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Seznam zkratek

SPD — Severe Plastic Deformation (Intenzivni plastickd deformace)
Conform SPD — Kontinualni rotacni protlacovani s modifikovanou tvareci komorou umoznujici
rapidni zjemnéni struktury vyuZivajici fenoménu intenzivni plastické deformace
ECAP — Equal Chanel Angular Pressing (Uhlové kanalové protlacovani)
HPT — High Pressure Torsion

ECAS — Equal Channel Angular

DRECE - Dual Rolls Equal Channel Extrusion

ARB — Accumulative Roll Bonding

HCP - Hexagonal Closed - Packed (Hexagonalni tésné usporadana mfizka)
CP — Commercially Pure (Komercné Cisti titan)

Ti—Titan

BCC — Body Centered Cubic (Kubickd prostorové centrovand mftizka)

FCC — Face Centered Cubic (Kubickd plosné centrovand mfizka)

BC — zpUsob zakladani polotovaru pti zpracovani technologii ECAP. Polotovar je zakladan se
stfidavym pootocenim o 90°.

UFG — Ultra Fine Grained (Ultra jemnozrnna struktura)

NG — Nano Grained (Nano jemnozrnnad struktura)

UFG — NG — Ultra aZ nano jemnozrnna struktura)

CG — Coarse Grained (Hrubozrnna struktura)

RD — Rolling Direction (Smér tvareni, toku materialu)

TD — Transversal Direction (PFicny smér v(ci roviné valcovani)

EVCH - Hodnota energie vrstvené chyby

QOYS - Offset Yield Strength (Smluvni mez kluzu — Rpo,2)

Rpo,2 - Smluvni mez kluzu

UTS — Ultimate Tensile Strength (Mez pevnosti)

Rm - Mez pevnosti

El — Elongation to failure (Taznost do poruseni)

As - Taznost do poruseni

Ag — Taznost na mezi pevnosti

ROA (RA) — Reduction (Of) Area (Kontrakce)

Z — Kontrakce

oc.— Mez Unavy

HCF — Vysoko cyklova unava (High Cycle Fatigue)

TEM — Transmisni Elektronovd Mikroskopie

SEM — Skenovaci Elektronovd Mikroskopie

RK — Rotacéni kovani

TZ — Tepelné zpracovani

LGAB — Nizkouhlé hranice zrn

HGAB — Vysokouhlé hranice zrn
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Uvod

V soucasné dobé probiha intenzivni vyvoj procest vyuZivajicich fenoménu intenzivni
plastické deformace (Severe Plastic Deformation). Tyto procesy vedou k rapidnimu snizeni
velikosti zrna, a tim ke zvySeni predevSim mechanickych vlastnosti. Velice zajimavé se jevi
zpracovani Cistého titanu, u kterého je mozné vyrazné zvysit mechanické vlastnosti (pfiblizné
dvakrat az trikrat). Takto zpracovany material je vhodny, mimo jiné, pro vyrobu dentalnich
implantatd. V soucasné dobé je pouZivana predevsim titanova slitina na bazi Al a V (Ti6Al4V),
a to vzhledem k vysSim mechanickym charakteristikam v porovnani s ¢istym titanem. Zdroje
uvadeéji, ze az 50 % z celkové produkce Ti slitin je tvoreno slitinou Ti6Al4V, tzn., Ze vyssi
pomérna ¢ast implantatl v lidském téle je vyrobena pravé z této slitiny. Neddvné studie vsak
poukazuji na mozné uvolfovani Ala V v lidském téle. Takto uvolnéné prvky mohou byt toxické
pro lidské télo, pricemz Al mlze vést i k Alzheimerové nemoci [1, 2]. Na zakladé téchto
poznatkl jiz lékati vyhledavaji materidlovou alternativu, ktera snizi riziko vzniku onemocnéni.
Jako velice slibnd ndhrada se jevi pravé vysoko pevny komercné Cisty titan s ultra az nano
jemnozrnnou strukturou. Zpracovani titanu pomoci SPD procest vede dokonce k vyssim
mechanickym vlastnostem v porovndni s nej¢astéji pouzivanou slitinou Ti6Al4V. Vyhodou
tohoto pfristupu je, Zze komeréné Cisty titan je legislativou povolen k pouziti v lidském téle.
Vyvoj novych slitin je velmi omezeny vzhledem k vysokym naklad{im na certifikaci pro aplikaci
v lidském téle. Jistym limitem komercionalizace SPD materialt je vSak nizka produktivita
vyrobnich metod. Jednd se predevsim o laboratorni metody tvareni (napf. metoda ECAP),
které jsou vhodné spiSe pro studium materidlovych charakteristik. Jistou vyzvou je tak
vyvinout komplexni robustni vyrobni proces, ktery umozni kontinualni produkci ultra az nano
jemnozrnnych materiall. Tim se zabyva predkldadana prace.

Cilem disertacni prace je vyvinout komplexni technologicky retézec umoznujici
kontinualni produkci vysoko pevnych dratli z komercné cCistého titanu sultra az nano
jemnozrnnou strukturou. Zpracovani vstupnich polotovarll bude provddéno pomoci
technologie Conform, coz je metoda vhodna predevsim pro kontinualni protlacovani slitin na
bazi Cu a Al. Cilem prace je metodu Conform modifikovat tak, aby béhem tvareni dochazelo k
jevu tzv. intenzivni plastické deformace a dale ji pfizplsobit pro zpracovani titanu. Zpracovani
pomoci metody Conform bude kombinovano s rota¢nim kovanim. Tento pfistup predpoklada
dosazeni vysoké pevnosti. Titan jiz byl podroben zpracovani pomoci SPD metod tvareni (ECAP,
HPT). Experimenty potvrdily dosazZeni ultra az nano jemnozrnné struktury a ddle vyrazné
zlepseni mechanickych vlastnosti. Tyto metody jsou vSak pramyslovou vyrobu tézko
uchopitelné vzhledem k jejich nizké produktivité. V ramci prace tak bude navriena komplexni
technologie umoznujici produkci vysoko pevnych dratll z ultra az nano jemnozrnnou
strukturou kontinudlni cestou. Findlni produkt ve formé vysoko pevného dratu je cilen pro
vyrobu dentdlnich implantatd. Vlastnosti sledovanych material( zpracovanych SPD procesy
budou zkoumany pomoci mechanickych zkousek (kvazistatické, statické), dale budou
provedeny mikrostrukturni analyzy (predevSim TEM a SEM) a také bude posouzena jejich
biokompatibilita.
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1 Charakterizace titanu z hlediska tvafitelnosti a odpénovacich
pochodu

Teplota taveni Cistého Ti je 1668 °C. Pfi teploté 882 °C prodéldva Cisty titan fazovou
alotropickou transformaci a mfizka kubickd objemové stfedéna (BCC, Obr. 1 - b) se méni
na hexagonalni tésné usporadanou (HCP, Obr. 1 - a). Struktura s BCC mfizkou je oznacovana
jako B faze, struktura s HCP mfizkou odpovidd a fazi. Hexagonalni mfizka je charakteristicka
pro CP Ti a pro a slitiny Ti. Vzhledem k charakteru mfizky jsou vlastnosti téchto materiald silné
anizotropni. Prikladem je Younglv modul elasticity, ktery dosahuje 145 GPa ve sméru
vertikadlnim k bazdalni roviné, ve sméru paralelnim je tato hodnota pouze 100 GPa [3-6].

0.468 nm

/ 0.332 nm

a

Obr. 1 - a. Hexagondini tésné uspofddand mfizka (a — faze), b. Kubickd objemové stfedénd mfizka (8 - faze) [6].
MFizkové parametry

HCP: a =0.295 nm, b =0.468 nm, c/a = 1.587

BCC: a = 0.328 nm (pfi pokojové teploté), a =0.332 nm (900 °C)

V technické praxi se pouzivd tzv. komercné dCisty titan (CP Ti). Tento materidl je
pfi pokojové teploté tvoren a fazi. Dle obsahu, pfedevsim kysliku, Ize CP Ti rozdélit do étyr
skupin, viz Tab. 1. Se zvysujici se skupinou (Gradem) se ve slitiné zvySuje obsah kysliku a roste
tak vysledna pevnost materialu. Kyslik se v krystalografické mrizce rozpousti intersticialnég,
¢imzZ dochazi ke zpevnéni tuhého roztoku. Kyslik vyrazné stabilizuje a fazi. Ti Grade 4 vykazuje
nejvyssi pevnost, avsak snizenou plasticitu. ZvySené plasticity dosahuji nizsi grady a jsou tak
napfriklad vhodné pro hluboké tazeni [1, 5-7].

Tab. 1 Rozdéleni komercné Cistého titanu dle ASTM [7].

ASTM Fe 0] N C Al v Ti
Grade max. max. max. max.
Grade 1 0.20 0.18 0.03 0.08 - - Zbytek
Grade 2 0.30 0.25 0.03 0.08 - - Zbytek
Grade 3 0.30 0.35 0.05 0.08 - - Zbytek
Grade 4 0.30 0.40 0.05 0.08 - - Zbytek

Jak jiz bylo zminéno, Uplné Cisty titan se obecné nepouziva v komercnich aplikacich a ma
vzdy urcity stupen legujicich prvk( pro dosaZzeni poZadovanych vlastnosti. Ke stabilizaci
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urcitych fazi titanu se pfidavaji prvky a jsou oznacovany bud' jako stabilizatory a nebo B.
Intersticidlni prvky, jako je kyslik, dusik a uhlik maji tendenci se koncentrovat do faze a a zvysuiji
tak teplotu fazové premény, proto jsou nazyvané a stabilizatory. B stabilizatory jsou rozdéleny
do dvou skupin. Prvni skupinou jsou izomorfni, mezi které patfi kovy s BCC mfizkou, jako je
vanad, molybden a niob. Druhou skupinou jsou eutektoidy, jako je méd, mangan, Zelezo
a chrém. Oba typy B stabilizatort sniZuji nebo potlacuji teplotu fazové premény B na a
a umoZnuji zachovani vétsiho podilu této faze pfi pokojové teploté. Schématicky vliv legujicich
prvk( na fazové sloZeni je uveden na Obr. 2. Obecné rozliSujeme tfi zakladni typy titanovych
slitin: alfa slitiny, alfa + beta slitiny a beta slitiny. Dale existuji mezistupné: pseudo alfa slitiny
(obsahuji cca. 5 % B) a pseudo beta slitiny (malé mnoZstvi a). Samostotanou skupinou jsou
slitiny na bazi intermetalickych sloucenin. Finalni mechanické vlastnosti vsak nejsou ovlivnény
pouze legovanim, ale také termomechanickym zpracovanim. Finalni zpracovani vyrazné
ovlivniiuje podil fazi a jejich morfologii (Tab. 4) [4, 6].

& stabilizer 3 stabiliser

A

=

Temperature

Y

o near o o+ 3 near 3 il

Obr. 2 Pseudo fdzovy diagram ukazujici vliv priddni prvkd na fazové sloZeni slitiny. Stabiliser — Stabilizator, Near —
mysleno jako pseudo [6].

1.1 Plasticka deformace komerc¢né Cistého titanu

Plasticka deformace v kovech muze probihat dvéma zdkladnimi mechanismy. Prvnim
mechanismem je deformace skluzova, druhy mechanismem je tzv. dvojcaténi. Uplatnéni
deformacniho mechanismu je predevsSim zavislé na typu krystalografické mfizky, stupni
deformace, deformacni rychlosti a teploté. V nasledujicich kapitolach je uveden popis
deformacnich mechanisma ve vztahu k titanu [8—10].

1.1.1 Skluzova deformace

Plasticka deformace kovl respektuje tfi zakladni zakony v zavislosti na krystalografické
stavbé materiald. V pripadé krystalografického skluzu dochazi k presunu hmoty v rovinach,

22



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

které jsou nejhustéji obsazeny atomy. Smér skluzu je ddn smérem, ktery je nejhustéji obsazen
atomy. Posledni zakon podminuje skluz v té roviné, v niz ma smykové napéti nejvyssi hodnotu.
Z hlediska makroskopického pozorovadni deformace, reflektujeme nevratnou plastickou
deformaci pti dosazeni meze kluzu. Mez kluzu tedy vyjadfuje napéti, které jiz vede k trvalé
plastické deformaci. K tomuto jevu dojde, kdyZ je pfekondno tzv. kritické smykové napéti
ve skluzovych rovinach (v pfipadé polykrystal(). Zakladnim hodnoticim kritériem plasticity
kov(ll je tedy struktura krystalové mftizky. Kovy s vyssi symetrii krystalové mftizky a s vysSim
poctem skluzovych systém vykazuji vétsi schopnost plastické deformace. Na druhou stranu
kovy s nizsi symetrii mtizky a s nizsSim poctem skluzovych systému vykazuji nizsi schopnost
plastické deformace. Obecné lze Fici, Ze v kovech s vysSim poctem skluzovych systému se
zvysuji moznosti pohybu dislokaci v krystalové mfizce. Pocet vhodnych skluzovych systémi je
dan soucinem poctu skluzovych rovin a smér(i. Tento soucin je Ctyrikrat vyssi pro slitiny s BCC,
¢i s FCC mftizkami v porovnani s HCP mtizkou, Tab. 2. DalSim aspektem je hustota obsazeni
skluzovych rovin, se zvysujici se hustotou se stdva pohyb dislokaci ve skluzovych rovinach
snadnéjsim [4]. Tzn., Ze pohyb dislokaci v HCP mfiZce s obsazenim 91 % by mél byt snazi, nez
v mfizce BCC s obsazenim 83 %. Nicméné energie potfebna pro plastickou deformaci je také
pfimo umérna délce skluzu. Pro HCP mfizku odpovida minimalni délka skluzu bmin=1.a, kdezto
pro BCC mftizku odpovida tento parametr hodnoté bmin=0,87.a, a skluz je tak v této mfizce
snadnéjsi [6, 11, 12].

Tab. 2 Charakteristické parametry krystalovych mrizek [6].

p p Pocet , Pocet Pocet skluzovych Hustota
Typ krystalové | Skluzové . Skluzové . PP , o
voy . skluzovych N skluzovych systémi v jedné atomii v bmin/a
mfizky roviny . sméry v o . .y
rovin smérl bunice roviné skluzu
hep {0001} 1 <1120> 3 1x3=3 91 1
(c/a=1,633) - i
Bcc {110} 6 <111> 2 6x2=12 =83 =0,87
Fcc {111} 4 <110> 3 4x3=12 =91 =0,71

Pro titan s HCP mfizkou: a=0,295 nm, parametr ¢ = 0,468, pomér téchto parametr(
c/a=1,587. Pomér c/a pro idedlni hcp mrizku odpovidd 1,633. Obsah intersticidlné
rozpusténych atoma (C, N, O) a atomd(, jeZz maji mensi atomovy polomér nez Ti (Al) vede
k mirnému zvySeni poméru c/a. Snizeny pomér c/a v titanu vede ke zvyseni hustoty obsazeni
atom{ v prismatickych rovinach, coZ vede k mozZnosti pohybu dislokaci v tomto souboru rovin.
Prismatické skluzové roviny obsahuiji tfi skluzové sméry stejné jako roviny bazalni, nicméné
pouze dva sméry v kazdém souboru jsou nezavislé. Celkovy pocet skluzovych systému je tak
Ctyri. K plastické deformaci polykrystalu je vSak potreba pét rGznych nezavislych skluzovych
systémU. Vzhledem k tomu, Ze titan nema dostatecny pocet nezavisly skluzovych systému
k neomezené plastické deformaci, uplatriuje se mechanické dvojc¢aténi a sekundarni skluz [6,
13-15].

1.1.2 Plasticka deformace dvojcaténim

Vzhledem k omezenému poctu nezavislych skluzovych systémui a nizké symetrii HCP
mfizky je skluzova deformace v Cistém titanu omezend. Akumulace externich napéti a zména
tvaru télesa je tak doprovazena mechanickym dvojcéaténim. PuUsobeni deformacnich
mechanismuU pfi zméné tvaru télesa je predevsim zavislé na stupni deformace, rychlosti
deformace a teploté. Vliv hodnoty skutecné deformace pfi valcovani za studena na deformacni
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mechanismus je uveden na Obr. 3. Pfi mensim stupni skutecné deformace probiha deformace
kombinaci mechanického dvojc¢aténi a skluzem. Vy3si stupné deformace jiz podminuji
predevsim skluzovou deformaci, nebot je dosahovano kritického skluzového napéti i
v sekundarnich skluzovych systémech. DalSim faktorem je omezend schopnost dvojc¢aténi v jiz
zjemnénych zrnech, kterd byla zjemnéna pravé primarnim dvoj¢aténim. Dalsim fenoménem
je tvorba tzv. smykovych pasl (shear bands). Tento fenomén je sledovan u vyssSich stupnid
deformace, kdy je struktura tvorena predevSim protaienymi zrny a orientace skluzovych
systému neumoznuje skluzovou deformaci. Externi napéti vyvola vznik makro oblasti, kde
smykové napéti vede k deformaci zrn ve sméru smykového napéti. Vznik smykovych pdsu je
nekrystalograficky (Obr. 4) [5, 16—-18].

Amount of cold rolling [%]

0 36 58 73 82 89 93
25
Twining
* Slip /.
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Obr. 3 Vliv skutecné deformace (redukce za studena) na ptlsobeni deformacnich mechanismd v Cistém titan pri
vdlcovani za studena [16].
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Obr. 4 Smykovy pds vznikly intenzivni deformaci titanu pfi vdalcovdni za studena [16].

Dvojcaténi se projevuje nahlym preskupenim celého objemu krystalové mftizky. Nova
mrizka ma pravidelné uporadani, stejné jako plvodni mfizka, je vSak symetricky pretocena
vzhledem k plavodni roviné. Obé mrizky jsou tedy symetrické k roviné, kterou oznacujeme jako
rovinu dvojcaténi. Dle vzniku a charakteru dvojéat rozliSujeme dva typy. Jednd se o tzv.
kompresni (tlakova) dvojcata a tahova dvojcata. Jejich vznik je dan predevsim rozmérovymi
parametry HCP mfizky a zplsobem zatiZzeni zkoumaného mikro objemu. V pfipadé, ze c/a
pomér je mensi 1,732 vznikaji pfedevsim tahova dvojc¢ata. Vznik dvojéat a rozdéleni je
uvedeno na Obr. 5. Napfiklad béZné pouZivané slitiny a titanu maji pomér c/a roven 1,587 a
ptevazuje u nich vznik tahovych dvoj¢at typu {1012} <T011> (tento typ vyZaduje nejmensi
kritické skluzové napéti) [5, 16, 18].

24



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
§5.22° '
extension
{1012} (Io11y (1121} (1126}
5=0.167 5=0.63

54020y :’% l

contraction

1

{1122} (1123) {1011} ¢1012)
5=0.225 5=0.104
type I type IT

Obr. 5 a. Tahoveé dvojcaténi v HCP mrizZce. b. Tlakové dvojcaténi v HCP mriZce [5]

Z hlediska deformacnich mechanism( jsou zajimavé Udaje na Obr. 6. Vertikdlni osa
popisuje podil deformace akumulovany mechanickym dvojcatim a osa horizontalni popisuje
teplotu pfi, které byla deformace akumulovana. P¥i nizSich teplotach je deformace predevsim
akumulovana dvojcaténim (typ dvojéat {1122}), pfi teplotach vyssSich jiz zacina prevladat
deformace skluzovym mechanismem. Dvojc¢ata jsou jiz typu {10T1} [19-21].
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Obr. 6 Pomér deformacnich mechanismd a jejich charakter pri tlakové zkousce komercné Cistého titanu pfi riiznych
teplotdch. Temperature — Teplota, Ratio of strain due to twins to total strain — Pomér deformace zapricinény dvojcaténim ku
celkové skutecné deformaci, Twins — deformacni dvojcata [19].

