlazovac¢ } -

Soucast
Zasobnik Tiskova podlozka
prasku Tiskova podlozka
(A) Laser powder-bed fusion (LPBF) (B) Electron beam powder-bed fusion (EPBF)
&
w Inkjet tiskova
® Zasobnik hlava
y prasku Zasobnik pojidla
' Podavaci valec L
ﬁ : prasek — s
| &) () Soucast Powder
' /. Ochranny = bed
)l Iyn
Soucast s Py
\ |
\ & v
Al
e v Zasobnik  Tiskova podlozka
Tiskova podlozka prasku
(C) Directed energy deposition (DED) (D) Binder jetting (BJ)

Obrazek 12 Schématické znazornéni aditivnich technologii [16]
3.1.1 Selective laser sintering, selective laser melting

Jednd se o technologie, které k roztaveni zakladniho materidlu pouzivaji laser.
Technologie SLS pouziva laser k nataveni zdkladniho materidlu, ale nedochazi k roztaveni.
Tuto aditivni metodu lze dale rozdé€lit pravé podle stavu roztaveni polotovaru na liquid phase
sintering, chemické napojeni a plné roztaveni a solid state sintering, kde se teplota pohybuje
v rozsahu 0,5-1 teploty tani polotovaru [16, 18, 19]. Zakladni material pro tyto tiskarny je
prasek o velikosti zrn 20-150 pm [18], 40-200 um [16] nebo 20-60 um [43]. Vykon laseru
na plochu se pohybuje v rozmezi 100-600 W/cm? [17]. Proces tisknuti je v nékolika fazich,
kde prvni je naneseni prasku na tiskovou plochu. V dalsi fazi dojde k nataveni vrstvy dle
nastaveného programu. Tyto dvé faze se opakuji, dokud neni model vytisknut. Do praski jsou
ptidavany i pojiva pro dosazeni lepsiho napojeni mezi zrny. Samotny tisk 1ze konat i v ochranné
atmosféie, aby nedochézelo ke vzniku nechténych produkti jako jsou oxidy zvysujici teplotu
tani prasku. Rozdil metody SLM od metody SLS je ve zméné vykonu laseru. Dochézi tak
K plnému roztaveni materialu za dosazeni malé porovitosti vytisku a vyuziva mensi velikosti
zrn prasku. Touto metodou jsou tisknuty naptiklad k.¢. titany [16, 18, 19].
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3.1.2 Electron beam melting

Hlavnim rozdilem od technologii SLS a SLM je v pouzitém tepelném zdroji. Metoda
EBM pouziva elektronovy paprsek vyvozeny z elektronového déla. Elektronovy paprsek je
schopny dodat v¢étsi tepelny vykon nez laser, ale dosahuje vét§iho praméru [20]. Zptsob tisknuti
je velmi podobny jako je tomu u technologii SLS a SLM. Tloustka tisknuté vrstvy se pohybuje
v rozmezi 40-200 pum [16]. Na rozdil od SLS a SLM tato technologie potfebuje uzavieny
prostor umoznujici vytvotreni vakua. Vakuum je nutné z divodu velikosti elektronil. Piipadné
plyny by zpisobovali nechténé srazky elektronti s molekulami. Jelikoz je tisk uskutecnén
ve vakuu, nedochazi k vétsi oxidaci pii tisknuti. Metoda je tedy vhodna pro prvky s vysokou
teplotou tani a prvky s velkou afinitou vici atmosféfe zejména kysliku [16, 18, 20]. Schéma
aparatu je znazornéno na obrazku 12 (B).

3.1.3 Binder jet

Binder jet (BJ) je technologie vyvinuta univerzitou MIT. Rozdil od piedchozich metod
je v mechanismu napojovani polotovaru [21]. BJ tedy neni metodou PBF, protoze nedochazi
k nataveni prasku pii tisku, lze ji ale stale zatadit jako powder bed (PB) metodu [43]. Tato
metoda vyuziva pojidla, nejcastéji pryskyfice, kterd napojuji polotovar. Polotovarem je prasek
o velikosti zrn 25-150 um [22]. Jsou experimentalné pouzivany i velikosti zrn praskt dosahujici
az 5 pm [22]. Samotny tisk soucasti neni energeticky naroény a je podobny metodam
predchozim, je ale nutné do procesu zaradit tepelné zpracovani pro dosazeni chténych vlastnosti
vysledné soucasti [21]. Zavadi se do procesu tzv. cure proces, kdy je dil po vytisknuti vystaven
teploté priblizné¢ 200 °C, proces de-powdering, kde dochdzi za zvySené teploty k lepSimu
napojeni mezi zrny prasku a dosahujeme 50-60 % bé&zné porovitosti a sintering & infiltration
proces, v tomto procesu dochézi ke spékani vrstev za mozné ptitomnosti dal§ich doprovodnych
materiald naptiklad hlinik nebo bronz. Schematické provedeni téchto procesti je na obrazku 13.
Tato metoda je svym procesem velmi podobna praskové metalurgii [21].

Naneseni pojidla na prasek Cure proces pii nizké De-powdering
teploté (~200 °C) soudasti

Tiskova hlava

-y, -

Ptiprava pro

— - doprovodny
Odstranéni podpeér -/
material ¢

T

Doprovodny
material

i

Sintering & Infiltration

Obrazek 13 Metoda BJ a jeji proces tepelného zpracovani [21]
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3.1.4 Laser metal deposition

Metoda znama také pod nazvy laser engineering net shaping (LENS), direct metal
deposition (DMD), laser rapid forming (LRF), direct laser fabrication (DLF), je pfikladem DED
metody. Jako zdroj tepla pro natavovani polotovaru je pouzivan laser. U této metody je
pouzivano ruznych polotovarti a to drat nebo prasek. U LMD nedochézi k pfedchozimu
naneseni polotovaru pied samotnym tiskem, ale k postupnému nanéseni pied ohniskem laseru.
Metoda je obecné méné presnéjsi nez metody SLS nebo SLM, ale dosahuje vys$si produktivity
[18]. Lze tak vyrabét duté soucasti z divodu nevyplnéni dutin praskem. Pouzita velikost prasku
a drati se odviji od konstrukce trysky. Jsou pouzivany bézné dostupné velikosti praski,
tedy podobné jako u piedchozich zminénych metod. Konstrukce trysek s podavaéem jsou
na obrazku 14. Velikost tisknuté vrstvy dosahuje 0,2-1 mm [23]. Tato metoda umoznuje opravu
poskozenych soucasti pravé diky nanaseni polotovaru pfimo na misto tisku [18, 23].

Smér pOhybu Xy Postranni
Cocka .
podavac
polotovaru
. \
Naneseny prasku
Melt pool material
Zakladni material
a.) | b.)