1.1.3 Deformacdni textura

Obecné kovy s HCP mfizkou vykazuji po deformaci zna¢nou texturu. To je dano, jak jiz bylo
zminéno, predevsim nizkou symetrii HCP mftizky. Silnd textura je dale spojena s anizotropii
materialovych vlastnosti (pfedevsim vlastnosti mechanické). Je tedy bézné, Ze po valcovani za
studena jsou méreny rozdilné vlastnosti ve sméru podélném a pricném. Textura se odviji
predevsim od médu deformace (stupen deformace, zplsob tvareni, teplota), kdy dochazi
k rotaci skluzovych systém za ucelem snizeni kritické hodnoty smykové napéti pro skluzovou
deformaci. Po deformaci jsou krystalové jednotky (HCP) orientovany v preferen¢nim sméru a
v zavislosti na zpUsobu zatéZovani se chovaji rozdilné. Z hlediska makroskopického pozorovani
Ize napriklad sledovat rozdilné hodnoty taznosti na valcovaném plechu ve sméru pficném a
podélném. Obr. 7 vyobrazuje vliv anizotropie mechanickych vlastnosti na Youngiv modul

25




Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2020/2021
InZenyrstvi specialnich technologii a material Ing. Jan Palan

pruznosti. Ze sméru RD (smér vdlcovani) do sméru TD (pfi¢ny smér) postupné Youngiv modul
narasta [6, 22, 23]

130
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Obr. 7 Vliv anizotropie vlastnosti na Youngiv modul pruZnosti pro vdlcovanych plech z Ti slitiny. Young's Modulus —
Youngiv Modul [6].

U titanu sledujeme predevsim bazalni a transversalni textury. Jednd se o popis roviny
(0002) HCP mtizky vzhledem ke sméru deformace. Pokud je bazdlni rovina rovnobézna se
smérem valcovani, jedna se o bazalni texturu, v pfipadé Ze je rovina kolma na smér valcovani,
jednd se o transversalni texturu (Obr. 8). Obr. 9 ddle zobrazuje vliv dvou zplsob( tvareni
(valcovani a péchovani) pfi raznych teplotach na tvorbu textury. Textura je v tomto pfipadé
vyjadrena pélovymi obrazci pro soubor rovin (0002). Pti teplotach nizsich nez 900 °C dochazi
ke vzniku silné textury, to je dano nizkou rekrystalizaéni schopnosti. PFfi prostém péchovani
dochazi ke vzniku Cisté bazalni textury. Valcovani jiz vede k ¢asteéné tvorbé transversalni
textury, to z ddvodu nesoumérné deformace. V rozmezi teplot 900 az 930 °C nedochazi
k tvorbé textury. Vtomto rozmezi vykazuje slitina vysokou deformacni schopnost a toto
rozmezi je napfiklad pouzivano pro superplastické tvareni. Pro teploty tésné pod beta tranzitni
teplotou kompletni fazové premény jiz bazalni typ textury nevznikd, dochazi ke vzniku
transversalni textury. Nad teplotou fazové premény jiz textura odpovida kubické mfiZce.
Z poznatkd plyne, Ze fizeni textury znacné ovliviiuje finalni mechanické vlastnosti [6, 24, 25].

RD RD
(0002)

Obr. 8 Bazdlni a transversdlni textura pro ti slitiny vcetné vyobrazeni pdlovych obrazcu pro soubor rovin (0002) [6].
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Obr. 9 Vyvoj textury pro valcovdni a péchovani pfi riznych teplotdch tvareni (slitina Ti6AI4V) [6].

Obr. 10 zobrazuje vyvoj struktury komercné Cistého Ti pfi valcovani za studena. Procenta
u stereografické projekce vyjadfuji redukci pfi valcovani. Jiz struktura pred vélcovani vykazuje
texturu, avSak hovofime o tzv. rekrystaliza¢ni texture. Nizké deformace vedou k vzniku silné
bazalni textury (10 a 20 %). V mensi mife je mozné sledovat texturu transversalni, ta ovSem
s vys$Simi stupni deformace zanika (plosna redukce vy3si nez 30 %) [16]. V erveném poli Obr.
10 je dale uvedeno schéma tvorby bazalni textury pfi vdlcovani materidlu s hexagonalni
mfizkou. Je zde patrné natoceni hexagondlni mfizky, tak Ze bazalni roviny jsou orientovany

kolmo k ose valcl. To odpovida sledovanym pdélovym obrazclim.
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Obr. 10 Vyvoj textury pro komercné Cisty titan pri valcovdni za studena pro soubor rovin (0002) [16].

27



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

1.1.4 Deformacni zpevnéni

Deformacni zpevnéni je obecné jevem, ke kterému dochazi pfi tvareni pfi teplotach
nizsich, nez je rekrystalizacni teplota. Jak jiz z nazvu plyne, jedna se o jev, pfi kterém dochazi
ke zméné mechanickych vlastnosti. V pfipadé deformacniho zpevnéni se jednd o zvySovani
pevnostnich hodnot a dale k vyéerpdavani plasticity materidlu (snizeni taznosti, ¢i kontrakce).
deformaci a omezenim jejich pohybu (hranice zrn, pfisadové prvky, protinajici se dislokace,...).
Se zvysujicim se stupném pretvoreni (deformace) pevnost materidlu roste, coZ je dano
postupnym omezovanim pohybu dislokaci a zvySujicim se kritickym skluzovym napétim
umoznujici dalsi deformaci. Pribéh deformacniho zpevnéni je zavisly na krystalografické
miizce a dale na charakteru cistého kovu, ¢i slitiny. Obecné lze definovat tfi stadia
deformacniho zpevnéni (Obr. 11). Z Obr. 11 je patrny rozdilny pribéh deformacniho zpevnéni
v zavislosti na deformaci. Obecné Ize fici, Ze v prvni fazi se dislokace pohybuji jednoduchym
mechanismem, neprotinaji se a nenardzeji na prekazky. Tudiz material zpeviiuje minimalné.
Ve druhé fazi materidl zpevnuje linearné a soucinitel zpevnéni ma maximalni hodnotu.
Pficinou je zkraceni volné drahy dislokaci a vytvoreni dislokacnich siti. Ve tretim stadiu
vyznamné rozhoduje o pribéhu zpevnéni energie vrstvené chyby. Kfivka ma parabolicky
prabéh. Nizka energie vrstvené chyby umoznuje priény skluz, tim moznou anihilaci dislokaci,
Ci pfechod do jiné skluzové roviny. Kovy s vyssi energii vrstvené chyby vykazuji vznik bunééné
dislokacni struktury [9, 26—-28].

i ar.

——— e e —

Obr. 11 Krivky deformacniho zpevnéni. 1 - HCP mrizka, 2 - BFC mrizka,3 - BCC mfizka [10].

Z hlediska kvantitativniho je deformacni zpevnéni predevsim definovano tzv.
koeficientem zpevnéni. Koeficient zpevnéni vyjadiuje schopnost materidlu se plasticky
deformovat, aniz by doslo k jeho poruseni, tedy ¢im je koeficient vyssi tim vice plastické
deformace je material schopny absorbovat. Koeficient zpevnéni se standardné uréuje pomoci

zkousky tahem (Obr. 12), kdy zavislost v oblasti mezi mezi kluzu a mezi pevnosti
v polykrystalickych materidlech je mozné popsat mocninou funkci:

o=K.e" (1)

kde K je soucinitel zpevnéni a n je exponent zpevnéni. Ten odpovida skutecné deformaci,
pfiniz zacne dochazet k zaskrcovani vzorku. Vztah (1) predstavuje v logaritmickych
souradnicich log o alog € — primku, kde n je smérnici této pfimky a mGzeme ji vyjadrit rovnici:

logo = logK + n.loge (2)

z ¢ehoZ vyplyva:
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- loge (3)

Konstanta n mdze nabyvat hodnot n od 0 az do 1 [29, 30].
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Obr. 12 Zavislost skutecného napéti na skutecné deformaci pri jednoosé zkousce tahem [29].

1.1.4.1 Deformacni zpevnéni komercné Cistého titanu

Pfi pokojové teploté ma komercéné Cisty titan omezenou schopnost skluzové deformace
vzhledem k nizké symetrii HCP mtizky a ddle k nizkému poctu nezavislych skluzovych systému.
Plasticka deformace tak probihda mechanickym dvojéaténim v kombinaci se skluzovou
deformaci. Chun a Wen-feng provedli tlakové zkousky za tepla na komeréné Cistém titanu
v rozmezi teplot od 700 do 900 °C. Studie prokazala, Ze pfi teplotach na 900 °C dochazi
k dynamické rekrystalizaci. V rozmezi teplot od 750 do 850 °C jiz dochazi k dynamickému
zotaveni. Teploty nizsi nez 700 °C jiz vedou k deformacnimu zpevhovani. Furhter, Tsao a kol.
provedli studii chovani valcovaného pasu pfi tahovém namahani za zvySenych teplot. V Tab. 3
jsou uvedeny vysledky hodnoceni, z nichz plyne, Ze koeficient zpevnéni roste se zvysujici se

teplotou a se zvysujici se deformacni rychlosti [31, 32].

Tab. 3 Koeficient zpevnéni pfi riznych podminkdch zatéZovdni pro komercné Cisty titan [31].

Teplota [°C] n koeficient zpevnéni pfi riznych deformacnich rychlostech (za sekundu)
5x102 1,6x1072 2,5x103 5,3x10-4

350 0,27114 0,23338 0,21536 0,1897
400 0,25602 0,21521 0,19058 0,16218
450 0,22366 0,19813 0,16278 0,13668
500 0,21171 0,15973 0,13912 0,11974

1.2  Zpevnéni materiadlu hranicemi zrn

Zpevnéni materidlu je ddano omezenim pohybu dislokaci. Pohyb dislokaci je omezen
prisadovymi prvky, jinymi fazemi, hranicemi zrn, jinymi dislokacemi (napétovymi poli), ¢i
shluky dislokaci (bunécna struktura). V pfipadé komercéné Cistého titanu je mozné blokovat
pohyb dislokaci, tim zvysSit mechanické vlastnosti, predevsim prisadovymi prvky a velikosti
zrna. Tyto mechanismy tak budou dale rozvinuty v této stati [33—35].
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Se zvySujicim se obsahem kyslikem rostou mez pevnosti a mez kluzu, avsak dochazi
k poklesu taznosti. Jedna se o zpevnéni tuhym roztokem, které je zapfiinéno predevsim
intersticialné rozpusténym kyslikem. Obsah kysliku vy3si nez 0,4 % se nepouzivd z dlvodu
nizké houZzevnatosti. Dale je moZné zvySovat pevnost materidlu velikosti zrna. Hranice zrn jsou
velice efektivni pfekdzkou pohybu dislokaci a s jejich zvysSujicim se poftem se stava materidl
pevnéjsim. Pocet hranic zrn, respektive jejich plocha, je dana velikosti zrna materialu. Vztah
mezi mezi kluzu a velikosti zrna definovali Hall a Petch. Empiricky odvodily niZze uvedeny vztah:

ky
gy = 0y +\/_H(4)

kde oy vyjadfuje mez kluzu, oo napéti nutné kvyvozeni pohybu dislokaci (Peierlsovo-
Nabarrovo), ky materidlova konstanta a d stfedni velikost zrna. Pro vysvétleni Hall — Petchova
mechanismu byla predlozena fada teorii. Nejvice podporovanym vysvétlenim jevu je moznost
nahromadéni dislokaci pfed hranici zrna, které pfi urcitém napéti aktivuji Frank-Readuv zdroj
v sousednim zrnu a deformace se Sifi zrnem a posléze celym materidlem (Cottrell). Jev je
nazorné uveden na Obr. 13. Pti aplikaci zatiZzeni na zrno s vétsi velikosti je mozné docilit
vétsiho hromadéni dislokaci na hranici (pile - up), vzniklé napétové pole umoznuje aktivaci
disloka¢niho zdroje v sousednim zrnu. PFi stejném zatiZeni u zrna mensiho je moznost
hromadéni dislokaci nizsi a aplikované zatiZzeni pro deformaci se musi navysit. Experimentalné
bylo zjisténo, Ze Hall-Petchiv vztah plati pro rlizné materialy pfiblizné do rozméru zrna 20 -30
nm, pak se pevnost prestane zvySovat nebo i kles3, to je ddno prokluzem hranic zrn [33-37].
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Obr. 13 Schéma zpevneni materidlu pri rizné velikosti zrna materidlu [37].

Na Obr. 14 je uvedena Hall — Petchova zavislost pro komercné Cisty titan. Z obrazku je
jasné patrny vliv zmensovani velikosti zrna na zvySovani meze kluzu [38—40]. Dosazeni malé
velikosti zrna je obvyklé mozné docilit optimalni kombinaci termo mechanickych parametrt
pfi tvareni. Prikladem muze byt termomechanické valcovani HSLA oceli pro automobilovy
pramysl [41, 42].
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Obr. 14 Hall - Petchova zdvislost pro komercné cCisty Ti. Tensile yield strength — Mez kluzu [38].

1.3  Rekrystalizace a zotaveni

Stat popisuje zakladni charakteristiku odpeviovacich procest a dava je do korelace s jiz
znamymi vysledky pro komercné Cisty titan.

Privodnim jevem plastické deformace za studena i za tepla je zpeviiovani deformovaného
kovu. Zatimco pfi plastické deformaci za studena se zpevnéni odstrani uzdravovacimi procesy
pfi tepelném zpracovani, pfi tvareni probihaji odpevriovaci procesy pfi plastické deformaci za
tepla bud béhem deformace (dynamické uzdravovaci procesy), nebo po deformaci (statické,
postdynamické). Obecné je kinetika odpevnovacich procesd znacné ovlivnéna strukturnim
stavem a uloZenou vnitfni energii materidlu. Tyto faktory ovliviuji velikost hnaci sily
odpevnovacich mechanism [43].

1.3.1 Statické zotaveni

Béhem deformace se vytvari dislokacni substruktura, v niz z termodynamickych davod
nejsou dislokace rozloZzeny rovnomérné, ale tvofi sloZité spleti, pfipadné relativné silné stény
deformacnich bunék (Obr. 15 a). Pfi polygonizaci dochazi k anihilaci dislokaci s opacnymi
znaménky a dislokace se stejnymi znaménky se seskupuji do relativné dobfe uspotradanych
fad umisténych nad sebou do tzv. polygonizacnich stén, které oddéluji objemy krystalové
mrizky (subzrna) s pomérné malou vzajemnou dezorientaci (Obr. 15 b). Jsou tak vytvareny
nizko Uhlové hranice z fad hranovych dislokaci (sklonova hranice) nebo Sroubovych dislokaci
(skrutova hranice). Oproti deformacnim bunkam, jejichz typicky stfredni rozmér je v desetinach
um, vzrasta velikost subzrna na nékolik um. Zakladnim mechanismem pfti polygonizaci je
Splhani dislokaci. Rychlost polygonizace je tudiz fizena rychlosti difuze vakanci k dislokacim a
rychlosti vzniku skokd na dislokacich. Polygonizace probiha bez inkubacni doby, protozZe zacina
rovnomeérné v celém objemu a pokracuje s klesajici hnaci silou a rychlosti, jak stale vétsi ¢ast
dislokaéni substruktury prechazi dostavu s nizsi energii [44, 45].
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Obr. 15 Rizné faze pribéhu statického zotaveni deformovaného kovu [6].

Parametr, ktery prednostné ovliviiuje zotaveni, je hodnota energie vrstvené chyby
J/EVCH/. U kovi s nizkou EVCH zUstavaji dislokace ve svych plvodnich rovinach a subhranice
se tvofi obtizné. Naproti tomu u kovl s vysokou EVCH se tvofi polygonizovana zrna jiz
v pocatecnich stadiich Zihani ¢i dokonce jiz béhem deformace za normalni teploty [44].

ExperimentdIni hodnoceni statického zotaveni

Vzhledem k nemoznosti sledovani strukturnich zmén po zotaveni klasickymi metodami
metalografického zkoumani je zotaveni hodnoceno metodami fyzikdlnimi. Zotaveni je spojeno
predevsim s pre usporadavanim a anihilaci dislokaci a vzhledem k tomu, Ze dislokace jsou
spojeny s vnitfni energii materialu a jejich zanik, ¢i preusporadani je spojeno se zménou vnitini
energie materialu, je pro stanoveni pouzivano kalorimetrie, kdy je sledovdno uvolnéné teplo
béhem zihdni deformovaného materidlu. Dale je mozné sledovat zmény elektrického odporu.
Pfiklad chovani je uveden na nasledujicim Obr. 16., kde bylo sledovano uvolnéné teplo AW

a zména elektrického odporu Ap pti zihdni médi 99,98 % tazené s redukci 54 % pfi-195 °Ca 20
°C [8].

Sled odpevnovacich procesu:
| — rekombinace intersticialt a vakanci (~0,1 eV)
Il — migrace skupin vakanci ¢i intersticialt (~0,3 eV)
Il — migrace vakanci a dvojvakanci (~0,7 eV)
Hlavni maxima AW - rekrystalizace
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Obr. 16 Uvolnéné teplo AW a zména elektrického odporu Ap pfi Zihdni médi 99,98% tazené s redukci 54% pfi
-195 °C (a) a 20 °C (b) [7].
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1.3.2 Staticka rekrystalizace

Pokud velikost deformace za studena tvdfeného materidlu prekroci urcitou kritickou
hodnotu, dochazi béhem Zihani kovu po statickém zotaveni ke statické rekrystalizaci. Primarni
rekrystalizaci obvykle rozumime déj, pfi kterém jsou deformovana zrna materidlu nahrazena
souborem novych zrn bez deformace, oddélenych novymi vysokouhlovymi hranicemi. Hnaci
silou rekrystalizace je uloZena energie po deformaci, témér vyluéné obsazena v napétovych
polich kolem dislokaci, které vznikly pfi plastické deformaci a byly pfeuspofddany pfi zotaveni.
Hnaci sila byva obvykle uvazovdna jako umérna hustoté dislokaci. Je tfeba vSak mit na zfeteli,
Ze je dana jak hustotou, tak ale i uspofddanim dislokaci. Vedle uloZené deformacni energie
pUsobi pfi rekrystalizaci dalsi hnaci sily (energie hranic zrn, povrchovd energie, energie
magnetického pole, energeticky zisk pti fazové transformaci aj.), ale i brzdici sily (zakriveni
hranic zrn, ¢astice sekunddrnich fazi, pfimésové atomy aj.). Rychlost procesu je pak dana
vyslednici hnacich a brzdicich sil [9].

Zarodky novych zrn vznikaji pfednostné v mistech s nejvyssi hustotou ulozené deformacni
energie jako: hranice zrn, spojnice 3 hranic zrn, husté spleti dislokaci uvniti zrn, skluzové
a smykové pdsy. Rekrystalizace dale mlZe byt rozdélena na dvé zakladni faze. Prvni fazi je
primarni rekrystalizace, kterd je ukoncena:

- nova zrna nahradi plvodni deformovanou matrici

-z materialu se uvolni veskera uloZzenda deformacni energie
- odstrani se deformacni zpevnéni

- obnovi se vlastnosti pred tvarenim

Po primarni rekrystalizaci nastava nékdy sekundarni rekrystalizace, kdy dochazi k vyraznému
lokalnimu zhrubnuti struktury.

Kinetika rekrystalizace

Rozsah rekrystalizace lze charakterizovat objemovym podilem zrekrystalizované oblasti
Xv (na konci Xv=1) za izotermickych podminek. Zména rekrystalizovaného podilu (Xv)
v zavislosti na dobé Zihani t je popsana obecnou Avramiho rovnici:

Xy =1—exp(—Kt") (5)
kde K je kineticky koef. (je teplotné zavisly parametr) a n kineticky exp. (parametr zavisly

na dimenzionalité rdstu, pro statickou rekrystalizaci m =2.). Grafickym znazornénim rovnice je
tzv. S kfivka (Obr. 17) [44, 46, 47].

>
x

f

1- Xy
\

—> logIn

= logt — logt

Obr. 17 Grafické vyjadreni Avramiho rovnice [9].
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Krivka prirGstku rekrystalizovaného podilu v zavislosti na ¢ase zahrnuje urcitou nukleacéni
dobu nasledovanou postupné zrychlenym ristem Xy a je zakoncena opét snizenou rychlosti
déje ve fazi styku sousednich zrn. Konkrétni pfiklad pro titan je uveden na Obr. 18. Titanovych
plech byl valcovan na 60 % plvodni tloustky v rozmezi teplot 25 °C az 600 °C, nasledné byl
Zihdn pfi teploté 600 °C. Z vysledkl je patrné, Ze kinetika rekrystalizace je zavisla na predeslé
deformaci plechu, tedy na uloZené vnitini energii [5, 48].

1.0
0
Rolled to 60% reduction at: Rolled at 450C
—0—25°C //
08- 150°C K
<& — ~300°C
- 1 0
3 EEEIOS ™ Rolled at 25°C
N gs] —o—600°C olled at 25"
=
® l
-y
[$]
® 044
_O
8 4
©
w 024
' Rolled at 600°C
1 —
1 10 100 1000

Annealing time at 600°C, t [min.]

Obr. 18 Kinetika rekrystalizace vdlcovaného titanu (60 % redukce) pri teploté 600°C. Fraction recrystalized —
rekrystalizovany podil, Annealing time — ¢as Zihdni, Rolled at 450°C — vdlcovany pri 450°, Rolled to 60% reduction at 25°C —
vdlcovany redukci 60% pri teploté 25°C [5].

Kubina a kol. ve studii provedli analyzu teplotni stability vysoce deformovaného titanu
pomoci dilatometrie (Obr. 19). Vzorek deformovany (1x conform-ed Ti) a Zihdny (annealed Ti)
postupné ohfivali na teplotu 700 °C. V rozmezi teplot mezi 432 — 576 °C se deformovany
vzorek zacal méné prodluZovat v porovnani se vzorkem Zihanym. To je dle studie spojeno
s pohlcovanim tepla pfi rekrystalizacnich jevech [49].

40

T —T T T T
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35 F 1x conform-ed Ti ——
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Obr. 19 Vliv teploty pri postupném ohrevu na prodluZovdni vzorki z komercné Cistého titanu pro deformovany a Zihany
stav. Annealed — Zihany Ti, 1x conform-ed — jeden pruchod zarizenim Conform, Difference — rozdil, Temperature - teplota
[49].
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Hrubnuti zrna miZe byt vyjadreno dle rovnice:

1
1 n Q
d'/n — dy = t.Ko.exp (— =) (6)

kde d je primérna velikost zrna v dobé Zihani t, T je teplota, n je ¢asovy exponent, do je
pocatecni velikost zrna, Ko je materidlova konstanta, R je univerzalni plynova konstanta a Q je
aktivacni energie pro rlst zrna [50]. Rovnice (6) byla pouzita k vyjadreni rychlosti ristu zrna
komercné Cistého titanu. Hodnota Q byla stanovena pomoci grafickych metod na 248 kJ*mol
! (pro n = 0,19). Tato hodnota je podstatné vyssi nez aktivacni energie samo diftze titanu
(169.1 kJ* mol?) [36, 49].

1.3.3 Dynamické zotaveni

Béhem deformace za tepla vzrista po prekroceni meze kluzu s pokracujici deformaci
hustota dislokaci. Dislokace se formuji do spleti a vytvareji bunéénou substrukturu. Rychlost
generovani dislokaci je zavisla na deformacni rychlosti, a tim i na s ni spojeném efektivnim
napéti, ale je nezavisld na velikosti deformace. Béhem vysokoteplotni deformace dochazi
rovnéz ke snizovani hustoty dislokaci v dUsledku jejich anihilace, tento jev je nazyvan
dynamickym zotavenim. Vysledkem dynamického zotaveni je typicka mikrostruktura s dobre
vyvinutymi subzrny. Mechanismus dynamického zotaveni se v podstaté nelisi od mechanismu
statického zotaveni, ale pribéh je rychlejsi a vznikld substruktura vyraznéjsi. Dynamicky
zotavend subzrna jsou ve srovnani se subzrny po statickém zotaveni vétsi, maji zizené hranice
a substruktura je celkové vyraznéjsi [8, 51].

Dynamické zotaveni se prednostné uplatiiuje u kovl s vysokou EVCH (napfiklad kovy
s kubickou prostorové centrovanou mftizkou — Al slitiny, Fea nebo kovy s hexagondlni mfizkou
Zn, Zr, Be). U téchto kovl je vysokoa pohyblivost dislokaci pricnym skluzem a Splhem. Béhem
deformace, tak mizZou dislokace opustit skluzové roviny a anihilovat s dislokacemi opacnych
znamének. Ridicim mechanisme zotaveni je $plhani dislokaci za sou¢asné migrace vakanci [8].

1.3.4 Dynamicka rekrystalizace

Dynamickd rekrystalizace probihd pfi docileni tzv. ustdleného stavu béhem tvareni
za tepla. Dochazi k nastoleni rovnovahy mezi zpeviiovanim a odpeviiovanim kovu pfi dosazeni
kritické deformace. Dynamicka rekrystalizace prednostné probiha u kov( s nizkou EVCH, kdy
je vznikajici dislokaéni sitovi nepropustné pro prochazejici dislokace. Rekrystaliza¢ni proces
obsahuje nukleaci zarodk a jejich rlst, pricemz urcujicim faktorem pro priabéh rekrystalizace
a vlastnosti rekrystalizovaného materialu je rychlost tvorby zarodk(. Zarodky prednostné
vznikaji koalesenci subzrn v mistech svyssi energii mfizky (podobné jako u statické
rekrystalizace). Dynamickou rekrystalizaci Ize identifikovat pomoci mechanickych zkousek
za tepla, kdy po prekroceni urcité deformace dochazi k poklesu napéti a k jeho ustdleni se
zvysujici se deformaci [52].

Kinetika

Kinetiku dynamické rekrystalizace lze sledovat pomoci spojitych kfivek vyjadrujici
zavislost mezi napétim a deformaci. Ty jsou souhrnné definovany tzv. Zenerovym -
Hollomonovym parametrem Z [s1]:

Z =é.exp () (7)
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kde T je teplota deformace udavana v [K], R molarni plynova konstanta a é [s'!] je deformaéni
rychlost. Aktivacni energie pfitvareni za tepla Q [klJ/mol] vnasi do veli¢iny Z materialovy faktor.
Aktivacni energie Q [kJ.mol-1] zavisi na chemickém sloZeni a na mikrostrukture materidlu
tvareného za tepla [53, 54]. Tato velice dlleZitd materidlova konstanta se pouZiva k predikci
pocatku dynamické rekrystalizace a mGze byt vyuzita k matematickému popisu napétovych
krivek [8]. Hodnoty Z (pro Q = 185 kl/mol) pro valcovani komeréné Cistého Ti jsou uvedeny
na Obr. 20 [19].
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2 :3 - LIT3K
3 8
o 3 e 1,073 K
= ©
[7] 6 L -‘-
£ . -
& e ¥ 873 K
g 4r + IBK & 773 K
& . . -
£ £ o0 "
E‘ = ¥ 8 |
,5 2F < [

L 1 1 1 [

”}3 H]? 1010 ]ﬂl] lan ]ﬂ” ]{]“
Z (s7')

Obr. 20 Hodnoty Z parametru pro vdlcovdni komercné Cistého titanu pri riiznych teplotdch. Recrystallized grain size —
stredni velikost rekrystalizovanych zrn, Reheating temperature — teplota ohrevu v kelvinech [19].

K popisu kinetiky dynamické rekrystalizace je casto vyuZzivana namisto c¢asu velikost
deformace. Podil dynamicky rekrystalizované struktury Xprx [-] pak mulze byt vyjadien
nasledujicim vztahem:

k

XDRX = 1 - eXp b (£_£C> (8)
&p

kde B je materidalova konstanta, €. [-] je kritickd deformace nutnd k vyvolani dynamické

rekrystalizace a €p [-] je pikova deformace [44].

1.3.5 Postdynamicka rekrystalizace

Pokud je pfi vysokoteplotnim tvareni prekroéena kritickd deformace pro statickou
rekrystalizaci a pokud doslo pouze k dynamickému zotaveni, nasleduje po urcité inkubaéni
dobé statickd rekrystalizace. Inkubacni doba je nutnd pro vytvoreni nukleacnich zarodku.
Rychlost rekrystalizace se zvétSuje a zaroven se zkracuje inkubaéni doba, pokud je vyssi teplota
a vétsi deformace. Postdynamickou rekrystalizaci mlze byt pfi dostatecné prodlevé zcela
odstranéno zpevnéni [55].
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2 Charakteristika tvareni titanu a jeho slitin

V pfipadé tvareni Ti za tepla je velice dllezité reflektovat teplotu UpIné fazové
transformace v pfipadé alfa a alfa + beta slitin. Rozmezi tvarecich teplot a stupern deformace
pfi tvareni definuji findlni strukturu, a tim i findlni mechanické vlastnosti polotovaru [56].
Nejzakladnéjsim prikladem je tvareni nejcastéji pouZivané slitiny Ti6Al4V. Jedna se o slitinu
alfa + beta, tedy finalni struktura je ve vétsiné pfipadl tvorfena urcitym pomérem téchto dvou
fazi, ktery je dan teplotou tvareni a deformaci. V pfipadé odliti ingotu se v prvni fazi rozbiji
struktura v oblasti UpIného vyskytu beta faze (beta kovani), findlni tvareni jiz probiha v rozmezi
705 — 870 °C (alfa + beta kovani), Obr. 21. Deformaci v tomto rozmezi je fizen podil fazi, tim
i findIni vlastnosti polotovaru. Nizsi teploty vedou k vytvoreni velkého podilu alfa faze, coz je
spojeno s poklesem plasticity materidlu. Zminény postup tvareni je volen ve vétsiné pripadu
[57]. Pro komercné Cisty Ti je situace ponékud jednodusi, nebot findlni vlastnosti jsou
predevsim dany morfologii alfa faze a velikosti zrna. Findlni tvareni vidy probiha pod teplotou
uplné fazové transformace, struktura tak byva vysoce deformovdna (zpevnénd). Finalni
velikost zrna a homogenita mechanickych vlastnosti je docilena rekrystalizacnim zihanim.
Shrnuti vlivu parametr(i na kovani Ti je uvedeno na Obr. 21. Vliv charakteru struktury na uzitné
vlastnosti finalni polotovaru je uveden v Tab. 4. Z tabulky je patrné, ze finalni vlastnosti jsou
vyrazné ovlivnény strukturou, zpracovani se tak voli dle aplikace polotovaru [6].

Tab. 4 Vliv charakteru struktury na uZitné vlastnosti polotovard z titanovych slitin [58].

Charakter struktury Vyhody Nevyhody
Pevnost Lomova houZevnatost
Rovnoosé zrna a TaZnost Odolnost vici Sifeni Unavovych trhlin

Odolnost vidi iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vidi iniciaci Unavovych trhlin

Widmanstattenova a

Lomova houZevnatost

Pevnost

Odolnost vici Sifeni Unavovych trhlin

Taznost

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici creepu

Bimodalni a struktura

Pevnost

Lomova houzevnatost

TaZnost

Odolnost vici sifeni Unavovych trhlin

Odolnost vidi iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici nizkocyklové unavé

Lamelarni a

Lomova houZevnatost

Pevnost

Odolnost vidi Sifeni Gnavovych trhlin

Taznost

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici nizkocyklové tinavé

Lomova houZevnatost Pevnost
Hrubozrna B Creep Taznost
Odolnost vidi iniciaci Unavovych trhlin
Odolnost vici nizkocyklové tinavé
Pevnost Lomova houZevnatost
Jemnozrnna B struktura Taznost Notched fatigue resistance

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

a vyloucena po hranicich zrn

Lomova houZevnatost

Taznost

Odolnost vidi Sifeni Gnavovych trhlin

Odolnost vici iniciaci tnavovych trhlin

Odolnost vici iniciaci Unavovych trhlin

Odolnost vici nizkocyklové tnavé
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Obr. 21 Parametry ovlivriujici proces kovani Ti. Temperature — teplota, Time — ¢as, Forging — kovdni, Air cooling —
ochlazeni na vzduchu, Water Quenching — ochlazeni ve vodé, Fan cooling — ochlazeni vzduchem [6].

Z hlediska technologickych podminek je vidy tfeba brat v ivahu vysokou afinitu Ti
ke kysliku. Za zvysenych teplot kyslik difunduje do povrchovych vrstev a stabilizuje alfa fazi.
Vysoce obohacena alfa faze kyslikem se muze stat kiehkou a iniciovat praskani polotovaru.
V pripadé kovani se voli dostatecny pridavek, ktery pocita s odstranénim povrchu, déle se
polotovary natiraji specialnimi natéry, jez omezuji difuzi kysliku (vodiku). BEhem ohtevd, Ci
kovani je nutné zamezit kontakt s okujemi (na bazi FeO), nebot muze dojit k explozivni reakci
[58].

Pti tvareni Ti je potfeba ddle brat v Uvahu znacné odpruzeni materialu, to je zplsobeno
pomérné nizkym modulem pruznosti. Hodnota odpruZeni je vidy zavisla na predchozim
zpUsobu tvareni materidlu. Odpruzeni je korigovano vhodnym navrzenim nastroja, ¢i operaci
,,hot sizing’“. DalSim problém je vysokd tendence Ti k zadirani. Ti ma obecné vysoky koeficient
tfeni a navrieni spravné lubrikace (podminek tvareni) vyZzaduje vysokou pozornost. PFi tvareni
je obecné nezbytné pracovat s vhodnymi mazivy, ktera vytvareji film odolny vici tlaku, Setfi
povrch nastroje a zamezuji pfimému kontaktu titanu ¢i titanové slitiny s jeho povrchem
a zabranuji tak zadirani. Vhodna jsou moderni maziva na bazi polyethylenu, polypropylenu,
resp. pro praci pfi vyssich teplotach maziva obsahujici mikrodisulfid nebo grafit [58, 59].

Konvencni tepelné zpracovdni tvdarenych polotovart

NejbézinéjsSim tepelnym zpracovanim titanu je rekrystalizaéni Zihani a Zihani k odstranéni
pnuti. Rekrystaliza¢ni Zihdni se provadi pfi teplotach 600 - 700 °C (2 hodiny), finalni struktura
je tak tvofend rovnoosymi zrny. Zihani k odstranéni pnuti se uskute¢riuje pfi teploté 540 - 600
°C na 15 - 30 minut. Z dlivodu vysoké afinity k plyntim (02, N2, Hz) je mezizihani a findIni Zzihani
realizovano ve vakuu nebo také v inertni plynové atmosfére. Vakuovym odplynovanim se
odstranuji nadbytky zachyceného vodiku [60].
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3 Intenzivni plastickd deformace

3.1 Materidlovy fenomén intenzivni plastické deformace

Pojem intenzivni plastické deformace v sobé zahrnuje procesy, jez vedou k vyraznému
zjemnéni zrna u kovovych materidli pti aplikaci stfihové deformace za pfitomnosti
hydrostatického tlaku (metoda ECAP, ¢i HCP,..) [61]. Velikost zrna po zpracovani dosahuje
stovek aZ desitek nanometrd, v urcitych pripadech tak Ize hovofit o tzv. ,,bottom down”
strategii tvorby nano materidlu [62]. Jak jiz bylo zminéno v kapitole 2.3, pevnostni
charakteristiky se zmenS3ujici se velikosti zrna rostou. ZvysSeni pevnosti vsak nemusi byt
jedinym aspektem, dale se napfiklad zvySuje proliferace osteoblast(l, ¢i dochazi ke zméné
elektrickych vlastnosti [63, 64]. V soucasné dobé dochdzi k rozkryvani potencidlu SPD
zpracovanych materidlu a jiz se pracuje na implementaci takto vzniklych materialQ v rdznych
odvétvich pramyslu [65].

Ve vétsiné pripadul jsou metody zaloZeny na bazi tvareni, nicméné jiz ted existuji metody,
které vedou ke zjemnéni pouze v oblasti povrchu (kryogenni obrabéni, ¢i kryogenni
piskovani)[66]. Zakladni teorie popisuje nasledny sled jevl, které vedou ke zjemnéni zrna.
Pti aplikaci vysokého stupné skutecné deformace, hydrostatického tlaku, smykové deformace
pfi teplotach nizsich, nez je teplota rekrystalizace, dochazi ke vzniku vysoké hustoty dislokaci,
coz vede k velkému navyseni vnitini energie materidlu [61]. Za Gcelem snizeni celkové vnitini
energie materidlu dochazi k reorganizaci dislokaci a k tvorbé velice jemnych zrn. V ptipadé
aplikace dalSiho zatizeni jiz nedochazi ke zjemnéni zrn, ale k rotaci zrn [67]. Ze zminéné
definice plyne, Ze zpevnéni velikosti zrn je limitni, to jiz bylo zminéno v kapitole 2.3. Konkrétni
priklad je uveden na Obr. 22, kdy po urcitém poctu prichodl metodou ECAP jiz nedochazi
k dalSimu zjemnéni zrn, nybrzZ k rotaci zrn a ke zvySeni frakce vysokouhlovych hranic zrn [68].
PFi dobre zvolené strategii pfipravy je vysledna struktura tvofena rovnoosymi zrny. Dislokacni
hustota byva ponékud nehomogenni. Ukdzka typické struktury po aplikaci SPD procesu je
uvedena na Obr. 23 [61]. Co se hranic zrn tyce, tak jsou definovana jako vysokoenergeticka,
to je dano vysokou dislokaéni hustotou a distorzi mfizky vlivem znacné nekoherence. Hranic
zrn tak vyvoldvaji znacna elasticka napéti ve strukture [61]. V porovnani s klasickym tvarenim
za studena nedochazi k intenzivnimu prodluzovani zrn, ¢i k takovému narlstu dislokacni
hustoty [69]. Po zpracovdni pomoci SPD procesu tak nedochdzi k vycerpani plasticity
materidlu, a diky tomu dochazi k minimalnimu poklesu taznosti materialu (v urcitych
pfipadech). V posledni dobé napftiklad probiha vyvoj vyuZiti SPD procesu v oblasti tvareni slitin
na bazi Mg. Tyto slitiny jsou obecné velice Spatné tvafitelné za studena, to je dano predevsim
znacnou anizotropii téchto slitin. Pfi aplikaci SPD procesu dochdzi k tvorbé velice jemnych
rovnoosych zrn, pricemz struktura ma z hlediska textury relativné ndhodny charakter, tento
jev ma velice pozitivni vliv na tvaritelnost [36, 70, 71].
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Obr. 22 Zavislost velikosti zrna (a) a podil vysokouhlovych hranic (b) na poctu priichodi. Average grain size — stfedni
velikost zrna, Number of ECAP passes — pocet priichod( metodou ECAP, Fraction of high angle grain boundaries — frakce
vysokouhlych hranic zrn [68].