Ochranny plyn _l

v/

c.) d.)

Radialné
symetrické
podavace

Obrazek 14 Zpusoby podavani polotovaru u LMD metody [23]
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3.1.5 Wire arc additive manufacturing

WAAM nepouziva k natavovani materialu laser nebo elektronovy paprsek, ale zapaleny
elektricky oblouk. Je velmi podobnd svafovacim metoddm TIG/WIG nebo MIG/MAG
a pro tuto metodu lze i tyto svafeci nastroje vyuzit [24, 25]. WAAM je zaloZena na skladani
navarovych housenek na sebe a tak postupného vytvofeni soucasti (obrazek 15). Hlavni vyuziti
je pro velké soucasti, protoze tato metoda nedosahuje velkych piesnosti jako pfedchozi zminéné
metody. Lze také vyuzit tzv. hybridni aditivni vyrobu, kdy pro dosaZeni chténych
geometrickych vlastnosti je do procesu zatazeno nasledné obrabéni. Na rozdil od tfiskového
obrabéni ma WAAM velkou vyuzitelnost materidlu se znaCnou produktivitou. Soucasti
vyrobené touto metodou pro letectvi dosahuji snizeni naklada az o 60 % a snizeni hmotnosti az
0 30 % [25]. Metoda podléha stejnym problémim jako svafovani, tedy napiiklad teploty
interpasu, strukturdlni zmény v tepelné ovlivnéné oblasti nebo nutnou ochranou svarovych
spoju pfed kyslikem a vodikem. WAAM je velmi dostupné oproti metodam predchozim, jelikoz
pouziva jiz ¢asto zavedené svareci systémy, které 1ze vyuzit pro tuto metodu. WAAM je velmi
snadno automatizovatelnd za pouZiti robotll a proto omezenim tiskové plochy byva casto jen
samotna moznost pohybu robota [24, 25].

Elektroda

Nova vrstva

Elektricky
oblouk

Soucast & Melt pool

Podavac dratu

Tiskova podlozka

Obrazek 15 Schéma WAAM metody [24]
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3.2 Proces 3D tisku

Samotny proces pro aditivni technologii za¢ind ziskdnim modelu pro tisk. Model lze
ziskat prevazn¢ dvéma zptisoby a to 3D sken objektu nebo vytvoirenim pomoci computer aided
design (CAD) systému. Takto vytvoifeny model se musi triangulovat a ptevést do souboru
Standard Triangle Language (stl). Tento soubor je dale zpracovan slicer programem,
ktery model rozpracuje na vrstvy a nastavi hodnoty jako je rychlost podle zvoleného nastaveni.
Takto piipraveny soubor je mozné jiz nahrat do zafizeni pro aditivni vyrobu a spustit samotny
tisk. Po vytisknuti se do procesu zatrazuje dalsi zpracovani tepelné, povrchové nebo mechanické
podle potieby aplikace soucasti. Obrazek 16 ukazuje tento proces.

1 SR PN 3 4

N

1. Vytrofeni modelu v CAD systému

2.Triangulace CAD dat

3. Prevedeni do souboru stl

4.Pripraveni tiskového programu v slicer programu

5. Nahrani a spusténi tisku na 3D tiskarné

6.Proces samotného tisku

7. Odstranéni modelu z tiskové podlozky a odstranéni
pomocnych podpor

8. Dokoncovaci prace

9. Aplikace

S 8//

9

| tiskova

- | A podloZka
& v

pomocna
podpora

Obrazek 16 Proces aditivni vyroby [26]
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3.3 Pouziti pro bio-implantaty

Aditivni vyroba neni tak produktivni jako jiné metody vyroby pro hromadny primysl.
Pro aplikaci biomaterialu se ale ukazuje jako jedna z nejvyhodnéjsi z hlediska volnosti vyroby
soucasti ve 3 az 5 osach a moznosti konstruovat soucast tak, aby umoznovala lepsi zaclenéni
implantatu do organismu [2]. Zaroven je schopna umoznit vyrobu na miru s co mozna
nejmensim odpadem materialu a tim zlevnit nakladovost samotnych implantati. Experimenty
pouziti implantatii vyrobenych za pomoci 3D tisku se neomezuji pouze na jiz zminéné
materialy, ale také na materidly podobné lidskym tkanim. Jsou tedy tisknuty i mekké tkané
jako stenty, kiize nebo organy [2, 27, 28]. Meziro¢né se pocet tisténych implantati zvétsuje.
K roku 2022 je ptedpokladano piiblizné 1 500 000 implantati vyrobenych za pomoci aditivni
vyroby [27]. Optimalni velikost tisknuté vrstvy se udava v rozmezi 100-700 um [2]. Ptiklady
pouziti aditivni vyroby pro implantaty je na obrazku 17.

Obrazek 17 Priklady pouziti Aditivni metody pro tvorbu implantati [28]

33



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalafské prace, akad. rok 2022/2023
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Antonin Kiizek

4 Mikrostrukturni analyzy

Vlastnosti materidlti jsou zavislé na chemickém slozeni. Pro zkoumani struktury byly
zavedeny studia makrostruktury a mikrostruktury. Makrostruktura je vétSinou viditelna
pouhym lidskym okem nebo pii ptiblizeni az 30x a pouzivaji se pro odhaleni hrubych vad
v materidlu. Ptiprava vzorku pro makrostrukturu neni ndro¢né. Mikrostruktury je mozné vidét
za pomoci mikroskopt. Pouzivaji se dva hlavni typy a to svételné nebo elektronové mikroskopy
[34, 44, 45]. Svételné mikroskopy (SM) jsou pouzivany za béznych podminek bez nutnosti
specidlniho prostiedi pro pozorovéani. Limitaci SM je tzv. uzitetné zvétSeni. Priklady
pozorovaciho zatizeni pro zmiflované mikroskopie je na obrazku 18.

Dalsi studie, kterymi se mikrostrukturni analyzy zabyvaji jsou studie substruktury,
mikroanalyzy, difrakéni metody a spektroskopické metody.

Substruktury se zabyvaji napiiklad strukturou uvnitf zrn, stavbou krystalickych miizek
materialu a jsou pozorovatelné elektronovym mikroskopem.

Mikroanalyzy se zabyvaji sloZzenim materiala.

Difrakéni metody jsou pouzivané na zjisténi podilti fazi slitin a jejich identifikace. Faze
slitin jsou zrna stejného materialu zrozené za riznych teplot a vétSinou maji jiné vlastnosti
jako napftiklad stavba krystalické miizky.

Spektroskopické metody jsou dalSi studie pro zjiSténi chemického sloZeni a méfeni
hloubek povrchovych tprav [34].

Svételny mikroskop TEM SEM

zdroj svétla

kondenzorova
cocka

vzorek cocka

objektiv objektivova
clona skanovaci civky
objekiiv skanovaci obvod
intermedialni
cocky
projektivy
okulary , ilovad
‘ fluorescencni zesilovat
oko stinitko vychylovaci

Rozligeni 200nm 0. 1nm 0. 5nm

ZvétSeni ~ X 2000 X 50~ X1,500,000 X 10~ 21,000,000

Obrazek 18 Pozorovaci ustroji svételné mikroskopie, Transmisni elektronové mikroskopie
(TEM), Rastrovaci (Skenovaci) elektronové mikroskopie (SEM) [35]
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4.1 Svételna mikroskopie

Svételna mikroskopie (SM) vyuziva ke zkoumani mikrostruktury viditelné svétlo.
K pozorovani pouziva soustavu coCek a clon, které usmériiuji a upravuji vlastnosti
prochazejiciho svétla. Viditelné svétlo lidskym okem je v rozmezi 350 - 750nm vinové délky
[34], muze se lisit dle pouzité literatury. Pii pozorovani svételnym mikroskopem se objevuji
vady obrazu, kter¢ jsou dany vlastnostmi svétla. Lze tak pozorovat ohyb svétla, ktery zabratuje
bodovému zobrazeni pfi pozorovani a rozmazava obraz, a rozklad svétla, ktery rozmazava
hrany v obrazu. Z toho divodu se pouzivaji polariza¢ni filtry pro usmérnéni a odfiltrovani
nahodilych kmitajicich ¢astic svétla. Zname hlavné tii zplisoby polarizace svétla a to absorpci,
odrazem na nalesténém povrchu a dvojlomem. Svételné mikroskopy se skladaji z osvétlovaci
soustavy, objektivu a okularu. Cocky maji vady. Vyskytuji se vady chromatické (barevné),
sférické, astigmatismu a zkresleni. Sféricka vada je rozptyleni bodu ohniska na vice bodu.
Astigmaticka vada je pootoceni obrazu mimo optickou osu. Z toho divodu se d¢€laji sestavy
¢ocek pro minimalizaci vyrobnich vad za vyuziti riznych tvarii a materialti pro ¢ocky [34, 45].
Celkové nejveétsi mozné zvétseni je nasobek zvétseni okularu a objektivu [34]. Nejvétsi mozné
zvétSeni je ale limitované rozliSovaci schopnosti, kterd je dana schopnosti rozlisit dva detaily
pozorovaného vzorku pii daném zvétSeni [34, 45]. RozliSovaci schopnost je ale ovlivnéna
hlavné vinovou délkou a dale pozorovacim zafizenim, vzorkem a pozorovatelem. Lze tak dojit
K maximalnimu moznému uzitenému zvétSeni pro lidské oko, které je 2000x. ZvétSeni
nad tuto hodnotu lidskému oku neumoznuje rozliSovat dalsi detaily na vzorku a mluvime
o tzv. prazdném zvétSeni [34]. Tato hodnota vychazi zrozliSovaci schopnosti oka,
ktera je 0.2 mm a rozliSovaci schopnosti mikroskopu.

Mikroskopy se d¢laji ve dvou variantdch a to pfimy nebo invertovany svételny
mikroskop. Hlavni rozdil je v ustanoveni pozorovaciho tstroji mikroskopu [34]. Na obrazku 19
je schéma svételného pfimého mikroskopu.

Adaptér pro kameru (fotoaparat)

Pfepinac obrazu mezi kamerou a okulary

Binokuldr (okuléry)

ator LV-UEPI

Polarizator
jekti
Objektiv Analyzator
Stolek
Spodni osvétlovaci
lampa
.,/—
Kondenzor 5 L
Aperturni clona s = _».-- | = 1 |
[l .~ 0 '-J o A . i
Indik ator napajeni 7 \’,:—”JT ,11 Ty / -:J
3 ' e —— } Posun stolku
Telo mikroskopu ___——
Clona zorného pole

Obrazek 19 Piimy svételny mikroskop [34]
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4.2 FElektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie vyuziva pfednostné dvé metody a to transmisni a rastrovaci.
Rozdil mezi metodami je piedevSim v tvorbé obrazu z elektronového paprsku. Transmisni
elektronovy mikroskop (TEM) vyuziva obraz vytvofeni za pomoci stinitka. Elektrony musi
studovanym vzorkem projit nebo se od n¢j difraktovat, coz je jev podobny ohybu svétla. TEM
neni vhodny pro vétsi vzorky o vétSich tloustkach. Vzorky pro metalografii jsou bud’ velmi
tenké odfezané folie nebo otisk na film za piitomnosti latek pro zlepSeni vlastnosti otisku.
Rastrovaci nebo skenovaci elektronovy mikroskop (SEM) vyuziva oproti TEM tenky svazek
elektronti odrazenych od vzorku. Lze tak pozorovat i vyrazné rozméernéjsi vzorky oproti metod¢
TEM. V mist¢ dopadu elektronti nedochazi pouze k odrazeni zpétnych elektrond. Odrazi se tak
dalsi typy zéfeni (obrazek 20). Pro vytvofeni obrazu lze vyuzit i1 naptiklad sekundarnich
elektronu [34, 35].

l ] /104&- Augerovy elektrony
y 50-5004 sekundarni elektrony
X

d i zpétné odrazené
2 elektrony
charakteristické rtg.
zareni
E=E,

E=0

brzdné rtg. zafeni

L sekundarni fluorescence
vyvolana rtg. zarenim

prostorové

- rozligeni

zpétné odraZenyc
elektronu

'1 rtg.zafeni l"
Obrazek 20 Druhy zafeni na povrchu zaméreného elektronovym svazkem [35]

Elektronové mikroskopy pracuji ve vakuu nebo prostiedi blizké vakuu. Mikroskopy jsou
proto vybaveny tlakovou komorou. Vakuum je nutné pro udrZeni piesnosti pozorovani
a nerozptylovani elektronového svazku. Tyto mikroskopy mohou dosahovat mnohonédsobné
vétsiho zvétSeni, nez je tomu u SM (obrazek 18). U vzorkil pfipravenych pro pozorovani lze
provadét 1 analyzy sloZeni materiald. Velkou nevyhodou oproti SM jsou néklady na pofizeni,
naroky na prostor a proces vytvareni vakua je Casove naro¢ny [34, 35].
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5 Mechanické zkouSky materiala

Materialy se pfi zat€Zovani chovaji podle jistych vlastnich vlastnosti. Proto aby bylo mozné
tyto vlastnosti popsat, byli vyvinuty zkousky materiali. Mechanické zkousky materiala 1ze
rozdélit na zkouSky statické a dynamické. Dale lze zkousky rozdélovat na destruktivni
a nedestruktivni nebo kratkodobé a dlouhodobé [29,30].