Obr. 23 Substruktura CP Ti po zpracovdni pomoci HCP metody [61].

Samotné metody pfipravy objemovych SPD materiadlu Ize rozdélit do dvou zakladnich
skupin. Jednd se o metody diskontinualni a kontinualni. Jak jiz z ndzv( plyne, rozdéleni je
predevsim zavislé na kontinuité procesu [72]. Metody diskontinualni ¢asto umoznuji vyrobu
pouze malych objem0. To byva jejich nevyhodou, nebot je nelze plné implementovat do
vyroby. Casto jsou, tak tyto metody spojeny s laboratornim zkoumanim vlivu SPD
na materialové vlastnosti. Hlavnimi predstaviteli této skupiny jsou: ECAP, HPT ¢i Multiple
Forging. Metody kontinualni (semi - kontinualni) existuji stdle spiSe v experimentalnim
méritku, to je dano technologickymi problémy, nicméné v nejblizsi dobé se ocekava jejich
implementace ve vyrobé. Predstaviteli jsou napriklad Conform ECAP, ECAS, ARB, Rotacni
kovani s velkym stupném pretvoreni ¢i DRECE [73]. V dalSich kapitolach bude vénovéana
pozornost metodam ECAP, Conform ECAP a rotacniho kovani s velkym stupném pretvoreni,
nebot se pfimo vazou na téma disertacni prace.

3.2 Vybrané vlastnosti ultra az nano jemnozrnnych materialG

Velikost zrna vyraznym zplisobem ovliviiuje mechanické vlastnosti materidlu, to jiz bylo
zminéno ve stati popisujici Hall — Petchovu zavislost. Velikost zrna vsak ovliviiuje i dalSi

40



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

vlastnosti jako napriklad, creepové chovani, superplasticitu ¢i chovani korozni. V této stati je
popsan vliv SPD zpracovani na mechanické vlastnosti.

3.2.1 Pevnost, mez kluzu a taznost

ZvySovani meze pevnosti je obecné spojeno s poklesem taznosti, to je dano predevsim
omezenim pohybu dislokaci. Tento fenomén je obecné mozné sledovat béhem deformacniho
zpevnovani, ¢i u zpevnéni kovd tuhym roztokem (legovanim). Dochazi k ptiblizovani hodnot
meze pevnosti a meze kluzu. V pfipadé deformacniho zpeviiovdni dochazi k protahovani
vychozich zrn, ke zvySovani dislokacni hustoty a k tvorbé vyrazné textury. Hranice zrn jsou
po deformacnim zpevnéni malo-uhlé. Materidl se plasticky vyCerpava, to je moZné sledovat
pfi zkouskach houZevnatosti, Ci lze sledovat pokles plochy pod tahovou kfivkou [29, 36].
Obdobny charakter Ize pozorovat u vybranych materialQ, které byly podrobeny zpracovani
pomoci technologie ECAP. Na Obr. 24 je vyobrazena zdavislost napéti na deformaci pfi tahové
zkousce pro komercné Cisté Zelezo, které bylo zpracované Zihanim pfi 930 °C (vydrZz 1 hodina),
a po tvareni pomoci technologie ECAP az 8x prlichody. Pfi tvareni ECAP byly pouzity uhly ¢ =
90° a Y = 20° (Obr. 29) a deformacni cesta BC (Obr. 31). Vychozi mez kluzu pro sledovany
material byla 79 MPa, priamérna velikost zrna byla 200 pum. Zpracovani 8x prlichody vedlo ke
zjemnéni primeérné velikosti zrna na 235 nm. Zavislost napéti a deformace pfi tahové zkousce
pro vychozi stav ma rozsahlou oblast deformacniho zpevnéni a velké prodlouzeni do lomu.
Mez kluzu po zpracovani technologii ECAP vykazuje vyrazny nar(st a je témér stejnd jako mez
pevnosti (cca 840 MPa). Plastické chovani pro vzorek zpracovany metodou ECAP je rozdilné ve
srovnani se vzorkem Zihanym. Lze pozorovat kratky usek deformacéniho zpevnéni a plynuly
pokles krivky napéti — deformace naznacujici vznik kréku ihned po mezi kluzu. Prodlouzeni
vzork( pfi lomu je vyrazné nizsi [74].
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Obr. 24 Zavislost tahového napéti na deformaci pro Cisté Zihané Zelezo a stav po tvdreni 4 a 8 priichody metodou ECAP
[74].

V ultra az nano-jemnozrnnych materialech je tvorba a kumulace dislokaci obtizna, z dlivodu
malé velikosti zrn. Dislokace jsou emitovany z jednoho segmentu hranic zrn a mizi v jiném,
takze vnitfek zrn je bez dislokaci. Z tohoto dlivodu je v urcitych ultra az nano-jemnozrnnych
materidlech sledovano nulové deformaéni zpevnéni [36]. Tento jev vSak neplati obecné.
Vysledky rovnéz hovoti o materialech, u kterych bylo docileno nejen vysoké pevnosti a meze
kluzu, ale rovnéz byla zachovana plasticita (taznost). Pfikladem jsou cistd méd' a titan, tyto
materialy byly zpracovany metodou ECAP (Cista méd) a HPT (Cisty titan) [75, 76]. Na Obr. 25
jsou uvedeny vysledky pro Cistou méd. Krivka 1 odpovida Zihanému stavu, z vysledku plyne,
Ze hrubozrnnd méd ma nizkou mez kluzu, ale vykazuje vysokou schopnost deformacniho
zpevnéni a velkou taznost do lomu. Tento jev byva typicky pro hrubozrnné kovy. Za ucelem
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srovnani byla ¢istd méd rovnéz podrobena konvenénimu valcovani za studena, maximalni dbér
byl 60 % (krivka 2). Dle predpokladu, vélcovani za studena vedlo k vyraznému zvyseni meze
pevnosti, nicméné taZnost zaznamenala znacny pokles. Podobné chovdani se projevilo
i uvzorkl po 2 prichodech technologii ECAP (kfivka 3). Po 16 prichodech vsak doslo, jak
ke zvySeni pevnosti, tak taznosti (kfivka 4), pficemz zvySeni taznosti bylo vyznamnéjsi nez
zvySeni pevnosti. Podobné chovani Ize sledovat i pro Cisty titan, ktery byl zpracovdan pomoci
metody HPT (Obr. 26). Haoaoui et al. [77] pfipsali souasné zvySeni pevnosti a taznosti
zjemnéni zrna, dynamickému uzdraveni a bimodalnimu charakteru velikosti zrna.
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Obr. 25 Tahové krivky pro méd’ po riizném zpracovadni [36].
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Obr. 26 Tahové krivky pro Cisty titan pred a po zpracovdni pomoci HPT [36].

3.2.2 Unava

Obecné tvrzeni, jez by davalo presnou predstavu, jakym zplsobem je zavisld Unava
na velikosti zrna, v sou¢asné dobé neexistuje. Unavové vlastnosti jsou predevim zavislé
na charakteru materidlu. Obecny vztah fika, Ze mez Unavy je pfiblizné rovna poloviné meze
pevnosti materiadlu. Toto tvrzeni napriklad nelze uplatnit u ¢asto zkoumané Cisté médi. Na Obr.
27 je uvedena situace pro méd' v zavislosti na zpracovani, respektive na velikosti zrna [78].
Thompson a kol. [79, 80] experimentalné prokazali, Ze zména velikosti zrna od 3,4 um do 150
um nema méfitelny vliv na inavovou pevnost ve vysokocyklové oblasti. Z obrazku je zfejmé,
Ze k vyrazné zméné vlivu velikosti zrna dochazi pti snizeni pod 1 um — zvySeni Zivotnosti je
velmi vyrazné. Kromé toho lze pozorovat rozdily mezi Unavovymi charakteristikami UFG Cu
studované rdznymi autory, pricemz tyto odlisnosti jsou pravdépodobné zplsobeny detaily
ECAP procesu. Tato pozorovani indikuji, Ze mechanismy Unavového poskozeni, které funguji
u materiald s konvencni velikosti zrna, neni mozno jednoduse aplikovat na UFG struktury.
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Obr. 27 Porovndni S—N krivek UFG médi a médi s konvencni velikosti zrna [81].

Pro komercné Cisty titan je uvedena situace v Tab. 5, kde je uveden vliv zpracovani pomoci
SPD na mechanické vlastnosti a mez uUnavy [63]. Z vysledkl je patrné vyznamné zvyseni
unavové pevnosti ultra aZz nano jemnozrnného titanu. Mez Unavy a mechanické vlastnosti
mohou dokonce prevySovat nékteré bézné pouzivané slitiny (Ti Grade 5). U nékterych ultra
jemnozrnnych kovl (predevsim Cistych) je vSak sledovano tzv. cyklické zmékcovani v oblasti
nizko cyklové Unavy. To je dano predevsim tepelnou nestabilitou extrémné deformovanych
materialll a moznym zotavenim pfti cyklickém zatéZzovani. Tento jev je u SPD material jistou
slabinou, neni vSak sledovan u titanu [61].

Tab. 5 Vliv zpracovdni na mechanické vlastnosti komercné Cistého titanu [63].

Material Zpracovani 0YS [MPa] UTS [MPa] EL [%] Sf [MPa]
Valcovdni za studena 380 460 26 240
ECAP 8Bc - 400°C 640 810 15 380
Ti Grade 2 ECAP 8Bc - 400°C + vélcovani za studena 970 1050 8 420
ECAP - 6Bc 420°C 630 670 32 350
ECAP 4A - 360°C 610 780 22 415
ECAP 4C - 360°C 600 630 26 325
ECAP 4CA -360°C 580 620 24 316
ECAP - 1350°C s protitlakem 620 670 11 300
Ti Grade 4 ECAP 2A - 350°C s protitlakem 660 725 13 310
ECAP - 450 — 400°C 8Bc + kovani 860 995 14 500
ECAP 8Bc + kovani + taZeni 1060 1210 2 600

3.3 Metoda pfipravy ultra az nano — jemnozrnnych material(

Jak ji bylo zminéno v pfedchozi stati, v této kapitole jsou popsany metody tykajici se
zpracovani materiadlu pro dosaZeni ultra az nano jemnozrnné struktury.

Metoda ECAP neboli Uhlové protladovani bez zmény prarezu je vibec nejzndméjsi
metodou pfipravy UFG a NG materidl(. Principem je protlacovani vstupniho polotovaru

(kruhového, ¢i ¢tvercového) zapustkou s prichozim kanalem skladajicim se ze dvou kanal(
(vstupni a vystupni), které se protinaji z pravidla pod thlem ¢ (obvykle ¢ = 90°) (Obr. 28). Uhel
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vnéjsi strany kanalu je popisovan jako . Tyto dva zakladni Uhly maji zasadni vliv na stupen
pretvoreni materidlu, mozné kombinace jsou uvedeny na Obr. 29. Vstupni polotovar se zalozi
do zapustky a nasledné je pistem protlacen uhlovym kanalem. V oblasti protnuti kanald vznika
béhem tvareni oblast smykové deformace, ktera vede k rapidnimu zjemnéni vychozi struktury.
Okolni zapustka zajisStuje dostatecny hydrostaticky tlak, ktery brani vzniku trhlin pfi tvareni.
Zapustky, i polotovary se obvykle lubrikuji. Pro dosazeni urcité teploty je mozné zapustku
predehfivat [82, 83].

4, priitlacnil
\ D

vzorek

/ matrice

kandl
g vzorek

y A

Y= N

Obr. 28 Schéma metody ECAP [82].

Obr. 29 MozZnosti spojeni protlacovaciho kandlu: a) =0°; b) Y=mn-¢b; c) Y je v intervalu od Y=0°do rt-¢p [82].

Deformace

Velikost vlozené skutecné deformace se predevsim odviji od jiz zminénych uhli ¢ a .
Variaci téchto uhll dochazi ke zméné vliozené deformace. Jiz zminény Obr. 29 a demonstruje
situaci, kdy W=0°. Rozdilny uhel zaobleni W = (r-¢)°, nam popisuje Obr. 29 b. Obr. 29 c ukazuje
situaci, kdy se uhel naléza v intervalu 0° < W < (mt-¢)°. PFfi zanedbani trecich ucinkd je urcena
deformace dle Obr. 29. Vstupni ¢tvercovy element (a, b, ¢, d) je protlacen oblasti smykové
deformace a deformuje se na rovnobéznik (a’, b’, ¢/, d). Pro vybrany element je deformace
popsana nasledujicim vztahem:

y = 2cotg() (9),
kde y — smykova deformace [-] a ¢ — vnitini Uhel [rad]. Obecny vzorec vyplyva z Obr. 29 c:

y = 2C0tg(§ + %) + lpcosec(% - %) (10).
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Deformace skutecnd pro n prlichod( je pak dana vztahem:

n
E
kde e, — deformace po n prichodech [-] a n — pocet prichodl [-]. Tento vztah byl verifikovan
pfi zpracovani Cistého Al. Shoda dosahla 85 %. Odchylka je pfisuzovana predevsim vlivu tfeni.
Zavislost vlivu uhld ¢ a Y na ekvivalentni pretvoreni € (na skute¢nou deformaci) je uvedena
na Obr. 30. Z obrazku vypliva, Zze skuteénd deformace roste se snizujicimi se uhly ¢ a  [61,
84].

[ZCotg(% + %) + Ycosec (4) + %)] (11),

g -—
n 2

3.0

25

20

15 |

1.0

Ekvivalentni p¥etvoieni, e

0.5 |

0 . . n
30 60 90 120 150 180

Uhel @ [°]
Obr. 30 Vliv uhld ¢ a  na ekvivalentni pretvoreni € (na skutecnou deformaci) [84]
Vliv deformacni cesty

Pfi vicendsobném protlacovani polotovaru zdpustkou je moiné zakladat polotovar
raznymi zpUsoby. ZpUsob zakladani polotovaru ma pfimy vliv na smykovou deformaci
materidlu a na findIni vlastnosti materidlu. Volba deformacni cesty predevsSim ovliviuje
homogenitu dosazené struktury z hlediska morfologie zrn, jejich velikosti a dale napftiklad
z hlediska textury. Konkrétni schémata deformacnich cest jsou uvedeny na Obr. 31 [82, 83].

Cesta A - je vzorek protlacovan beze zmény pocatecni orientace.
Cesta Ba - vzorek po kazdém protladeni stfidavé otacen o 90° kolem své podélné osy.

Cesta Bc— polotovar je po kazdém protlaceni otacen o 90° kolem své podélné osy vidy stejnym
smérem.

Cesta C — polotovar je po kazdém protlaceni otacen o 180° kolem své podélné osy taktéz vidy
stejnym smérem.
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cesta A

Obr. 31 Schéma jednotlivych typt deformacnich cest a jejich smykové roviny [61].

Vliv rychlosti protlacovani

Rychlost protladovani je u tohoto procesu v rozmezi 0,001 mm-s* az 20 mm-s™. Rychlost
muze vést k rozdilim pfi zpeviiovani materialu, i pti zotavovacich procesech [85].

Vliv protitlaku

Protitlak vede ke zvySeni stability toku a deformace. Dale dochdazi ke zvysSeni
hydrostatického tlaku uvnitf zapustky, coz ma pozitivni dopad na tvafitelnost a prevenci Sifeni
trhlin [86].

Vliiv teploty

Teplota vyznamnym zpuUsobem ovliviiuje proces. Obecné vyssi teplota pti tvareni
podporuje zmékcujici procesy a lze tak ocCekavat vyssi velikost zrna. Na druhé strané se
zmensuji tvareci sily. Obecné je nutné teplotu drzet pod rekrystalizacni teplotou z dlivodu
dosazeni zjemnéni struktury [6].

3.3.1 Technologie Conform

Technologie Conform je v béZné praxi pouZivana pro protlacovani slitin na bazi Al a Cu.
Pomoci této technologie je mozné vyrobit velice Clenité prarezy, trubky ¢i dokonce pasy,
pricemzZ vyroba probiha nepfretrzité. Schéma technologie je uvedeno na Obr. 32 a. Vstupni
polotovar je kontinudlné zakladdn mezi kladku a kolo, které je opatfeno drazkou po jeho
obvodu. Kladka vtla¢i materidl do drazky a otacejici se kolo undsi materidl smérem do tvareci
komory. Pfi dosazeni tvareci komory zasahne materidl abutment a dochazi ke zméné toku
0 90° smérem k pravlaku, ktery definuje findIni prifez. Dostate¢nd tvareci sila je vyvozena
tfenim mezi polotovarem a tvafecim kolem. Ze schématu vypliva komplexnost procesu, nebot
pfi zatlaeni dochazi k asymetrickému valcovani polotovaru (Assymetric Rolling), nasledné je
material unasen trecim ucinkem mezi polotovarem a kolem, pfi dosazeni abutmentu dochazi
ke zméné toku o 90° (ECAP) a v poslednim kroku je material protladen pravlakem definujici
finalni tvar. VSechny zminéné procedury vedou k tvareni materialu a zna¢né ovliviuji proces
tvareni [87, 88].

V.M. Segal prvni zminil moznost vyuziti této technologie pro vyrobu ultra az nano
jemnozrnnych material( pfi modifikaci tvareci komory, dle jiz znamé technologie ECAP [89].
Dalsi rozvinuti této moznosti bylo zkoumano predevsim kolem skupiny R.Z. Valieva [90]. Ti
modifikovali tvareci komoru dle technologie ECAP a provedli zpracovani Ccistého Al.
Technologii nazvali ECAP-Conform (Obr. 32 b) [82, 90, 91]. Material je vtomto pfipadé
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zakladan spodem, uhel ¢ je priblizné 120 °C. Polotovar ma c¢tvercovy prurez. Technologii
skupina uspésné aplikovala na CP Ti, ¢imZ docilili vyznamného zvySeni mechanickych
vlastnosti. Nicméné stdle upozorfiuji na nestabilitu procesu a snizenou kvalitu vystupnich
polotovarl, to je dano predevsim velkym sklonem Ti kzadirani. Titanové polotovary
zpracovavaji az osmi prichody, coZ ponékud eliminuje kontinuitu procesu. Dosahované délky
jsou pfiblizné 6 m. Jistou konkurenci v této oblasti je skupina v rdmci organizace COMTES FHT
a.s., ta v pfiblizné stejné dobé zacala vyvijet metodu Conform SPD [92, 93]. Jedna se podobny
princip, nicméné kruhovy polotovar je vtomto pfipadé zakladan v horni ¢asti a dhel ¢ je
pfiblizné 90°. Obé technologie funguji na velice podobném principu a v dnesni dobé je cilem
predevsim procesy stabilizovat a navrhnout ndstroje, které dlouhodobé vydrzi znacné zatizeni.