Statické zkousky:
zkousky na zdkladni typy namahani tahem, tlakem, ohybem, krutem, stfihem; zkouska tvrdosti;
zkouska teceni (creep)

Dynamické zkousky:
zkouska razem v ohybu; zkousky nizkocyklové a vysokocyklové tinavy; zkousky tvrdosti

Vétsina téchto zkousek je normovana Ceskou statni normou (CSN) nebo Evropskou
normou (EN). Jsou provadény v akreditovanych laboratofich za predem urcenych podminek
jako napiiklad teplota mistnosti. Prace se bude zabyvat zkouskou tahem a tvrdosti z divodu
jejich vyuziti pro experimentalni ¢ast.

5.1 Mechanické zkousSky tahem

Zkouska je obvykle zalozena na deformaci normované zkuSebni tyce (obrazek 21) jednoosym
tahovym naméhanim. Zkouska je standardizovana normou CSN EN 10002 [29] nebo CSN EN
ISO 6892-1 [30]. Vysledkem je pifedpokladané mozné tahové namdhani materidlu
pro konstruovani soucasti. Vystupem jsou hodnoty pevnosti v tahu Rm, pevnosti na mezi kluzu
Re nebo smluvni mez kluzu Rp x, a ddle hodnoty taznosti a kontrakce. Zkouska je
zaznamenavana do diagramu. Smluvni hodnota kluzu je vztazena procentualné k trvalé
deformaci vzorku [29,30].

a) So C) % 8y
%{ ' N .
s
Lo = — : R
b Lo I
b) : d)
so\ ao
| SR L , J w— Qﬂ

L &

So

Obriazek 21 Normované zkuSebni ty€e a) kruhového priifezu, b) ty¢ z plechu, c) ty¢ odejmuta z
trubky, d) trubkova zkusebni ty¢, hodnoty, So — prifez, Lo — délka, jsou poc¢atec¢ni hodnoty pied
zkouskou [30]
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Grafické znazornéni zkousky je do grafu XY. Kde osa X (vodorovna osa), zaznamenava
deformaci, zatim co osa Y (svisla 0sa), zaznamenava napéti v materialu. Napéti v materialu
neni hodnota naméfend, ale spoctend z méfené deformace a zatézovaci sily. Piiklady graft
ze zkousSky tahem pro riizné materialy na obrazku 22. Zkousky se provadi i pro velmi tenké
zkuSebni tyce. U téchto ty¢i je ale nutné pocitat s moznym zkreslenim dat a tak se zavadi
opravné piepoCty pro taznost. Zkousky jsou pouzivany i pro materidly vyrobené za pomoci
aditivnich metod. Normovany vzorek je odebran z tisknuté soucasti v n€kolika smérech
z divodu vlastnosti tisknutych vrstev za predpokladu anizotropniho chovani [32]. Pro nové
aplikace jsou vyvinuty i mikro nebo nano zkousky tahem pro velmi malé zkousené vzorky.
Zkousi se tak napiiklad monokrystalické materialy nebo praveé tisknuté vzorky [33].

\ tvrda ocel

-

— O [N/mm"~)

mékka ocel

horckova
slitina

—s ¢ [1]

Obrazek 22 Tahovy diagram pro rizné materialy v jednom grafu [31]

5.2 Mechanické zkousky tvrdosti

Zkousky tvrdosti jsou jedny ze zédkladnich zkouSek materialu. Povrch materiélu je pfi této
zkousSce podroben zatiZeni, aby se zjistila jeho odolnost proti vniknuti ciziho télesa. Zkousky
jsou poté vyhodnoceny podle nékolika zavedenych metodik. Zkousky tvrdosti se od sebe
odliSuji vnikacim téliskem tzv. indentor a nutnym strojem k provedeni zkouSky. Odolnost
materidlli je déna jejich mikrostrukturou, krystalickou stavbou mifizky, vnitinim napétim
ateplotou [29]. Za nejstarsi pouzivanou metodu lze povazovat vrypovou zkousku. Ta pro urceni
tvrdosti pouziva tzv. Mohsovu stupnici (tabulka 7), ktera rozd¢lila nerosty do 10 skupin. Do
skupin jsou poté materialy roztfidény na zakladé vrypové zkousky [29, 30].

Tabulka 7 Mohsova stupnice [30]

Tvrdost | 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Mineral |mastek | sul kalct fluorit | apatit |Zivec | kfemen |topas|korund |diamand

kamenna | (vapenec) | (kazivec)
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Z vrypové zkousky nedostavame vSechna potiebnd data tvrdosti materidlu a tak byly
vyvinuty zkousSky vnikaci a odrazové. Mezi nejCastéji zminované vnikaci zkousky patii
zkousky podle Brinella, Vickerse, Rockwella a jako odrazova zkouska POLDI kladivko. Hlavni
rozdilem mezi metodami je tvar indentoru (Obrazek 23) a vysledny vypocet tvrdosti [29, 30].

a) Brinell b) Vickers  c¢) Rockwell
aj b) c]

Tvar vnikaciho 136
| _
télesa E - J|—| } (—7

03

Charakteristicky
rozmér —— £
VEisku A

A

e 19|
b L

——

Obriazek 23 Druhy indentori pro zkousky tvrdosti [29]
5.2.1 Zkouska tvrdosti podle Brinella

Zkouska je zalozena na normovaném kulickovém indentoru, ktery je do materialu
zatlacovan danou silou po urcity ¢as za vytvofeni kulového vtisku. Zkouska je normovana
normou CSN EN ISO 6506-1 [30]. Hlavnimi parametry pro vypodet tvrdosti jsou pramér
indentoru, pramér vtisku a zatéZovaci sila. Primér vtisku je méten dvakrat a to ve smérech
na sebe kolmych. Tyto dva rozméry tvoii aritmeticky primér vtisku. Vypocet tvrdosti je
nasledné vypocten podle rovnice 2 pro silu udanou v kilopondech (kp). Je-li sila udéana
v Newtonech (N), tak je celkovy vysledek vynasobeny koeficientem 0,101.