Roller  Wheel Shoe

[/

Asvmmetric
Rolling

Shear

Q)

EC-\P

Em'usmn

Abutment

a. b.

Obr. 32 (a) Schéma technologie Conform SPD, (b) schéma technologie ECAP — Conform. Asymmetric rolling —
asymetrické vdlcovani, Shear — smyk, Extrusion — protlacovani, Roller — kladka, Wheel — kolo, Shoe - bota [90].

3.3.1.1 Tok materialu béhem procesu protlacovani

V této kapitole je popsan proces kontinudlniho protlacovani.

1. Materidl je pfitlacen kladkou (coining wheel - roller) do drdzky tvareciho kola Obr. 32.

2. KdyZz dosdhne material abutmentu (Obr. 32) dochdazi ke zméné sméru toku materidlu
pfiblizné o 90°. Dochazi k mirnému napéchovani polotovaru (uppseting stage)
v oblasti nad abutmentem.

3. Postupné dochazi k vyplfiovani komory polotovarem (filling stage) (Obr. 33).

Obr. 33 Vlyplnovdni komory materidlem v pocdtku procesu kontinudlniho protlacovani [94].
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4. Nasledné dochazi k pocate¢nimu protlacovani profilu. Za¢atek procesu se obvykle
projevuje zvysenym vykonem stroje, nebot stale neni ustaven tzv. ,steady state”, kdy
se material stava plastickym vzhledem dynamicky probihajicim rekrystalizacnim
jevim (Obr. 34).

Obr. 34 Pocdatecni protlacovdni profilu pri kontinudlnim protlacovdni [95].

5. PoUplném vyplnénitvareci komory dochazi k dalSimu napéchovani materialu v oblasti
nad abutmentem (Obr. 35). Délka napéchované oblasti nad palcem je nazyvana jako
Lextrusion grip length” (Obr. 39). Material se vlivem znacnych deformaci
a deformacniho tepla stava plasticky. Takto ustaleny stav umoziiuje stabilni produkci
profilu (,,steady state”).

|

Obr. 35 Oblast napéchovdni materidlu v oblasti nad abutmentem [95].

3.3.1.2 Parametry ovliviiujici proces

Skutecna deformace

V pfipadé protlacovani za tepla se uvazuje predevsim finalni redukce prirezu a skutecna
deformace se vypoclte vztahem zndmym pro proces protlacovani, tedy pomérem mezi
vstupnim a vystupnim priifezem dle rovnice [96]:

£=In2 (12),
Afp

kde Ao reprezentuje plochu polotovaru a Ar plochu po protladeni. V pfipadé modifikace
komory na zplsob ECAP se analyticky skutecna deformace vypocte dle vztahu (12). Nicméné
z Obr. 36 a vyplyva, Ze skutecna deformace u Conformu bude vyssi vzhledem ke komplexnosti
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procesu (tfeci ucinky). Z porovnani vyplyva, Ze vyssiho stupné skutecné deformace je
dosahovdno metodou Conform [94].

Strain - Eff Strain - Efl
B=0.80 S B =040
C=1.60 C=0.80
D=2.40 D=1.20
E=3.20 E=1,60

M e
C

s C ) .
. I/
Com i EREN ¢ L /

a. b.

Obr. 36 Porovnani velikosti skutecné deformace pro metodu Conform (a) a ECAP (b). Strain — Eff — skutecnd deformace
[94]..

Vliiv teploty

Se zvysujici se teplotou obecné klesaji silové poméry nutné k protlaceni polotovaru.
Obecné mohou zafizeni opatfeny predehifevem komory, nicméné pfi dosazeni stabilniho
procesu se generuje zna¢né mnozstvi deformacniho tepla, které zpravidla dostaduje. Na Obr.
37 je uvedeno rozloZeni teploty pfi kontinualnim protlacovani pasku. Vstupni teplota
polotovaru pred vstupem do komory dosahovala 600 °C. V oblasti maximalni deformace
teplota dosahuje teploty kolem 950 °C. Numerické modely obecné poditaji s modelem, kdy
90 % vloZené prace (deformace) je preménéno na deformacni teplo [92, 95], zbytek (10%) pak
na zménu tvaru.

Temperature (C)
B850
570 l
490 °
410
330 |_|

240
160
o |

0.00

Obr. 37 Generace deformacniho tepla pri kontinudlnim protlacovdni pasku. Temperature — Teplota [95].
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Vliv rychlosti tvdreciho kola

Se zvysujici se rychlosti kola roste i deformacni rychlost. To vede k intenzivnéjsimu
zpevnovani béhem procesu tvareni, ¢i k dosazeni jemnéjsi struktury po tvareni. Vliv rychlosti
tvareciho kola na velikost zrna pfi protlacovani praskového titanu je uvedena na Obr. 38 [13].

16 =
14 T ¥ 2
L 3

124 e L4
mx"'x\x H 5
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Obr. 38 Vliv rychlosti protlacovadni na velikost zrna pro Cisty titan. Average grain size — stfedni velikost zrna, Wheel
Speed — rychlost kola [13].

Protlacovaci pomér

Protladovaci pomér je v pfipadé klasického protladovani vyjadien pomérem plochy
vstupniho a vystupniho polotovaru [97]. V pfipadé technologie Conform je uZivdno poméru
mezi prafezem nastrojové komory pred protlaéenim a polotovaru po protlaceni. Protlacovaci
pomér je vidy pro protlacovani volen v uréitém rozmezi. Obecné je nutné brat v potaz
pfi konstrukci nastroji rovnomérnost toku vystupniho profilu, dostatecné vyplnéni komory
a homogennost deformace ve vysledném priifezu.

Velikost kontaktni plochy mezi polotovarem a tvdarecim kolem

Tato veli¢ina je definovana v anglickém jazyce jako ,grip length (Obr. 39). Jednd se
o délku kontaktu mezi tvarecim kolem a polotovarem. Obecné plati zavislost, Ze se zvysujici se
délkou roste tlak vyvijeny na abutment. Volba pfilisné délky m(zZe vést k zvySenému namahani
nastroju, i k priliSné tvorbé odpadu pti Uniku materialu v mezere vznikajici mezi abutmentem
a drazkou v tvarecim kole. Vzdalenost je rozdélena na dvé sekce, jedna se o tzv. ,primary grip
length”, materidl je v této sekci pouze zatlacen do drazky a tfenim unasen do tvareci komory.
Po dosaZzeni materialu abutmentu dochdazi k napéchovani v oblasti abutmentu. Délka na
napéchované ¢asti je nazyvana jako ,extrusion grip length“[87].
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Obr. 39 Vlyznaceni kontaktni plochy mezi kolem a polotovarem (grip length). Minimum operating clearence —
minimdlni provozni viile, Shoe — bota, Contact width x — kontaktni $itka, Die — pruvlak, Shoe restraining force — pfitlacnik
ustroji, Primary grip length — primdrni kontaktni délka, Extrusion grip length — protlacovdci kontaktni délka, Grooved wheel —
tvdreci kolo s drdZkou, Feedstock - polotovar [87].

Vliv protlacovaci mezery mezi tvdrecim kolem a abutmentem

Tento parametr ovliviiuje tvorbu tzv. ,scrapu”, jedna se o technologicky odpad, ktery
vznikd pfi nedplném odvedeni materialu privlakem (die ring), Obr. 40. Mezera dale ovliviiuje
hydrostaticky tlak v komore, s jejim zvétSenim tlak klesa, s tim i namahani nastrojli. Nastaveni
mezery je stanovovano experimentalné se zfetelem na efektivitu procesu [13].

Workpiece

Port Height

Flach Gap

Abument

Obr. 40 Vyznaceni mezery mezi tvarecim kolem a abutmentem (flash gap). Workpiece — polotovar, Flash gap — mezera
mezi kolem a abutmentem, Die Chamber Depth — délka tvdreci komory, Port height — vyska komory, Die Height — vyska
uloZeni vystupniho profilu, Die Chamber — tvdreci komora, Die — pravlak, Die size — prumér vystupniho profilu, Die Holder —
objimka praviaku [13].
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3.3.1.3 Analytické stanoveni zdkladnich parametri procesu

Stanoveni kontaktni délky (grip length) [98]

PFi procesu je v prvni fazi polotovar zatlacen kladkou do drazky tvareciho kola. Kontakt
polotovaru s kolem je definovan jiz zminénou veli¢inou ,primary grip length“ na Obr. 39
a na Obr. 41 (oznaceni l1). Spravné navrzeni veli¢iny zajiStuje proces protladovani. Spravny
navrh se odviji od geometrie ndstrojl, vlastnosti protlacovaného materialu, tlaku nutného
k protlaceni materialu, koeficientu tfeni a protlacovaciho poméru [98].

Obr. 41 Vyznaceni kontaktnich délek pri procesu kontinudlniho protlacovdni. Shoe — bota, Die — pravlak, Product —
produkt, wheel - kolo [98].

NiZe je postupné uvedeno odvozeni vztahl pro vypocet kontaktnich délek:
Vypocet primarni tvareci sily:
F =Yuxl, (13),

kde, Y vyjadifuje mez kluzu materidlu, u je koeficient tfeni mezi polotovarem a tvarecim kolem,
hodnota x vyjadfuje délku kontaktu mezi polotovarem a kolem v pficném prlrezu a |1 je
primarni kontaktni délka (primary grip length). Primarni tvareci sila pdsobi na prarez dany
drazkou v kole, tedy plati:

F =Y *A(14).

V pripadé, Zze hloubka drazky (w, Obr. 41) v tvarecim kole je rovna Sifce drazky potom
plati, Ze plocha drazky v pricném prlifezu se vypocte dle vztahu:

A = w? (15).
Dale pokud je délka kontaktu x (vyznacena na Obr. 41) rovna nésledujicimu vztahu:
x =w/4 (16).

Pti dosazZeni vySe zminénych vztahU Ize vypocist primarni kontaktni délku touto rovnici:

52



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |
2w

L=— (17),
=27

kde k je pevnost ve smyku [98].
Pe

/ _ Peskip

—p—
" II

>
Obr. 42 Zavislost protlacovaciho tlaku v oblasti napéchovdni polotovaru (Extrusion grip length) [98].

Po dosazeni abutmentu dochazi k vyplnéni komory materialem a k napéchovani materidlu
v oblasti nad abutmetem, oblast nad abutmentem je nazyvana jako ,extrusion grip length”
(Obr. 39), neboli I, (Obr. 42). Tato délka se sklada ze dvou vzdalenosti, v prvni mizZe dochdazet

k prokluzu polotovaru (a)), v dalsi jiz narUstajici tlak vede ke stfihu materialu mezi kolem
a polotovarem (as), situace je vyobrazena na Obr. 42. Plati tedy rovnice:

l, =a; + ay (18).
Kontaktni tlak mezi polotovarem a kolem (P¢) se vzdalenosti vypocte dle ndsledujiciho vztahu:
Pe = k/u(19).
Vypocet sily v oblasti péchovani se vypocte dle rovnice:
F, = 2wl + ay) (20),
Pow? = 2wk (3 + a) (21).

V pripadé mékkého materialu plati, Ze aic<as, pak plati, Ze as=Il,. Pfi vyjadfeni |, dostdvdme
rovnici:
— Pew
lZ - 2k (22)1
kde Pe protlacovaci tlak. Vyjadreni protlacovaciho tlaku je vyjadieno v pokracovani této
kapitoly [98].

Stanoveni vykonnostnich parametri

Protlacovaci tlak mGzZe byt stanoven v podstaté dvéma zpUsoby. Prvni moznosti je vyuziti
znalosti pruznosti a pevnosti Cili analytického stanoveni. To se odviji od protlacovaného tvaru.
Druhou, kterd bude uvedena v této stati, je vyuziti vykonnostnich parametrd zafizeni. Tato
metoda vyuziva celkovou energetickou bilanci na protlaceni polotovaru, z niz lze vypocist
nutny protlacovaci tlak. Tato metoda je bézné vyuzivana, nebot béhem procesu je mozné
monitorovat vykon stroje. Celkovou energetickou bilanci Ize vyjadfit nasledujicim vztahem:
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PE = Pp + Pc + Pg + Py, + Pr + Pryrning (23).

PE — celkovy vykon stroje protlaceni daného materidlu [W]

Pp —jedna se o vykon, ktery je nutny pro deformaci polotovaru v oblastech: primarni kontaktni
zéna (primary grip length), oblast péchovani materidlu (extrusion grip length), oblast pred
protlacenim (container, neboli komora). Vzhledem ke komplexnosti deformace je pro
stanoveni tzv. ,,upper bound method”. Tato metoda uvazuje rozdéleni toku na rychlosti pole,
které se v(i&i sobé pohybuji. Redeni je uvedeno ve Woodoveé publikaci [30].

Pc — Odpovida vykonu spotfebovaného v oblasti komory. Vypocte se dle vztahu:

k
Pe = 2my (ﬁ) LopeRoVo (24)

Lopt — 0dpovida délce komory (Obr. 40 — Die Chamber Depth)
Ro — polomér polotovaru
Vo — Obvodova rychlost kola

Ps — Odpovida vykonu spotfebovaného v oblasti maximalni redukce (privlaku). Vypocte se dle
vztahu:

Y
Pg=u (ﬁ) L1P1Venaz (25)

L, — délka kalibracni ¢asti v oblasti praviaku
P1— obvod produktu
Vend2 — vystupni rychlost produktu

P, — Odpovida vykonu spotfebovanému v oblasti primarni kontaktni délky (primary grip
length), ktery je spotfebovaném tfenim mezi polotovarem a okolnimi ndstroji (shoe, Obr. 41).

Ps— Odpovida vykonu spotifebovaného v oblasti napéchovani (extrusion grip length). Vypocte
se dle vztahu:

Piwring — odpovida vykonu spotifebovanému v oblasti smykové deformace. Vypocte se dle
vztahu:

Prurning = Y /N3uL, PV, cos 0 (27)

@ — odpovida Uhlu zméné sméru toku materidlu. Jedna se o podobné vyjadreni uhlu jako pro
metodu ECAP [98].

Stanoveni protlacovaciho tlaku

Pramérny tlak nutny k protlaceni polotovaru se vypocte dle vztahu:

PE
P = = (28).

3.3.2 Rotacéni kovani s velkym stupném pretvoreni

Rotacni kovani za studena je metoda inkrementalniho tvareni polotovar(, tzn., Ze zména
tvaru je provadéna postupné periodickymi udery kovadel (viz Obr. 43). Kovadla (3) jsou
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ulozeny vkleci (8) svalecky (7), kterd je uvedena do pohybu a pfi prechodu kovadel

pres valecky (9) dochazi k jejich sevieni k ose symetrie a tim redukci materialu. Material

postupné prochazi mezi kovadly. Celkova redukce materialu je fizena volbou prarezu vlastniho

kovadla a vstupujiciho materidlu. Je tim vyvozovana lokalni deformace v malé casti

zpracovavaného materidlu opakujici se s vysokou frekvenci. Diky pfiznivému napétovému

stavu pfi deformaci se da pouZit pro zpracovani materiald pripravenych SPD [69, 99].

1)
| —
I~

et

L) 10

Obr. 43 Schéma rotacniho kovdni kruhového polotovaru (1 — vnitini rotujici dstroji, 2 — uderniky, 3 — kovadla, 4 —
polotovar, 5 —trn, 7 — vdlecky, 8 — klec, 9 — oznaceni vztyku mezi vdleckem a udernikem pri redukci, 10 - uloZeni ustroji) [99].

3.3.2.1 Zdkladni parametry procesu
Vypocet skutecné deformace

ds
e =In (=) (29)
dn
kde do a dn jsou pocatecni a kovany prlimeér dratu. Vyjadreni deformace v tomto tvaru je
vyhodné, protoze odpovida diky tvaru tvafeného dratu i intenzité deformace.
Vypocet plosné redukce
AZ
Plosna redukce = [1 — (A—g)] « 100% (30),
0

kde Ao a Af je pocatecni a konecny prarez [96].
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4  Zvoleny postup experimentalni ¢asti

Experimentdlni ¢ast disertacni prace bude zamérena na zpracovani Ti Grade 2 a Ti Grade
4 pomoci intenzivni plastické deformace (SPD). StéZejni technologii, kterd bude pouZita
pro zpracovani je technologie Conform SPD. Nazev Conform SPD byl zvolen pro navrhovany
proces. Proces (Technologie) bude vyvijena v rdmci experimentalni ¢asti disertacni prace. Tato
technologie umoZni vhodnou modifikaci ndstroj(i a procesu kontinualni produkci ultra az nano
jemnozrnnych struktur. Technologie umoZiiuje teoreticky vyrobu nekonecné dlouhého dratu
a jevi se vhodné pro moznou implementaci ultra az nanojemnozrnnych materiald do
pramyslové praxe.

Pro experimentdlni program byly vybrany komeréné cCisty Ti Grade 2 a Ti Grade 4.
Vzhledem k velkému rozsahu realizovanych cinnosti je experimentalni ¢ast pro ndzornost
popsana pomoci diagramu, Obr. 44,

Vramci disertacni prace bude technologie Conform modifikovana pro zpracovani Ti
pfi pokojové teploté za ucelem dosaZeni ultra az nano jemnozrnné struktury. Vzhledem
k vysoké pevnosti Ti a jeho vysokym pretvarnym odporim pfi tvareni za studena, je nutné stroj
Conform 315i (firma BWE) znacné modifikovat, tak aby umoznil produkci materiald s vyssimi
pevnostmi. Dale bude provedena modifikace tvareci komory, tak aby bylo docileno podminek
SPD procesu. Modifikace nastrojd bude provedena na zakladé ndastrojové zapustky
technologie ECAP. Geometrické ndvrhy nastroji budou verifikovany pomoci numerické
simulace v programu DEFORM 3D. Pro tyto ucely bude provedeno sestaveni numerického
modelu, viz prvni ¢ast diagramu experimentu (Oblast: Vyvoj technologie Conform SPD), Obr.
44. Numerickd simulace a tvorba materialového modelu bude provedena predevsim pro
Grade 2 je jednodussi z dlvodu nizsiho zatiZzeni nastroja (nizsi deformacni odpor materialu Ti
Grade 2). Tento pristup bude zvolen v pocatku, nebot pilotni experimenty s Ti Grade 4 byly
neuspésné a vedly k okamzité destrukci nakladnych tvarecich nastroji. Az po modifikacich
procesu a nastroju s materidlem Ti Grade 2 bude proces aplikovan na Ti Grade 4. Sestaveni
materidlového modelu bude provedeno na zakladé simulace flow — stress analyzy v softwaru
JmatPro. Kinematika materidlového modelu bude pak zpresfiovana na zakladé redlnych
experimentll. Postupnym porovnavanim numerické simulace a redlnych experiment( dojde
k poZzadovanému zpfesnéni modelu. V ramci diserta¢ni prace budou hodnoceny minimalné
Ctyri geometrické modifikace nastrojli (Geometrie A, Geometrie B, Geometrie C, Geometrie
D), to je uvedeno ve vyvojovém diagramu pod ndzvem: Vyvoj technologie Conform SPD.
Navrzené geometrie ndstrojli budou vyrobeny a nasledné s nimi budou provedeny realné
experimenty. Pouze geometrie ndastroji A bude navrZena, tak aby bylo moZné provést
vicenasobné zpracovani. Ostatni sady nastrojd budou navrieny pro jednoprichodové
zpracovani, tak aby bylo docileno maximalni efektivity procesu. Hlavnim cilem je dosahovat
pozadovaného zvyseni mechanickych vlastnosti jiz prvnim prlichodem, a tim zajistit pfipadnou
ekonomickou efektivitu procesu. Po Conform SPD bude provedeno detailni zkoumani
struktury pomoci TEM (charakter struktury) a EBSD (prednosti orientace, textura).
Mechanické vlastnosti budou analyzovany pomoci tahovych zkousek a mérenim tvrdosti.