F F 2F
HBW =—

S wnDh zDD-+D*-d%)

Rovnice 2 Rovnice pro vypocet tvrdosti dle Brinella [30]

Zapis méteni je poté udan predpisem X HB(S/W) Y/Z/t, kde X je vypoctena hodnota,
HB(S/W) je typ zkousky a S (ocelova kulicka) nebo W (kuli¢ka z Tvrdokovu) vyznacujici druh
indentoru, Y je pramér indentoru, Z je zkuSebni zatiZeni a t je doba zatiZzeni. Dobu zatizeni neni
nutné udavat jedna se o standartni normovanou délku zkousky [30].
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5.2.2 Zkouska tvrdosti podle Vickerse

Provedeni zkousky je dle normy CSN EN ISO 6507 [30]. Zkouska tvrdosti dle Vickerse
je zaloZena na vtlacovani indentoru o tvaru pravidelného CEtytbokého jehlanu do povrchu
za predem urcené sily. Jehlan ma vrcholovy uhel 136°. Teplota prostiedi pii zkousce by méla
byt v rozmezi 10-35 °C a doba zatizeni vzorku 10-15 sekund. Jsou-li pouzity jiné hodnoty musi
byt zapsany v protokolu o méfeni. Pramér vtisku je tvofen aritmetickym prumérem zméfenych
délek uhlopricek jehlanu. Vypocet tvrdosti je poté vypocten z rovnice na (rovnice 3 a) ) pro kp
nebo pro N (rovnice 3 b) ).

) F D F
HV=18544— HV=0,1891—

d

Rovnice 3 Vypocdet tvrdosti dle Vickerse, F — zatéZova sila, d — zméfeny aritmeticky
priamér vtisku [30]

Pro méfeni pii velmi malém zatizeni a malé plochy nastava rozptyl v méteni kvuli
presnosti méteni vtisku tzv. méteni mikrotvrdosti. Proto se pro mikrotvrdost pouzivaji specialni
tvrdoméry. Vysledna tvrdost je zapsana timto zpiisobem X HV Y/t, kde X je vypoctend hodnota
tvrdosti dle Vickerse, HV oznaceni typu zkousky, Y zatéZova sila a t zatézovaci doba. Je-li
zkouska provadéna na nerovném povrchu je celkova hodnota nasobena opravnymi korekcemi
[30].

5.2.3 Zkouska tvrdosti podle Rockwella

Zkouska je provadéna dle normy CSN EN ISO 6508 [30]. Zkouska tvrdosti dle Rockwella
je od ostatnich zminénych zkousek rozdilna v odpoctu hodnoty tvrdosti. U této zkousky se
neodmétuje prameér vtisku, ale hloubka, do které je indentor vtlacen. Indentor je tvaru kulicky
nebo kuzele o vrcholovém thlu 120°. Samotna hodnota tvrdosti je odectena piimo z pfistroje.
Zkouska probiha tak, ze indentor je zatizen pfedbéZnou silou zvanou Fo do hloubky ,a‘.
Poté je vynulovana stupnice stroje a indentor je zatizen pfidavnou normovanou silou F1 po dobu
2-8 sekund. Po uplynuti této doby je indentor odlehcen o silu F1 a vyslednd hodnota odectena
z tvrdoméru. Pribeh zkousky je znazornén na obrazku 24.

FrtFa = 100 ¥kp

g-k - - --

Obrazek 24 Priibéh zkousky podle Rockwella indentor kuli¢ka (vpravo) nebo kuzel (vlevo) [30]

Vysledek zkousky je zapsan podle predpisu X HRY, kde X je odmétfena hodnota
na tvrdoméru, HR typ zkousky, Y typ indentoru oznacen pismenami A-K a normovana sila
zatizeni. NejCastéjs$i pismena jsou A, B, C, kde A je kuzel pro zatizeni navrzeny pro nejtvrdsi
materialy v rozmezi 20-88 Rockwellovy hodnoty tvrdosti. Casto pouzivané indentory jsou
C a B, kde C je Kuzel pro hodnoty v rozmezi 20-70, a B kulicka o praméru 1/16 palce
pro hodnoty v rozmezi 20-100. HRB je dopliiovano o pismeno S nebo W podle toho o jaky typ
kulicky se jedna stejné jako u zkousky dle Brinella [30].
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6 Experimentalni ¢ast

Experimentalni ¢ast byla provedena ve spolecnosti COMTES FHT a. s. Cil této kapitoly
je predlozeni vysledkli zkoumani vybraného materidlu a nasledna diskuse se zavéry.

6.1 Pouzité experimentalni metody

Pro studii materialu bylo pouzito nékolik experimentalnich metod. Vzorky materialu tak
byli podrobeny mikrostrukturni analyze (viz kapitola 6.3), energiové disperzni spektrometrii
(EDS), méfeni tvrdosti dle Vickerse, zkouSce vtahu dle ISO/ASTM 52909:2022
(viz kapitola 6.4) a fraktografické analyze.

Pro pozorovani vzorkd byli pouzity dva mikroskopy a to svételny mikroskop NIKON
ECLIPSE MA200 vybaveny softwarem pro digitdlni zpracovani a analyzu obrazu NIS
Elements 5.2, a fadkovaci elektronovy mikroskop JEOL IT 500 HR vybaveny analyzatorem
Octane Elite Super pro EDS. Pro deponovani materialu byla pouzita tiskarna Insstek MX-600
vybavena pro tisk metodou DED s 2kW Ytterbiovym vlaknovym laserem. Zafizeni ma moznost
tisknout v médu DMT (direct metal tooling), ktery kontroluje pfisun polotovaru pro zajisténi
stejné vysSky nanesené vrstvy. Je tak vybaveno dal§imi dvéma kamerami pro spravny chod
tohoto modu.

6.2 Experimentalni material

Experimentalni material Ti-12Mo-6Zr-2Fe byl deponovan ve tvaru krychle o rozméru
strany 35 mm. Zvolend geometrie dovoluje snadné odebirani vzorkl, aniz by bylo nutné
dodateénych podpor pti tisku. Material byl deponovan metodou DED na zafizeni Insstek
MX-600, pti parametrech nize uvedenych.

Parametry tisku:

Pramér castic prasku: 63-200 pm

Skenovaci rychlost: 850 mm/min

Rychlost davkovani prasku: 2,85 g/min

Vykon laseru: DMT mod  650-1000 W (stfedni hodnota 900 W)
Priimér laserového paprsku: 1600 um

Tloustka nanesené vrstvy: 600 pm

Vzdalenost drah laseru: 1100 pm

Koaxialni/nosny: 10/2 I/min

Ochranny plyn Ar: 10 I/min

Studované vzorky nebyly vystaveny dal§imu tepelnému zpracovani a tedy byl studovan
ve stavu po deponovani. Material byl rozfezan na vzorky pro pozdé&jsi studie, viz tabulka 8.
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Tabulka 8 Seznam pouzitych vzorki a jejich pouziti

Antonin Kfizek

Cislo vzorku | Ozna&eni vzorku | Zkratka Pouziti vzorku
1 XZY-1 X1 Tahova zkouska
2 XZY-2 X2 Tahova zkouska, fraktografie
3 XZY-3 X3 Tahova zkouska
4 YZX-1 Y1 Tahova zkouska, fraktografie
5 YZX-2 Y?2 Tahova zkouska
6 YZX-3 Y3 Tahova zkouska
7 ZXY-1 Z1 Tahova zkouska, fraktografie, EDS
8 ZXY-2 Z2 Tahova zkouska
9 ZXY-3 Z3 Tahova zkouska
10 XY-1 XY Mikrostruktura, zkouska tvrdosti
11 YZ-1 YZ Mikrostruktura, zkouska tvrdosti, EDS
12 XZ-1 XZ Mikrostruktura, zkouska tvrdosti

6.3 Mikrostrukturni analyzy

Vzorky pro metalografickou analyzu byly pfipraveny Vrovinach XY, XZ a YZ.
Zkoumané plochy prosly brousenim a naslednym lesténim s vyuzitim peroxidu. Vzorky byly
pozorovany v le§téném i v leptaném stavu. Lestény stav slouzil k analyze porovitosti. Frakce
port byla vyhodnocena pomoci softwaru NIS Elements 5.2. U vzorkii byla prokazana
minimalni porovitost materialu. Naméfené hodnoty obrazové analyzy jsou uvedeny
v Tabulce 9. Po nafoceni byly vzorky naleptany leptadlem KROLL a nasledné podrobeny
analyze mikrostruktury.

Tabulka 9 Naméfené hodnoty obrazové analyzy

Polozka Rovina Poérovitost [%]
1 XY 0,037
2 XZ 0,042
3 YZ 0,046

42



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalafské prace, akad. rok 2022/2023
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Antonin Kiizek

Deponovany material je hlavné slozen z tavnych ladzni (melt-pool), které jsou na sebe
napojeny natavenim. V mistech napojeni mize dochazet k defektim béznym pro aditivni
metody a proto se mikrostrukturni analyza zabyvala také oblasti melt-poold. Tato oblast je
dulezita z hlediska sméru tvorby zrn a od toho se odvijejicich vlastnosti jako anizotropie.

Na vzorku z roviny XY jsou dobfe patrné pirechody nanasenych vrstev s vyraznou
stopou po laseru (obrazek 25 a obrazek 26 pfi vétSsim piiblizeni této oblasti). V rovinach XZ
a YZ jsou viditelné melt-pooly (tavné 1azn¢€) (obrazky 27, 28, 30). Na obrazku 27 Ize pozorovat
rozdilné nastaveni tisku (vykon laseru) pro konturu a vypli vzorku, kde je patrny rozdil
velikosti melt poolu v horni kone¢né vrstvé. Na obrazku 29 je znazornéni dendritického
odmiseni pozorovatelného na obrazku 28. Rozmisténi defektt 1ze pozorovat na obrazcich 25,
27 a obrazku 30, ktery je zvétSenim jedné z oblasti na vzorku YZ s viditelnymi defekty poru
a neprovareni.

Zminované vady, poéry a neprovaieni, jsou bézné vady pro aditivni metody.
Patii do skupiny defekti v literatufe pojmenované jako Voids (prazdné misto). Pory se
vyznacuji sférickym vzhledem a mohou byt zptsobeny plyny uvéznénymi v tavné lazni
nebo vybérem hrubosti prasku a tim souvisejici nastaveni deponovani. Neprovateni (lack of
fusion) je vadou vznikajici diky $patnému nataveni vrstev spojovanych nanaSenym materialem.
Tvar defektu je nestejnorody a protdhly. Neprovateni je vice nebezpeéné jako koncentrator
napéti v materialu, nez je tomu u pora.
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Obrazek 26 Vzorek XY, leptany stav, zvétSeni 50x, cervené hranice mezi stopami laseru
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Obrazek 28 Vzorek XZ, leptany stav, zvétSeni 10x, oblast kontury (¢ervena Sipka) a oblast vyplné
(zelena Sipka), modi‘e hranice mezi konturou a vyplni

AR Ve
z /n{ 'zv /

Obrazek 27 vzorek XZ, leptany stav, zvétSeni 50x, jeden melt pool (Zluta oblast), oblast
dendritického odmiSeni (oranZova Sipka), tepelné ovlivnéna oblast (modr4 Sipka)
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Obrazek 29 Vzorek YZ leptany stav zvétSeni 200x, dendritické utvary

Obriazek 30 Vzorek YZ, leptany stav, zvétSeni 50x, pozorovani SEM, oblast melt poolu s
defekty nedostate¢ného nataveni (lack of fusion, ¢ervena Sipka) a péru (modra Sipka).
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6.3.1 EDS analyza mikrostruktury

Po pozorovani vzorku z roviny YZ byla provedena EDS analyza lokéalniho chemického
slozeni z oblasti viz obrazek 31. Vysledky analyzy viz tabulka 10.

Obriazek 31 EDS Analyza mikrostruktury, leptany stav, zvétSeni 2000x; pozorovani SEM, spot
1, 2 misto defekti, spot 3 matrice

Tabulka 10 Vysledek EDS analyzy z obrazku 31

Prvek Spot 1 Spot 2 Spot 3
Hmot. [%] | Atom [%] | Hmot. [%] | Atom [%] | Hmot. [%] | Atom [%]
Zr 4,26 2,37 4,75 2,66 4,83 2,76
Mo 6,74 3,57 7,28 3,88 11,55 6,29
Ti 86,79 92,05 85,91 91,58 81,95 89,38
Fe 2,21 2,01 2,06 1,88 1,68 1,57

Tabulka 10 prokazuje, Ze na pozorovanych mistech se vyskytuje nizsi procentualni
hmotnost legujicich prvki. Kde v mistech defekti (spotl, spot2) doslo pravdépodobné
k odpateni legujicich prvki. V misté matrice (spot 3) je material podobny hodnotam TMZF se
snizenou procentualni hmotnosti legur, kde u Zr legury je o 1,17% nizsi.
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6.3.2 Meéreni tvrdosti

Po pozorovani mikrostruktury na vzorcich byla provedena zkouska tvrdosti. Tvrdost
byla métena laboratornim tvrdomérem Struers Durascan 50 podle normy CSN EN ISO 6507-1
Kovové materialy — zkouska tvrdosti podle Vickerse pfi zatizeni HV10. Dosazené hodnoty

jsou shrnuty v tabulce 11.