Kruhové polotovary po Conformu budou déle rotacné kovany na pramér 3,28 mm, viz
oblast diagramu: Rotacni kovani (RK). Za ucelem posouzeni vlivu rota¢niho kovani na Ti bude
provedeno i kovani vychoziho stavu bez Conform SPD zpracovani. Diky tomu bude mozné
srovnat vliv zafazeni rota¢niho kovani po Conform SPD zpracovani separatné. Po rotacnim
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kovani polotovarll bude opét provedeno strukturni hodnoceni. Pro stavy po Conformu
a po Conformu a rota¢nim kovani bude provedena TEM analyza, viz oblast diagramu:
Hodnoceni vlastnosti findlniho produktu. Pro tyto vzorky bude ddle provedena EBSD analyza
za Ucelem stanoveni prednostni orientace. Texturni hodnoceni bude provedeno i pomoci
rentgenové difrakce. Rentgenovda difrakce bude pouzita i pro urceni zbytkového napéti.
Tahové zkousky budou opét provedeny po Conformu, po Conformu a RK a pouze po
samostatném RK. Findlni polotovary budou podrobeny studii vlivu tepelného zpracovani na
mechanické vlastnosti (tvrdost, tahové zkousky), stdle oblast: Hodnoceni vlastnosti finalniho
produktu. Cilem bude optimalizovat vlastnosti polotovaru s ohledem na ocekdvané zbytkové
napéti po tvareni za studena po rotacnim kovani. Bude se jednat o ndvrh tepelného zpracovani
(TZ) na odstranéni vnitfniho pnuti. Studie vlivu tepelného zpracovani bude doplnéna
dilatometrickym mérenim. Po navrhu reZzimu TZ bude provedeno hodnoceni cyklické unavy.
Hodnoceni Unavy bude provedeno pro vzorky po Conformu (1 prichod) a po RK a po TZ.
Posledni ¢ast disertacni prace bude zamérena na hodnoceni biokompatibility na laboratornich
vzorcich a na dentdlnich implantdtech. Vyroba redlnych implantatd bude provedena ve
spolupraci s ¢eskym dodavatelem zubnich implantdtd firmou Medico Dent s.r.o.. Analyzy
biokompatibility budou provedeny ve spolupraci s Ustavem |ékafské chemie a biochemie
v Plzni. Analyzy budou provedeny pro vzorky po zpracovani na Conform SPD, po rota¢nim
kovani a po TZ. Bude se jednat o zkousky proliferace osteoblastl a osteointegrace.
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Obr. 44 Vyvojovy diagram experimentalni ¢asti disertacni prdce.
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4.1 PoutZité pfistroje a pfiprava vzorkuU
Tvdreci stroje a pec

e BWE Conform 315i — zafizeni pro kontinualni rota¢ni protlacovani
e Rotacni kovaci stroj HMP R4-4 (Redukce priiméru Ti polotovart)
e Atmosférické komorové pece (Tepelné zpracovani vzork()

Spektometr

e Urceni chemického sloZeni - opticky emisni spektrometr Bruker Q4 TASMAN
e Analyza obsahu plyn( - Bruker G8 Galileo

Mikroskopy

e Nikon Eclipse MA200D — metalograficky svételny mikroskop s programem NIS
ELEMENTS 3.2 pro obrazovou analyzu
o Metalografické vzorky byly pfipraveny v pficném sméru pomoci mechanického
brouseni a lesténi. Finalni leSténi bylo provedeno pomoci koloidniho oxidu
kfemicitého s prlimérnou velikosti zrna 50 nm v 10% roztoku peroxidu vodiku.
Mikrostruktura byla vyleptana v Krollové leptadle.
e Transmisni elektronovy mikroskop
o Propozorovanivtransmisnim elektronovém mikroskopu (TEM) byly pfipravené
tenké folie metodou finalniho elektrolytického ztencovani v zafizeni Tenupol 5,
v roztoku: 300 ml CH3OH + 175 ml 2-butanol + 30 ml HCIO4, teplota -10°C
anapéti 40 V. TEM analyza byla provedena na zafizeni JEOL 200CX
s urychlovacim napétim 200 kV.
e Jeol JSM 6380, Jeol 7400f — elektronové mikroskopy s detektory EDX a EBSD
o EBSD analyza byla provedena pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu
FEI Quanta 200 FX (SEM, Thermo Fisher Scientific, Brno, Ceska republika).
Méreni EBSD byla provadéna v pracovni vzdalenosti 13 mm s pouZzitim velikosti
kroku 50 nm pfi akceleraénim napéti 10 kV. Presné velikosti skenovanych
oblasti jsou uvedeny v titulcich konkrétnich obrazkl. Pfed mérenim EBSD byly
povrchy vzorkd brouseny papiry na bazi SiC (od 320 do 1200 zrnitosti) a
nasledné lestény po dobu 24 hodin vibrac¢nim lesticim postupem. Pro
pozorovani mikrostruktury rotacné kovanych vzork( byla pouZita Kikuchiho
difrakéni (TKD) metoda.

Difraktometr

e Difraktometr Y X'Pert Pro (texturni hodnoceni) a Bruker AXS D8 (zbytkové napéti) —
rentgenova difrakce byla pouZita pro stanoveni prednostni orientace a zbytkového
napéti.

Tvrdomér

e Steuers DuraScan — systém pro méreni tvrdosti dle Vickerse s moznosti volby zatizeni
od HV0,01 do HV10
o Tvrdost ve Vickersech byla méfena se zatizenim HV 0,5 na pfi¢ném prUrezu.

Tahové zkousky
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Zkousky tahem byly provedeny na elektromechanickém zkusebnim stroji za podminek
kvazistatického zatiZeni pti konstantni rychlosti deformace 0,0002/s pfi pokojové
teploté. Byly pouzity vzorky kruhového prirezu o priméru 3 mm, respektive 5 mm.
Vzorky o praméru 5 mm byly pouZzity pro draty po zpracovani na zafizeni Conform SPD.
Vzorky o priméru 3 mm byly pouZity pro draty po rotacnim kovdani. Mechanicky
extenzometr byl pouzit pro méreni napéti pro obé geometrie zkusebnich vzork.

Dilatometr

Dilatometricka analyza byla provedena pomoci Linseis L75 Platinum horizontalniho
dilatometru s komorou na bazi Al;0s. Analyzy byla provedena na vzorcich o priiméru 4
mm.

Hodnoceni unavy

Unavové zkousky byly provedeny na vzorcich tvaru presypacich hodin o priméru 1,5
mm. Bylo aplikovano zatizeni se sinusovym pribéhem pfi konstantni amplitudé
v rezimu komprese/tah (R = -1) pfi pokojové teploté. Vzhledem k povaze ultra
jemnozrnnych material( (UFG) bylo moZzné pouzit zkuSebni frekvenci az 50 Hz bez
znamek samozahtivani v rezimu vysoko cyklické danavy (HCF) ovérené termografickym
mérenim. Testy byly provedeny na servohydraulickém testovacim stroji INOVA
s nosnosti 15 kN. Testy byly provadény do selhani (Nf) nebo do 10 milion0 cykld.

Numericka simulace a konstrukce ndstroji

4.2

4.2.1

Pro numerickou simulaci procesu tvareni Conform byl pouzit software DEFORM 3D.
Vstupni data (flow — stress krivky) byly simulovdany pomoci softwaru JMATPro.
Konstrukce nastroju byla provedena v CAD softwaru SolidWorks.

Experimentdlni material

Komeréné Cisty titan grade 2

Chemické sloZzeni vstupniho titanového polotovaru Grade 2 je uvedeno v Tab. 6.
Chemické slozeni polotovaru bylo ovéfeno pomoci spektrometru Bruker Q4 Tasman. Analyza
obsahu plyni byla provedena na zatizeni Bruker G8 Galileo. Struktura vychoziho polotovaru je
uvedena na Obr. 45. Je tvorfena rekrystalizovanymi rovnoosymi zrny s vyskytem deformacnich
dvojcat, kterd jsou charakteristicka pro krystalové mrizky s nizkym pocétem skluzovych systému
[1]. Stfedni velikost zrna ve vychozim stavu byla 27,5 um. Mechanické vlastnosti vychoziho
stavu jsou uvedeny v Tab. 7.

Tab. 6 Chemické sloZeni Ti Grade 2 ve hmotnostnich procentech (wt.%)

Fe

(o)

C

H

Ti

0.046

0.12

0.023

0.0026

0.0076

Zbytek
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Tab. 7 Mechanické vlastnosti vstupniho polotovaru z Ti Grade 2.

Rpo.2 Rm Ag As VA
Vzorek

MPa MPa % % %
Pramér 373 481 7,7 25,7 52,4

4.2.2 Komerc¢né Cisty titan grade 4

Chemické slozeni kruhového polotovaru z Ti Grade 4 je uvedeno v Tab. 8. V porovnani
s polotovarem Ti Grade 2 (Tab. 1) je zasadni vyssi obsah kysliku, ktery predevsim zvysuje
pevnost (Tab. 9). Struktura je tvorena rovnoosymi zrny s vyskytem deformacnich dvojcat (Obr.
46). Stredni velikost zrn byla 14,1 um.

Tab. 8 Chemické sloZeni Ti Grade 2 ve hmotnostnich procentech (wt.%)

Fe

(0]

C

H

Ti

0.5

0.4

0.1

0.0026

0.0066

0.05

Zbytek

Obr. 46 Vychozi struktura titanového polotovaru grade 4.

Tab. 9 Mechanické vlastnosti vstupniho polotovaru z Ti Grade 4.

Rpo.2 Rm Ag As VA
Vzorek

MPa MPa % % %
Pramér 563 651 7,3 24,0 46,4
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5  Strategie vyvoje procesu Conform SPD

Numericka simulace procesu byla provedena v softwaru DEFORM 3D. Software umoznuje
predevsim simulaci tvarecich proces, tepelného ¢i chemicko tepelného zpracovani. Je mozné
vyuzit modul 2D, ktery je vhodny pro symetrické procesy, ¢i modul 3D (napf. zapustkové
kovani). V ramci disertacni prace byl vyuzit modul 3D za ucelem komplexniho posouzeni toku
materidlu v celém objemu tvareci komory. Definice modelu numerické simulace byla
provedena pro material Ti Grade 2. Vysledky byly aplikovany pro material Ti Grade 4.

Sestaveni modelu numerické simulace je zasadnim faktorem pro dosazeni presnych
vysledk(. Vidy je tfeba model vytvofit s ohledem na sledované parametry, tim je mozné
eliminovat mnoZstvi vstupnich dat a vypoctové ¢asy. V nasem pfipadé bylo hlavnim cilem
vyvinout a optimalizovat geometrii tvarecich nastrojl, a to vzhledem k vystupnim vilastnostem
polotovaru. Jednalo se o vlastnosti materidlové (struktura, mechanické vlastnosti C¢i
biokompatibilita), tak o vlastnosti kvalitativni, tzn. stav povrchu a pficiny vzniku vad béhem
procesu tvareni. Strategie tvorby modelu se opirala o pfimé porovnani vysledkd redlnych
experimentl s vysledky numerické simulace. Tzn., Ze na zdkladé navrhu ndstrojd ve 3D
prostfedi (SolidWorks) a nasledné simulaci v softwaru DEFORM byl proveden redlny
experiment na zafizeni Conform za Ucelem zpfesnéni a verifikace modelu. Model numerické
simulace se takto zpresnil a umoznil tak predikovat celi proces pred samotnou vyrobou
nastroji. Srovnani prvotniho modelu numerické simulace a redlného procesu tvareni je
uvedeno na Obr. 47. Numericky model reflektuje rozloZzeni rychlosti (Obr. 47 b), redlny
polotovar byl po tvareni odebran pfimo z mista tvareci komory a naleptan v jeho symetrické
poloviné (Obr. 47 a). Leptani polotovaru umozZnilo caste¢né dokreslit tok materidlu.
Ze srovnani lze sledovat predevsim linie toku v hornim a dolnim rohu komory. V rozich vznikaji
mrtvé zony (dead zones), kde material v podstaté netece. Mezi tekoucim a nepohybujicim se
materidlem vznikaji smykova napéti (shear zones). Zminéné porovnani readlnych vysledkd bylo
uplatiovano pro veskeré vypocty.

Mrva zéna

Coating

- 41 &

A B

Obr. 47 Srovndni toku redIného polotovaru (a) a numerické simulace (b) v oblasti komory.

Nastrojové schéma pro Conform SPD v softwaru DEFORM je uvedeno na Obr. 48.
Pritlacna kladka vtlacuje polotovar do drazky tvareciho kola, v této fazi dochazi k prvni
plastické deformaci polotovaru. Deformovany polotovar v tvareci drdzce kola je uveden
na Obr. 49. Nasledné je polotovar unasen tvarecim kolem do tvareci komory. Protlaceni
polotovaru tvareci komorou je zajiSténou tfenim mezi tvarecim kolem a polotovarem. Treni
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mezi polotovarem a kolem je zdsadnim parametrem procesu, nesplnéni této podminky vede
k okamzitému prokluzu polotovaru.

Tvéreci komora je tvofena abutmentem, ktery usmérniuje tok materidlu o ptiblizné 90°
smérem k privlaku, jimZz je definovan finalni tvar polotovaru. Pfed vstupem do prlvlaku
dochdzi k napéchovani polotovaru (pfechod do plastického stavu -> stav dynamické
rekrystalizace) v oblasti zasobniku tvareci komory. Na Obr. 50 je uvedeno schéma toku
materidlu pomoci funkce Point Tracking. Z obrdzku je patrné, Ze v horni oblasti komory
(pomyslny roh komory) dochdzi k vyraznému zpomaleni toku materidlu, to se projevuje
na vysledném profilu funkce Point Tracking, z néhoz je patrné zpomaleni v horni ¢asti. Tento
jev je moZné rovnéZ pozorovat na readlném vzorku, ktery v oblasti spoje vykazuje stejné
chovéni (Obr. 50). Z popisu je patrné, Ze navrzeny numericky model procesu pfimo reflektuje
redlny proces.

Termodlanek 1 - Komora

Pfitlacna kladka ~—

Vstupni polotovar——

Tvafeci kolo / Detail tvafeci komory

Termoclanek - Kolo

Obr. 48 Schéma numerického modelu procesu Conform SPD.

_ /Polotovar
|

; Kontakt polotovaru v
/ draice

___—Kolo

Obr. 49 Tvar polotovaru po zatlaceni pfitlacnou kladkou do tvareciho kola.
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Obr. 50 Zmapovani toku materidlu v oblasti komory pomoci fukce Point Tracking a srovndni se redlnym vzorkem.

Veskeré experimenty byly provadény na zafizeni BWE Conform 315 i (Obr. 51). Zafizeni je
standardné pouzivano pro kontinualni produkci polotovari na bdazi Al a Cu. Geometrie
nastroju a ndastrojové materialy byly v rdmci prace vyvinuty pro kontinudlni tvareni slitin Ti.
Z obrdazku je patrny zplsob zavadéni materidlu pres indukéni civku. Indukéni civka muize byt
pouzita k pfedehrevu polotovaru pred vstupem do stroje. Dale detail tvareciho kola a pfitlacné
kladky mezi, neZ je zakladan vstupni kruhovy polotovar. Vpravo dole je zaznamenam Ti
pfi vystupu z tvareci komory.

e ey

Pritlacna kladka

Tvareci kolo , .
Indukéni civka q & < 3
. -

=_N

Polotovar

.‘ .
w’
4

/

4

/ P

- i

Obr. 51 Zarizeni pro kontinudlIni protlacovdani BWE Conform 315i.

5.1 Rotacni kovani s vysokym stupném pretvoreni

Pro dalsi zlepSeni uzitnych vlastnosti bylo pro vybrané pripady vyuzito rotacéniho kovani.
Stroj a schéma procesu je uvedeno na Obr. 52. Aby bylo moZzné posoudit vliv rota¢niho kovani
na vyvoj struktury a vlastnosti v ramci celkové navrhované SPD technologie, byly zpracovany
materidly s pfedchozim uplatnénim Conform SPD, tak i vzorky ve vychozim stavu. Cilem bylo
hodnotit vliv deformaéniho zpevnéni na ultra aZ nano jemnozrnny polotovar. Zpracovani bylo
provedeno na zafizeni HMP R4-4 pfi rychlosti rotace klece s véale¢ky 350 ot-mint. Posun dréatu
byl 3 m-mint.
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Obr. 52 Schéma rotacniho kovaciho stroje HMP 4-4.

Redukce kruhovych polotovart byla provedena postupné z priaméru 10 mm az na primér
3,28 mm. To odpovida celkové plosné redukci 89 % a skutecné logaritmické deformaci 2,23.
Sekvence pouzitych redukci je uvedena v Tab. 10.

Tab. 10 Ubérovd fada zvolend pro rotaéni kovdni polotovaru o priméru 10 mm.

Vstupni primér [mm] Vystupni pradmér [mm] Plosna redukce [%] Skutecna deformace [-]
10,00 8,00 36 0,45
8,00 7,16 49 0,67
7,16 6,40 59 0,89
6,40 5,72 67 1,12
5,72 5,12 74 1,34
5,12 4,58 79 1,56
4,58 4,10 83 1,78
4,10 3,66 87 2,01
3,66 3,28 89 2,23

5.2 Model numerické simulace procesu Conform SPD

Tvareci nastroje byly v numerické simulaci nastaveny jako ,rigid“, tedy bez moznosti
plastické deformace. Jako ,plastic” (mozZnost plastické deformace) byl nastaveny pouze
titanovy polotovar. Mezi nastroji a titanovym polotovarem byly definovany prestup tepla a
pouzity koeficient tfeni. Tfeni mezi polotovarem a tvarecim kolem bylo nastaveno na p =10
se separacnim kritériem. Tato podminka zarucila nemozZnost prokluzu polotovaru v tvareci
drazce (kontakt je vyznacen na Obr. 48). Hodnota koeficientu tfeni pro rozhrani polotovar
a ostatni nastroje byla p = 0,72. Jedna se o tfeni, které je doporuceno pro tvareni za tepla
vyrobci softwaru. NavrZzena hodnota byla rovnéz verifikovana experimentem pomoci metody
,pin on disc”. Test byl proveden v nastaveni kulicka SizNa a otacejici se valecek z Ti Grade 2.
Vysledky hodnoceni jsou uvedeny v Tab. 20 (Pfilohy). Koeficient pfestupu tepla mezi nastroji
a polotvarem byl simulovan experimentem. Polotovar ohtaty na teplotu 700 °C byl vlozen
do drazky tvareciho kola, pokles teploty byl zaznamendan termoclankem a nasledné srovnan
s numerickou simulaci obdobného experimentu pro rizné koeficienty prestupu tepla. Pokles
teploty priblizné odpovida hodnoté koeficientu prestupu tepla 1000 W/m~2K (Vyhodnoceni
koeficientu prestupu tepla je uvedeno v pfiloze na Obr. 123 v pfilohach). Tato hodnota byla
pouZzita pro numerickou simulaci.