Tabulka 11 Naméiené hodnoty tvrdosti

vzorek | metoda | Méfenil | Méfeni2 | Méfeni3 Pﬁggﬁf Sﬁgﬁﬁfgé
XY | HV10 328 352 340 340 10
YZ |HV10 306 303 208 302 3
XZ |Hv10 287 290 286 288 2

Zkouska tvrdosti (tabulka 11) prokazuje mensi tvrdost V rovinach XZ a YZ nez v roviné
XY. Kde v priméru v roviné XY dosahuje tvrdosti 340 £+ 10. Rovina XY je tedy v priméru
tvrdsi o 12,5 % oproti roviné¢ YZ a o 18,1 % oproti roviné XZ. Material tedy podléha anizotropii,
kterd mize byt zpiisobena pravé zvolenou metodou tisku.

6.4 Mechanické vlastnosti

Tahova zkousSka byla provedena jako mikro tahova zkouska (miniaturized tensile test,
MTT) dle normy ISO/ASTM 52909:2022, na stroji TiraTest (LOkN) a vyhodnocena softwarem
LabNet. Vzorky byly odebrany z tist¢éného materialu ve 3 rovinach a to XY, YZ a ZX
v orientaci XZY, YZX a ZXY dle ISO/ASTM 52909:2022(E), viz obrazek 32, z kazdé roviny

po tfech vzorcich, elektroerozivnim dratovym fezdnim. Rozméry vzorku dle normy viz obrazek
33.

XYZ XZY
S e - //
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[ :'V,,.-—‘ _
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YXZ YZX
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& ™
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: z |\ 7
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Obrazek 32 Ilustrace orientaci vzorki pro MTT [50]
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Obrazek 33 Rozmér vzorki dle normy ISO/ASTM 52909:2022 [50]

Vzorky byly pfed zkouskou povrchové upraveny pro ziskdni pozadované drsnosti
povrchu a pokryty barvou pro snazsi zaznamenavani deformace. ZkouSka probihala
pro podminky kvazistatické (Rychlost deformace 0,00025 s, rychlost posuvu stroje 0,07
mm/min) za pokojové teploty. Deformace vzorki byla zaznamenavana pomoci bezkontaktniho
extenzometru Mercury RealTime Tracking a rozméry vzorkll byli zméfeny mikrometrem.
Po provedeni zkousky byly rozméry zméfeny stereoskopickym mikroskopem a vyhodnoceny
charakteristiky modulu pruznosti (E), mez kluzu v tahu (Rpo2), mez pevnosti v tahu (Rm),
taznosti (A), kontrakce (Z). Vysledky tahové zkousky jsou v tabulce 12 a jejich zaznam v grafu
na obrazku 34.

Tabulka 12 Hodnoty tahové zkousky

teplota E Rpo,2 Rm A Z
Vzorek
[°C] [GPa] | [MPa] | [MPa] | [%] |[%]
XZY 1 (X1) 23 90 858 859 16,0 | 61
XZY 2 (X2) 23 93 887 888 13,2 | 56
XZY 3 (X3) 23 95 903 904 159 |55
Stfedni hodnota 93 883 883 15,0 | 57
Smérodatna odchylka 2 23 23 1,6 3
YZX 1 (Y1) 23 84 877 896 20,2 | 60
YZX 2 (Y2) 23 84 869 882 14,1 | 48
YZX 3 (Y3) 23 88 886 902 14,2 |65
Stfedni hodnota 85 877 893 16,2 | 57
Smérodatna odchylka 2 9 10 3,5 9
ZXY 1 (Z1) 23 83 887 896 7,8 |56
ZXY 2 (Z2) 23 87 921 | 933 | 10,3 |57
ZXY 3 (Z3) 23 86 895 917 9,6 |60
Stredni hodnota 85 901 915 92 |57
Smérodatna odchylka 2 18 18 1,3 2
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Obrazek 34 Tahova zkouska grafické znazornéni

Tahova zkouska v porovnanim s hodnotami z kapitoly 2.3.4 tabulka 6 ukazuje, Ze mez
pevnosti (Rm) se pohybuje o poznani nize (tabulka 6 hodnota Rm = 1060-1100 MPa). Modul
pruznosti v tahu (E) se pohybuje v rozmezi zminéném v tabulce 6, kde vzorky v orientaci XZY
tuto hodnotu piekrocili (tabulka 6 hodnota E = 74-85 GPa). Méteni ukazuje, ze nejvétsi modul
pruznosti dosahuje orientace XZY 93 + 2 GPa, zatim co nejvétsi pevnost v tahu je dosaZzena
v orientaci ZXY 915 + 18 MPa. Leps$i hodnoty taznosti materialu byly dosazeny v orientaci
YZX 16,2+ 3,6 % a v orientaci XZY 15,0 + 1.6 % . Naméfena kontrakce vzorkd je
v aritmetickém praméru totozna 57 % s riznou odchylkou. Vzorky jevi znamky anizotropie,
ktera miize byt zpisobend rozmisténim, poftem a tvarem defektd v tisknutych vrstvach
od zvolené metody tisku nebo orientaci zrn v materialu.
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6.4.1 Fraktograficka analyza

Po tahové zkouSce byly lomové plochy vzorka XZY2, YZX 1 a ZXY 1 podrobeny
fraktografické analyze.

U zkoumanych vzorkil se jednalo pfevazné o lom transkrystalicky s tvarnymi dilky
(obrazky 35 d), e), f); 36 modra Sipka). Na lomové plose byl prokazan vyskyt pori v malém
mnozstvi (obrazky 35 e), f); 36 zluta Sipka). U vzorku ZXY 1, ktery jevi nejnizsi taznost,
bylo pozorovano i fi¢kovani na lomové plose (obrazek 35 f); 36 Cervena Sipka). Na vzorcich
se také vyskytuje tearing topografy surface (odtrzeni skluzové roviny, TTS) [48] (obrazky 35
d), f); 36 zelena Sipka). Na pozorovanych lomovych plochach nebyly prokazany neroztavené

Castice nebo $iteni lomu po hranicich zrn.

vzorek XZY-2 vzorek YZX-1 vzorek ZXY-1

100 ym

Obriazek 35 Popis lomové plochy z obrazku 35 f), zvétSeni 500x
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Fraktograficka analyza tedy prokazuje vyskyt defektti péru v lomu, které ale nejsou
pficinou lomu. Pfi¢inou lomu zkoumanych vzorka je vycerpani plasticity (tvarné dulky)
a nasledné odtrzeni zbylych skluzovych rovin. U vzorkt nedoslo k lomu §iteného po hranicich
VALLR

6.4.2 EDS analyza lomu vzorku

Po pozorovani lomovych ploch byla na vzorku ZXY 1 provedena EDS analyza
lokalniho chemického slozeni na dvou mistech, viz obrazek 37. Vysledky analyzy, viz
tabulka 13.

Obrazek 37 EDS Analyza, zvétSeni 200x, oblast skluzu Spot 1, oblast dilkid Spot 2

Tabulka 13 Vysledky EDS analyzy z obrazku 35

Spot 1 Spot 2
Prvek
Hmot. [%] | Atom [%] | Hmot. [%] | Atom [%]
Zr 6,95 4,01 5,97 3,46
Mo 10,91 5,99 12,15 6,69
Ti 79,89 87,87 79,09 87,22
Fe 2,26 2,13 2,79 2,64

Z EDS analyzy lomové plochy vyplyva, Ze v misté (spot 2) tvarnych dulka slitina
dosahuje pozadovaného slozeni, zatim co v misté (spot 1) skluzu je obsah jedné z legur Mo
nizsi o 1 %. Slozeni slitiny v misté lomu je podobné (spot 2) nebo se blizi (spot 1) k stanovenym
hodnotam TMZF.
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7/ Diskuse vysledkii

U studovaného materialu je matrice tvoiena [ titanem slitiny TMZF. Porovitost
materialu se pohybuje v rozmezi 0,042 % + 0,004 %. Hodnota pdrovitosti je stazena na celou
pozorovanou oblast a je v materidlu celkové nizka. Vysledky obrazové analyzy se nachazi
v tabulce 9. Naméfené hodnoty porovitosti byly vétsi v rovinach XZ, YZ nez v roviné¢ XY
(obrazky 25, 27, 30, tabulka 9). Zvolena metoda DED jevi nizsi anizotropii nez PBF metody
Vv zavislosti na vzneseném teplu do materidlu pfi tisku [32].

Mikrostruktura vzorka jevi mirnou dendritickou segregaci (obrazky 28, 29), vyskyt
defektd port a neprovaieni (lack of fusion) [32, 46] obrazky 25, 27, 30. Pozorovani neprokazalo
neroztavené Castice prasku. Melt-pooly (tavna lazen, obrazek 28) jsou tvofeny pievazné zrny,
rostouci ve sméru odvodu tepla od laseru (obrazky 26, 28). Pti nataveni jiz nanesenych vrstev
nandSenou novou vrstvou dochdzi k zdniku dendritického odmiSeni a zméné velikosti zrn
po hranici melt-poolu vlivem vlozeného tepla [49]. Na obrazku 25, 26 je dobie viditelné
nandSeni vrstev laserem v jedné vySce metodou zig zag. Péry se vyskytuji i mimo hranice
melt-poolt. Na vzorcich nebyl pozorovan vyskyt prasklin nebo trhlin.

Vysledky analyzy slozeni EDS na vybranych mistech (obrazek 31, 37) jsou uvedeny
na stran¢ 46 a 51 v tabulkach 10 a 13. Na vybranych mistech pro EDS analyzu Ize pozorovat
nestalost slozeni a sniZujici se pomér legujicich prvkl v oblasti defektd (zkoumané defekty
viz obrazky 31, 37). V oblasti lomu je slozeni dle EDS v souladu s hodnotami TMZF.

Tahovd zkouSka ukazala niz§i mez pevnosti nez bézné hodnoty slitiny TMZF
(tabulka 14) za podobného modulu pruznosti [12, 13, 37]. Vzorky pozorované pii
fraktografické analyze (obrazky 35, 36) vykazuji pievazné transkrystalicky dulkovy lom.
Na lomovych plochach nebyly pozorovany neroztavené ¢astice nebo lom po hranicich zrn.
Vzorky jevi anizotropii, kterou lze pozorovat na vyslednych hodnotach z tahové zkousky
a ta mize byt zpisobena Cetnosti, tvarem a orientaci zrn materialu.

Tabulka 14 Porovnani mechanickych vlastnosti hodnot namérenych s hodnotami z literatury

Slitina Modul pruznosti Mez pevnosti  Mez pruznosti ~ Mikrostruktura
[GPa] [MPa] [MPa]

Naméfené hodnoty (primérné hodnoty ze vSech orientaci)

TMZF 88+3 897 + 15 887 +13 B

Hodnoty z literatury pro TMZF slitinu a jiné titanové slitiny

TMZF [12, 13] 74-85 1060-1100 1000-1060 B
Ti-13Nb-13Zr [12] 64-84 705-1035 435-905 BliZici se k B
Ti-6Al-4V ELI [13] 113 860 795 a/P

Ti grade 11 [12] 105-110 390-540 250 a

Dalsi mozné pole zkoumani je tepelné zpracovani takto deponovaného materialu a jeho
vliv na mechanické a mikrostrukturni vlastnosti. Po tepelném zpracovani by mélo dochazet
K uvoliiovani o titanu ze slitiny. o titan by mohl mit pfiznivy vliv na niz§i mez pevnosti
za zvySeni modulu pruznosti, kde zvySeni modulu pruznosti miize mit negativni vliv na aplikaci
materialu jako bio-implantat [37, 38].
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8 Zavér

Ugelem prace bylo studovani slitiny B titanu Ti-12Mo-6Zr-2Fe (ASTM F1813, TMZF).
Slitina byla podrobena studii mikrostruktury, fraktografie a zkouskam v tahu a tvrdosti.

Slitina TMZF byla vyrobena za pomoci pfimé laserové depozice. U vzorku byla
naméiena niz$i koncentrace legujicich prvkll v misté defektdi, viz EDS analyzy vzorkda.
Mikrostruktura materialu je pfevazné tvofena matrici B titanu slitiny TMZF. Pozorovan byl
vyskyt defektd béznych pro zvolenou metodu DED a to porovitost a neprovaieni. Hodnota
porovitosti materialu se pohybuje v rozmezi 0,042 % + 0,004 %. Struktura materialu vykazuje
dendritickou segregaci na hranicich tavnych lazni, kde pfi vstupu dostate¢ného tepla od nové
vrstvy tato segregace muze zanikat. Tahova zkouska vzorki prokazala mensi mez pevnosti
materialu s podobnou hodnotou modulu pruznosti, nez je tomu pro TMZF slitiny dle literatury.
Fraktograficka analyza lomovych ploch vykazuje transkrystalicky tvarny lom s dalkovou
morfologii.

Vzorky vykazuji anizotropii, kde orientace vzorkli ZXY vykazuje v praiméru vétsi mez
pevnosti o 2,5 % nez orientace YZX a 3,6 % nez orientace XZY. Anizotropii lze pozorovat
i na hodnotach tvrdosti. Kde rovina XY dosahuje tvrdosti 340 £+ 10 a je tak v praméru tvrdsi
0 12,5 % oproti rovin¢ YZ a o 18,1 % oproti roviné¢ XZ.

Sledovany materidl byl zkouman v deponovaném stavu bez nasledného tepelného
zpracovani. Vliv tepelného zpracovani bude sledovan v navazujicim vyzkumu tohoto
materialu.
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