65



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

Vstupni polotovar byl zasitovan 70 000 elementy s kritériem jemnéjsiho sitovani v tvareci
komore pro presnéjsi vypocet ve sledované oblasti. Materidlové vlastnosti titanového
polotovaru (flow — stress kfivky) byly simulovany vprogramu JmatPro a nasledné
implementovany do softwaru DEFORM. Vstupni vlastnosti Ti Grade 2 pouzité pro simulaci flow
— stress chovani jsou uvedeny v Tab. 21. Simulace vlastnosti byla provedena v rozmezi teplot
0 aZ 600 °C pro deformacéni rychlosti 0,001 az 10 s*. Grafy (flow — stress kfivky) pro sledované
spektrum jsou uvedeny na Obr. 124 a Obr. 125 (ptilohy). Uvedené obrdzky reprezentuji pouze
dvé sledované teploty (20 °C a 60 °C). Kompletni data jsou vzhledem k obsahlosti pfiloZzeny
jako datova pfiloha. Model numerické simulace neuvaZuje vznik coatingu a odstrafovani
prebyte¢ného materidlu (scrapu). Coating predstavuje jemnou vrstvu tvafeného materidlu,
ktery ulpi v pocatecni fazi procesu v drazce tvareciho kola. Coating je rovhomérné rozlozen
po celé plose drazky tvareciho kola a tvofi tak pomyslnou slupku. Vznik coatingu zajistuje tfeni
mezi polotovarem a tvafecim kolem. Teni pak umoZfiuje dostate¢nou protlacovaci silu. Cast
coatingu je patrna na Obr. 47. Polotovar se vredlném procesu v oblasti tvareci komory
oddéluje od coatingu a smértuje k pravlaku. Rychlost tvareciho kola byla 0,5 RPM.

5.2.1 Navrh a hodnoceni geometrie nastroju a jejich vliv na parametry procesu

Na Obr. 53 jsou uvedeny navrhy geometrii nastrojd, které byly podrobeny numerické
simulaci v softwaru DEFORM. Pro vSechny varianty byl vstupnim polotovarem drat o priméru
10 mm.

Varianta — A (Obr. 53 A)

- Komora obsahuje rozsiteni priméru v oblasti zasobniku z 10 mm na 12 mm. Nasledné
je primér polotovaru redukovan v oblasti pravlaku na primér 11 mm. Ucelem
rozsiteni v oblasti zdsobniku na 12 mm je moZnost produkce vysledného priméru
polotovaru 11 mm. Priimér polotovaru 11 mm je nasledné vhodny pro opakované
prichody, nebot je opét dostatecné vtlacen pfritlacnou kladkou do drazky tvareciho
kola. PoufZiti polotovaru s primérem mensim nez 10 mm pro opakované prichody
vede v praxi k prokluzu v tvarecim kole, z divodu nedostate¢ného treni v drazce kola
po zatlaceni pfitla¢nou kladkou.

Varianta — B (Obr. 53 B)

- Komora vychazi z plvodni koncepce metody ECAP, kdy je prirez vstupniho polotovaru
roven pr0rezu vystupnimu. Vstupnim polotovarem je drat o prdméru 10 mm,
vystupnim polotovarem je polotovar o priiméru 10 mm.

Varianta — C (Obr. 53 C)

- Charakteristicky rozmér zasobniku je 10 mm, v oblasti privlaku pak dochazi k redukci
na primér 9 mm. Redukce vystupniho prirezu je predevsim doporucovana s ohledem
na finalni kvalitu polotovaru. Redukce zajistuje kalibraci priifezu a dale vyznamné
zvySuje protitlak v tvéreci komore. Protitlak je jednim z vyznamnych parametri
metody ECAP. ZajiSténi protitlaku pro ECAP je docilovano pistem, jez plisobi tlakem
ve vystupnim kanalu proti toku materidlu. Pro technologii Conform je mozné docilit
protitlaku pouze redukci v oblasti privlaku. Protitlak vyznamné zlepSuje tvaritelnost
polotovaru a potlacuje vznik poruseni (podrobné vysvétleni uvedeno dale v praci).

Varianta — D (Obr. 53 D)
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- Tato varianta se nejvice blizi klasickému procesu kontinualniho protlacovani. V oblasti
zasobniku ma komora charakteristicky rozmér 10 mm. V oblasti privlaku dochazi
k redukci na primér 8 mm. Dochazi k podstatné plastické deformaci v oblasti
pravlaku. Je zde tedy kombinace ECAP procesu (oblast stfihové deformace)
a protlacovani (oblast privlaku, redukce na primér 8 mm).

Obr. 53 Schémata ndvrh( geometrii ndstroji — Varianta A, Varianta — B, Varianta — C, Varianta — D.

Nasledné jsou detailné diskutovany zakladni parametry procesu pro jednotlivé varianty
nastroju.
Deformacni rychlost

Na Obr. 54 je uvedeno rozloZeni rychlosti deformace pro jednotlivé varianty (Geometrie
nastroj). Jako limitni hodnota 3kély byla zvolena hodnota 3 s pro vSechny varianty.
Z vysledkd je moZné pozorovat oblasti smykové deformace pro viechny varianty. Uhel
smykové zény odpovida pfiblizné 45°. Pro variantu A (Obr. 54 a) je mozné sledovat postupné
sldbnuti intenzity rychlosti deformace smérem k hornimu rohu komory, to je pravdépodobné
dano rozsifenim zasobniku na 12 mm. V oblasti prlavlaku je dadle mozné sledovat vyssi intenzitu
rychlosti deformace vlivem redukce polotovaru. Na rozdil od smykové zény tato deformace
neprobihd napfi¢ polotovarem, nybrz pouze v oblasti povrchu (pod povrchem). Pro variantu B
(Obr. 54 b) je rozloZeni rychlosti deformace vice spojité v oblasti smykové deformace
v porovnani s geometrii A. Rychlost deformace je vice homogenni v oblasti smykové zény. Pro
variantu C (Obr. 54 c) je rozloZeni velice podobné varianté A, to je dano stejnym charakterem
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geometrie nastroja (redukce/kalibrace v oblasti pravlaku). Oblast smykové deformace je vsak
spojita, neni zde vyraznéjsi pokles v jeji intenzité. Varianta D (Obr. 54 d) obsahuje redukci
praméru v oblasti pravlaku z 10 mm na prlimér 8 mm. Jak jiZ bylo zminéno, tato varianta se
nejvice podoba procesu kontinualniho protlacovani. V oblasti smykové deformace je rychlost
deformace nerovnomérné rozlozena v objemu. Naslednd redukce na primér 8 mm vede
ke znaénému narustu rychlosti deformace voblasti prlviaku. Zvysledkd vyplyva, Ze
pfi zarazeni redukce v oblasti pravlaku se jednda o smiSeny proces ECAP (oblast smyku)
a protlac¢ovani (oblast pravlaku). Zarazeni kalibrace (redukce pridméru) v oblasti privlaku vede
ke zvySeni intenzity deformacni rychlosti ve spodni ¢asti smykové zény. Tento jev je patrny
predevsim pti porovndani variant Obr. 54 b a Obr. 54 d. Vysledna skute¢na deformace je dana
superpozici téchto deformaci.
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Obr. 54 RozloZeni rychlosti deformace v oblasti tvareci komory pro jednotlivé varianty: Varianta A, Varianta — B,
Varianta — C, Varianta — D.

Skutecnd deformace

Na Obr. 55 je uvedeno rozlozeni skute¢né deformace opét pro vSechny analyzované
varianty. Dosahovana hodnota deformace neni v prifezu homogenni ani v jednom pfipadé. Je
patrné, Ze pro vSechny varianty je dosahovdno maximalnich deformaci ve spodni casti
polotovaru. To je v dobrém souladu s rozlozenim deformacni rychlosti, ta rovnéz dosahuje
maximalnich hodnot ve spodni c¢asti smykové zény. DalSimi faktory zvysSujici dosazenou
deformaci jsou tfeni a redukce v oblasti pravlaku. Ve stfedu polotovaru je dosahovano nizsiho
stupné deformace, pricemz v horni ¢asti je mozné znovu sledovat narlst. NarUst v horni ¢asti
je opét zplsoben tfenim a redukci v oblasti pravlaku. Nejvyssi vysledné skutecné deformace
bylo dosazeno pro variantu D (Obr. 55 d), to je dano redukci v oblasti pravlaku.
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Obr. 55 RozloZeni skutecné deformace v oblasti tvareci komory pro jednotlivé varianty: Varianta A, Varianta — B,
Varianta — C, Varianta — D.

RozloZeni teploty

RozloZeni teploty pro jednotlivé varianty je uvedeno na Obr. 56. Z vysledkl je patrny
rapidni narlst teploty vlivem deformace. Teplota dosahuje az 700 °C. Teplota 700 °C jiz
odpovidd oblasti tvareni za tepla pro Cisty Ti. Nejvyssi narast teploty byl analyzovan
pro variantu D (Obr. 56 d), to je dano velkou redukci v oblasti privlaku. Zvyseni teploty
do oblasti tvareni za tepla je pro kontinudlni protlacovani metodou Conform jevem béznym.
Pfi dosazeni stabilnich podminek tvareni polotovaru (dynamické rekrystalizace) je mozné
polotovar vyrabét bez nutnosti externich ohrfevl. Dosahovana teplota je dana nastavenim
termodynamickych podminek procesu (redukce, rychlost deformace).
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Obr. 56 RozloZeni teploty v oblasti tvareci komory pro jednotlivé varianty: Varianta A, Varianta — B, Varianta — C,
Varianta — D.

Rychlost toku materidlu v oblasti tvareci komory

Na Obr. 57 je uvedeno rozloZeni rychlosti toku materidlu uvnitf tvareci komory.
Z pozorovani plyne, Ze v oblasti smykové zény dochazi ke zpomaleni toku materidlu. Material
teCe velice pomalu v krajnich ¢astech smykové zény. V oblasti privlaku dochdazi opét
ke zrychleni. Zpomaleni predevsim v horni ¢asti smykové zény vede k profilu toku materialu,
ktery je uveden na Obr. 57 e.
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Obr. 57 RozloZeni rychlosti v oblasti tvdreci komory pro jednotlivé varianty: Varianta A, Varianta — B, Varianta — C,
Varianta — D, Tok vyjddieny pomoci bodu (Point Tracking) — E.

Analyza predikce poskozeni polotovaru a analyza napjatosti

Na Obr. 58 jsou uvedeny vysledky analyzy poskozeni (Damage). Jednd se o analyzu, jez
umoznuje predvidat poSkozeni vysledného polotovaru. Analyza je zaloZzend na stavu napjatosti
a vyuzivd fenomenologického pristupu. Prahova hodnota 0,4 byla volena subjektivné
pro rovnocenné srovnani navrzenych geometrii. Vyhodnoceni bylo provedeno na zakladé
srovnani podobnych variant, v nasem pfipadé geometrii nastrojli A az D. Tato analyza pomohla
predikovat poskozeni polotovaru a optimalizovat geometrii za Ucelem snizZeni rizika poruseni.
Pro variantu A (Obr. 58 a) je patrné vysoké riziko poruseni v horni ¢asti polotovaru. Tento
predpoklad koresponduje s rozloZzenim napéti na Obr. 59 a. Na obrdzku je moZné sledovat
prevaZzujici tahovou slozku napéti v horni ¢asti komory, ta dosahuje hodnoty vyssi nez 1000
MPa. Na Obr. 59 a je také uveden tlak pUsobici na nastroje. V horni ¢asti je tlak nulovy, coz
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koresponduje s prevladajici tahovou slozkou napéti v této oblasti. Vysoky stupen deformace
pfi prevladajici tahové sloZce napéti vede k vyznamnému poklesu tvafitelnosti, z ¢ehoz plyne,
Ze pravdépodobnost poruseni je vysoka. Predpoklad poSkozeni byl potvrzen realnymi
experimenty (Obr. 65 b). Dalsi navrh komor tak probihal s ohledem na zvyseni tlaku v horni
¢asti komory, tak aby se sniZila pravdépodobnost vyskytu vad na vysledném polotovaru.
Pro variantu B (Obr. 59 b) jiZ doSlo ke sniZeni tahové slozky v horni ¢asti komory, nebyla vSak
zcela eliminovana. Kompletni eliminace tahového napéti bylo docileno pro variantu D
(Obr. 59 d). Snizeni tahového napéti bylo docileno redukci v oblasti prlvlaku, kterd pasobi
protitlakem a zvySuje tak vyplnéni (dotlakovani) v oblasti zasobniku. Na Obr. 59 d je uvedeno
rozloZeni napéti, které je v horni ¢asti tlakové. Pravdépodobnost poruseni byla pro variantu D
nizka, viz Obr. 58 d. V porovnani s variantou A lze pozorovat vyrazny posun smérem k tlakové
sloZce. Z pozorovani plyne, Ze eliminace tahové slozky napéti v horni ¢asti komory bez aplikace
redukce v oblasti privlaku neni mozna.

Damage Damage
0.40 0.40
0.35 I 0.35 I
0.30 0.30
0.25 0.25
" 0.20 0.20
0.15 0.15

0.10 0.10
= - 0,05[:1' 0.050I
0.00

0.00
A B
Damage Damage
0.40 I 0.40 I
0.35 0.35
0.30 0.30
0.25 0.25
0.20 0.20
0.15 0.15
0.10 0.10
0.050 I 1050 I
0.00 0.00
C D

Obr. 58 Analyza poskozeni polotovaru (Damage): Varianta A, Varianta — B, Varianta — C, Varianta — D.
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Obr. 59 RozloZeni napéti pro analyzované varianty: Varianta A, Varianta — B, Varianta — C, Varianta — D.

5.2.2 Namahani abutmentu pfi procesu tvareni

Kritickym faktorem pfi prvotnich experimentech byl navrh nastroje abutmentu.
Abutmenty vyrobené z konvencnich nastrojovych oceli se po kratkém provozu plasticky
deformovaly. To je patrné z Obr. 60. Na obrdzku je rovnéz zobrazeno rozloZeni napéti na
abutmentu a prlivlaku pfi procesu tvareni. Z numerické simulace vyplyva, Ze kritické misto se
vyskytuje na abutmentu v blizkosti tvareci kola. Napéti zde presahuji 2500 MPa pro vSechny
sledované geometrie nastroju. Tato oblast je kriticky namahdana pfi procesu tvareni. Poruseni
abutmentu koresponduje s oblasti maximalniho napéti. Teplota v této oblasti pfi kontinudlni
produkci dosahuje az 700 °C. Abutmenty z nastrojovych oceli 1.2367 a Vanadis nevydrzely
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proces. Je mozné pouzit napriklad superslitiny niklu (Inconel 625, Inconel 725). Z hlediska
navrhu ndstrojl je abutment klicovy.

Stress - Effective (MPa)
I

2330

1170

OOOOI

Obr. 60 RozloZeni napéti na abutmentu a pruvlaku pro analyzované varianty: Varianta A, Varianta — B, Varianta — C,
Varianta — D.

5.2.3 Point Tracking analyza

Analyza byla provedena pro geometrii nastrojii A. Na Obr. 61 jsou uvedeny tfi stadia
procesu tvareni — oblast pred vstupem do tvareci komory (Start), oblast smykové deformace
(2 sec) a vystupni oblast polotovaru (Finish). Cilem bylo sledovat vyvoj parametr( tvareni
v zavislosti na ¢ase a na pozici v tvareném polotovaru. Sledované parametry byly skutecnd
deformace, teplota, napéti a rychlost deformace.

3

123 ) 3 )3
i 1
M)
Start 2 sec Finish

Obr. 61 Schéma analyzovanych bodu pro rizné faze procesu protlacovani.
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Na Obr. 62 a je uveden vyvoj skute¢né deformace. Z obrazku je patrné, ze nejvyssi deformace
deformace na prilifezu se pohybuje v rozmezi 2 az 5 a neni homogenni, tak jak jiz bylo zminéno
v prfedchozi kapitole. Nerovhomérné rozloZeni je dano tim, Ze proces neni symetricky. Teplota
dosahuje priblizné 600 °C a postupné se srovnava v celém prurezu, jak je uvedeno na Obr. 62
b. Na Obr. 62 c je uveden vyvoj napéti v Case ve smykové oblasti (2 sec). Je patrné, Ze tlakové
napéti prevazuje ve spodni ¢asti, smérem k horni ¢asti komory se napéti blizi nulové hodnoté.
Na Obr. 62 d je uveden vyvoj rychlosti deformace. Jednotlivé Spicky grafu reflektuji vstup boda
do oblasti smykové deformace. Bod €. 3 vykazuje ddle druhy pik, ten je zplsobem deformaci
v horni oblasti prlvlaku. Z pozorovani plyne, Ze podminky deformace nejsou homogenni
béhem procesu tvareni. Sledované body odpovidaji pfiblizné odbéru vzork( pro TEM a EBSD
analyzy (Obr. 74, Obr. 81). Pro sledované struktury jsou tak zndmé termodynamické podminky
deformace, viz kapitola zabyvajici se hodnocenim strukturni déji (TEM analyza).
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5 619
e e o R T B m s S
4 . 500 | T3
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2 F S T 203 F e
09 [ 1 14 f 0SS0
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-625.6 3 b ]
-1250 2 ]
1875 09 | ]
2500 1o oo o [ _ ]
0053 071 14 20 27 33 000 068 14 24
Time (s) Time (s)

Obr. 62 Vlyvoj parametru tvareni v zdvislosti na ¢ase. A — Skutecnd deformace, B — Teplota, C — Napéti, D — Strain Rate.
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5.3 Experimentalni tvafeni — Conform SPD

V této kapitole jsou popsany technologické podminky, které byly aplikovany pfi
redlnych experimentech. Experimenty koresponduji s numerickou simulaci procesu
(Geometrie nastrojl). Pouzitd rychlost tvareciho kola pro vSechny experimenty byla 1,5 RPM.
Teplota v tvareci komore byla nastavena na 200 °C pro produktivni ¢ast procesu. Pfi vypnuti
ohtevu byla pfiblizné stejna teplota udrZovana procesem tvareni. V nékterych pripadech byla
pfi startu procesu teplota vyssi z dlivodu sniZzeni naro¢nosti tvareni (tvorba coatingu, ustaveni
stabilniho procesu). Umisténi termoclankl je schematicky uvedeno na Obr. 48.

5.3.1 Geometrie A

V pocatecni fazi procesu byl vstupni materidl ohfat v peci na teplotu 920 °C. Tento
material byl pfes indukéni civku zavadén do tvareciho kola. Pocatecni teplota v tvareci komore
byla 500 °C. Ohrev v tvareci komore byl plynule snizen na definovanou teplotu procesu 200
°C. Popsany start procesu je uveden na Obr. 63. ZvySend teplota procesu v pocatku
experimentu umoznila plynuly vznik coatingu (Coating je uveden na Obr. 64). Ustaleni procesu
bylo docileno pfiblizné v €ase 11:17:05. Casovy Usek mezi 11:17:05 a7 11:45:53 definuje
prachody materidlu Ti Grade 2 zatizenim Conform SPD. Pfiblizné v ¢ase 11:45:53 je mozné
sledovat zvySeni vykonu motoru vlivem zaloZeni materidlu Ti Grade 4. V ¢ase 12:14:41 byl
zakladan material pro treti priichod, znovu je patrny nardst vykonu motoru. Teplota v komore
byla pro vSechny analyzované prichody 200 °C. Polotovar kruhového prarezu byl zakladan
zplUsobem A, tedy byl dodrZzovan zplsob zakladani polotovaru bez jeho nataceni.

600 v " 150
Ti Grade 2 Ti Grade 4
500 - » 130
0400 =
2 110 ;’
%’ 300 5
= sl 90 ©
2 200 - £
70 S
100 . =
| U SUUUUSVUIIEN USRIV AUPVAUREAASVAASSAAISIY =
0 50
10:48:17 11:17:05 11:45:53 12:14:41
Cas [h]
Teplota abutmentu [°C]—Teplota komory [°C]
Teplota kola[°C] Vykon motoru [A]

Obr. 63 Zdznam experimentu s geometrii ndstroju A pro materidly Ti Grade 2 a Ti Grade 4.
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Obr. 64 a. DraZka tvdreciho kola bez Coatingu, b. DrdZka tvdreciho kola s Coatingem.

Na Obr. 65 jsou uvedeny snimky polotvaru po tvareni (po prvnim prichodu). Obr. 65 a
reprezentuje vzorek odebrany pfimo ztvareci komory. Vystupni primér polotovaru byl
v podélném fezu 10 mm, ve sméru kolmém 11 mm. Vystupni tvar odpovida tedy ovalu. To je
dédno nedostate¢nym vyplnénim (napéchovanim) v oblasti zdsobniku komory, nasledné
protlaceni tvaru tak neni dokonalé, to se projevuje predevsim vznikem prelozek v horni ¢asti
polotovaru (Obr. 65 b). Nedostateény tlak v horni ¢asti komory vede ke vzniku nevhodnych
podminek tvaritelnosti (velky stupen pfetvoreni, prevladajici tahova napéti -> viz hodnoceni
numerické simulace Obr. 58 a a Obr. 59 a). Pfedpoklad vzniku poskozeni v tomto pfipadé
dobre koreluje s hodnocenim numerické simulace.

Obr. 65 a. Vzorek odebrany z tvareci komory, b. Podélny rez tvarenym polotovarem s detailem horni ¢dsti polotovaru.
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5.3.1.1 TiGrade?2

Po prichodech Conformem byly postupné odebirany vzorky. Na pricném prirezu bylo
provedeno méreni tvrdosti pro jednotlivé prlichody. RozloZeni tvrdosti je uvedeno na

9 9 =1 prichod
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Obr. 66. Vychozi stav je charakterizovan zvySenou tvrdosti v oblasti povrchu (Obr. 66 a),
to je dano technologickym zpracovanim vstupniho materidlu, ktery byl tazen za studena a
nasledné rekrystalizacné Zihan. TaZeni drdtu vedlo k intenzivnéjSimu zpevniovani v oblasti
povrchu. Po prvnim prichodu byl patrny narast tvrdosti, distribuce byla vSak znacné
nerovnomeérna, to je patrné z Obr. 66 b. Dalsi prichody jiz k vyznamnému narustu tvrdosti
nevedly, spiSe doslo k vytvoreni trendu. Vyssi tvrdosti je dosahovéno ve stfedu polotovaru,
v oblasti povrchu jsou hodnoty nizsi (Obr. 66 b). Pokles tvrdosti je pravdépodobné zapfticinén
zvySenou kinetikou rekrystalizanich pochod( pravé v oblasti povrchu. Hrubsi struktura
v oblasti povrchu byla identifikovana i pomoci TEM, Obr. 77 b. Tento jev je pfedevsim sledovan
pfi protlacovani Al slitin a je nazyvan jako ,,Pheripheral Coarse Grain Structure”, jednd se o jev,
kdy v oblasti povrchu je dosahovdno hrubsi struktury vlivem vyssi teploty a deformace
z divodu vysokého tfeni mezi nastrojem a polotovarem.
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Obr. 66 RozloZeni tvrdosti na pricném prirezu polotovaru Ti Grade 2: a. Vstupni polotovar, b. Po zpracovdni pomoci
Conform SPD.

5.3.1.2 TiGrade 4

RozloZeni tvrdosti pro jeden az tfi priichody pro material Ti Grade 4 je uvedeno na Obr.
67. Vyssi tvrdost byla opét identifikovana ve stfedové oblasti povrchu jako v pfipadé materialu
Ti Grade 2 (Obr. 66).
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Obr. 67 A. RozloZeni tvrdosti na pricném prirezu polotovaru Ti Grade 4 pro jeden aZ tfi prichody.

5.3.2 Geometrie B—Ti Grade 2

Pro geometrii B (Vstupni primér 10 mm, vystupni pramér 10 mm) byly parametry
experimentu (teplota tvareci komory — 200 °C, rychlost tvareciho kola — 0,5 RPM) ustaveny
stejné jako pro experiment s geometrii A. Start procesu byl vSak proveden pfi teploté 200 °C.
Nasledné byl proveden jeden prichod tvareci komorou. Parametry procesu jsou uvedeny
na Obr. 68. Je patrné, Ze parametry procesu byly pfi tvareni stabilni. Jisté vychylky ve vykonu
Ize sledovat v pocatku a konci procesu.
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Obr. 68 Zdznam experimentu s geometrii ndstroju B.

Na Obr. 69 je uveden podélny fez tvarenym polotovarem. Jako v pfipadé geometrie
nastroju A lze sledovat vznik pomérné vyraznych vad v horni ¢asti polotovaru. Tyto vady
zasahuji pod povrch a maji charakter tzv. prelozek. Jejich podpovrchovy charakter je dolozen
snimky z elektronového mikroskopu. Vysledky vzniku poskozeni znovu korelu;ji
s predpokladem z numerické simulace. Pfedevsim prevladajici tahova slozka v oblasti horni
Casti tvareci komory (Obr. 59 b) pravdépodobné zvysuje riziko vzniku poruseni (Obr. 58 b).
RozloZeni tvrdosti na podélném fezu polotovaru je rovnéz uvedeno na Obr. 69. Jako v pfipadé
experimentu s geometrii nastrojl A Ize sledovat nizsi hodnoty tvrdosti v povrchové oblasti.
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Obr. 69 a. Vlyhodnoceni vlivu geometrie ndstroju B na jakost povrchu. b. RozloZeni tvrdosti na pricném prirezu.

5.3.3 Geometrie C—Ti Grade 2

Parametry procesu s geometrii nastroji C (vstupni priimér 10 mm, vystupni primér 9
mm) jsou uvedeny na Obr. 70. Redukce v oblasti priviaku z 10 mm na 9 mm vedla k vyraznému
zlepSeni jakosti povrchu, to je doloZzeno na Obr. 71. Povrchové vady se vyskytovaly jen
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ojedinéle. Zlepseni povrchu je dano predevsim vzniklym protitlakem v oblasti pravlaku, ktery
redukoval nepfiznivou slozku tahovych napéti v horni ¢asti komory. To bylo dokladovdno
v numerické simulaci (Obr. 59 c). Profil tvrdosti (Obr. 71) ma stejny charakter jako v pfipadé
experimentl s nastroji A a B.
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Obr. 70 Zdznam experimentu s geometrii ndstroji C.
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Obr. 71 Vlyhodnoceni vlivu geometrie ndstroji C: a. na jakost povrchu b, a rozloZeni tvrdosti na pricném prarezu.

5.3.4 Geometrie D—Ti Grade 2

Zaznam parametr(l procesu pro experiment s geometrii D (vstupni primér 10 mm,
vystupni primér 8 mm) je uveden na Obr. 72. Jak jiz bylo zminéno, vlivem redukce v oblasti
pravlaku se proces s navrZzenou geometrii spiSe blizi protlacovani. Navrzend redukce privlaku
eliminovala nepfiznivé tahové slozky napéti v horni ¢asti komory, to je patrné predevsim
z Obr. 59 d. Tento faktor se pozitivné projevil na vysledné jakosti povrchu, ktera byla pouze
zoxidovana bez vyskytu mechanickych vad. Podélny fez polotovarem je uveden na Obr. 73.
Oxidicka vrstva na povrchu byla modré barvy, pro geometrie A, B, a C. Pro variantu D byla
oxidicka vrstva zlaté barvy, porovnani je uvedeno na Obr. 73. Na obrazku je pro nazornost
uvedeno pouze porovnani geometrie nastroji A a B. Rozdilna barva je dana zvysenim teploty
v tvareci komore vlivem redukce v oblasti privlaku. Zména geometrie se projevila vyrazné i na
profilu tvrdosti, kde nebyly patrné nizsi hodnoty v povrchové oblasti. Tvrdost je celkové nizsi
v porovnani s predchozimi geometriemi. Nizsi tvrdost profilu je dana zvySenim teploty pfi
procesu tvareni a deformaci. Lze usuzovat, Ze vzniklé podminky vedou k rekrystalizacnim
procestm.
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Obr. 72 Zdaznam experimentu s geometrii ndstroju D.
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Obr. 73 Vlyhodnoceni vlivu geometrie ndstroji D: a, na jakost povrchu b, a rozloZeni tvrdosti na pricném prurezu. c.
Stav povrchu polotovaru po zpracovdni pomoci geometrie ndstroji A, b, stav povrchu pri pouZiti ndstroji D.

5.4 Dil¢i shrnuti kapitoly — Vyvoj nastrojl a procesu

Kapitola obsahuje porovnani zkoumanych variant nastroji z hlediska procesnich
podminek a dosazenych mechanickych vlastnosti. Jsou zde uvedeny vysledky numerické
simulace a jejich korelace s redlnymi experimenty. Tab. 11 reprezentuje porovnani vysledki
z numerické simulace. Ve druhém sloupci je uvedeno srovnani deformacnich rychlosti
ve smykové zoné tvareci komory. Z uvedenych hodnot plyne, Ze deformacni rychlost je
v oblasti smykové zény nerovnomeérnad. Ve spodni ¢asti je dosahovdno maximalni intenzity, viz
Obr. 54. Deformacni rychlost byla pro vSechny geometrické varianty v rozmezi od 1,5 do
6,8 s pro stejnou rychlost tvareci kola, 0,5 RPM. Pro variantu A je deformaéni rychlost
komory (12 mm), Obr. 53. Pro ostatni varianty byl charakteristicky rozmér komory 10 mm.
Vystupni prifez polotovaru se pak lisil. Vyssi protlacovaci pomér ved! ke zvyseni deformacni
rychlosti z dlvodu vyssi pomérné redukce. Skute¢na deformace je uvedena v Tab. 11.
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Z vysledk(l je patrné, Ze skutecnd deformace nebyla rovnomérné rozloZena v prirezu.
V krajnich oblastech polotovaru dosahovala maxima, viz Obr. 55. Se zvysujici se pomérnou
redukci (protlacovaci pomérem) byla dosazena skutecna deformace vyssi. Teplota uvedena v
Tab. 11 byla vypoctena softwarem DEFORM. Teplota byla srovnatelna pro geometrie A, Ba C.
Pro variantu D byla vys$i zdlvodu vyssiho protlaCovaciho poméru. Teplota mérena
termoclankem je uvedena v Sestém sloupci. Tato teplota je méfena ve vzdalenosti 40 mm od
spodniho kraje polotovaru. Pro viechny varianty byla v rozmezi 200 az 250 °C. V dalSi ¢asti
Tab. 11 jsou srovndny dosazené mechanické vlastnosti. Pro geometrie A, B a C jsou hodnoty
srovnatelné. Mirné zvysené pevnosti vSak bylo dosazeno u geometrie A, a to 0 20 — 30 MPa
v porovnani s geometriemi B a C. NiZsi pevnosti, cca o 100 MPa, bylo dosazeno pro geometrii
D. Redukce na primér 8 mm v oblasti prlvlaku (Obr. 53) vedla k aditivni deformaci v této ¢asti.
To vedlo ke zvySeni teploty procesu a celkové chovani procesu vice odpovidalo tvareni za tepla
s projevem dynamické rekrystalizace. V porovnani s ostatnimi variantami bylo u geometrie D
dosaZeno vyznamné vyssi hodnoty Ag. Hodnota byla 10,1 %. Pro varianty A az C se hodnota
Ag pohybovala okolo 3 %. Vysledny polotovar se jevi jako plasti¢téjsi. Vyrazna deformace
v oblasti pravlaku u geometrie D (Obr. 73) vedla k vyznamnému zlepSeni jakosti povrchu. To
je dano docilenim pfiznivé napjatosti v horni ¢asti tvareci komory, Obr. 59 d. U varianty A byla
jakost povrchu (Obr. 65) nejhorsi z divodu prevazujici tahové slozky v horni ¢asti komory, Obr.
59 a. Geometrické modifikace u variant B a C nevedly k UplIné eliminaci nepfiznivych tahovych
slozek v oblasti komory, viz Obr. 59 b a Obr. 59 c. Jakost povrchu vsak byla uspokojiva, a to
predevsim pro variantu C, Obr. 71. Pfes vySe zminéné nevyhody varianty A (horsi jakost
povrchu) byla tato varianta pouzita pro dalsi vyzkum vzhledem k moZnosti vicenasobnych
prachod(. Varianty B a C vykazuji dobrou kvalitu povrchu pfi dosazeni podobnych vlastnosti
jako v ptipadé varianty A. Vysledky mechanickych vlastnosti jsou uvedeny na Obr. 90. Varianty
B a C vykazuji velky potencial predevsim pro primyslovou produkci, kdy redukce poctu
prachodu vede k vyznamnému snizeni nakladd.

Tab. 11 Porovndni navrZenych geometrii ndstroju s pohledu numerické simulace a dosaZenych mechanickych vlastnosti.

Deformacn -
. irychlost | Skutecna Teplot Rm Rpo2 | A5 Turdos
*Protlacovac av ***Teplot Ag t
p . ve deformac . o [MPa | [MPa | [% Z[%]
i pomér ., komore | aCon [°C] [%] HV 1
smykové el] °Cl 1 1 1 -l
z6né [1/s]
GeoA _ZT i Grade 0,9 15-45 | 2,5-48 |500-600| 200-250 | 670 | 640 |20 |32 | 60 214
GeoA= 4T iGrade 0,9 15-45 | 25-48 |500-600 | 200-250 | 707 | 750 |22 | 44 | 554 260
Geo B-Ti Grade 2 1,0 1,9-6 2,4-5,4 500-600 | 200-250 650 625 20 | 3,6 63 215
Geo C-Ti Grade 2 1,1 1,9-6,4 2,1-7,2 500-600 | 200-250 640 605 21 | 41 63 214
Geo D-Ti Grade 2 1,3 2,2-6,8 3,4-10,5 | 540-720 | 200 -250 552 440 25 15’ 63 180
*vstupni pramér polotovaru/vystupni polotovaru
**teplota vypoctena softwarem DEFORM
*** teplota snimana termoclankem, odpovida teploté 40 mm vzdalené od komory Conformu

5.4.1 Znaceni vzorki — Geometrie nastroju A

V Tab. 12 je uvedeno znaceni vzork( pouzZitych v ramci disertacni prace. Tyto vzorky byly
pouzity pro analyzy strukturnich a mechanickych vlastnosti. Vzorky byly vyrobeny na Conform
SPD s nastrojitypu A (Obr. 53). Geometrie nastroji A byla vybrana z dvodu mozZnosti
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hodnoceni vicenasobného zpracovani na Conform SPD. Vtabulce je uveden vzorek
s oznacenim Ti Gr 2 CON 1 + RK + TZ (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ), tyto vzorky byly po rota¢nim
kovani tepelné zpracovany za Ucelem snizeni zbytkového napéti. Rezim byl navrzen na zakladé
kapitoly - Vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti. Studie tepelného zpracovani
byla zatazena z divodu rozmérové stabilizace polotovaru a zvySeni plasticity po intenzivnim
tvareni za studena (po rota¢nim kovani). Tepelné zpracované vzorky byly pouZity pro
hodnoceni Unavy a biokompatibility.

Tab. 12 Definice znaceni vzorki — Geometrie ndstroji A.

Pocet RK -
Vzorek Material prichodi | plosna Rezim TZ Poznamka
Conform | redukce
SPD [%]

Ti Grade 2 Ti Grade 2 N/A N/A N/A Vychozi stav
Ti Gr2 CON 1 Ti Grade 2 1 N/A N/A
Ti Gr2 CON 2 Ti Grade 2 2 N/A N/A
Ti Gr2 CON 3 Ti Grade 2 3 N/A N/A
TiGr2 CON1+RK | TiGrade2 1 89 N/A
TiGr2 CON3+RK | TiGrade2 3 89 N/A
Ti Gr2 RK Ti Grade 2 N/A 89 N/A

TiGr2 CON1+RK+Tz | TiGrade 2 1 89 250 °C/1 hodina/vzduch | Vzorek #ihan po finalnim zpracovani

Ti Grade 4 TiGrade 4 N/A N/A N/A Vychozi stav
Ti Gr4 CON 1 Ti Grade 4 1 N/A N/A
Ti Gr4 CON 2 Ti Grade 4 2 N/A N/A
Ti Gr4 CON 3 Ti Grade 4 3 N/A N/A
TiGr4 CON1+RK | TiGrade4 1 89 N/A
TiGr4a CON3+RK | TiGrade4 3 89 N/A
Ti Gr4 RK Ti Grade 4 N/A 89 N/A

TiGr4 CON 1+ RK + TZ | Ti Grade 4 1 89 | 250 °C/1 hodina/vzduch | Vzorek zihan po finalnim zpracovani
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6 Hodnoceni vlastnosti materialu Ti Grade 2

Kapitola hodnoceni vlastnosti obsahuje v prvni casti vysledky transmisni elektronové
mikroskopie pro material Ti Grade 2. Hodnoceni bylo provedeno pro jeden az tfi prichody
pomoci Conform SPD a pro vzorky zpracované Conform SPD a rotacnim kovanim. Vysledky
snimk{ jsou doplnény lokalni analyzou textury. Dale byla provedena EBSD analyza textury.
Textura byla analyzovana i pomoci rentgenové difrakce. Vysledky jsou v textu srovnany.
Posledni cast tykajici se strukturniho hodnoceni uvadi vysledky svételné mikroskopie.
V kapitole jsou uvedeny predevsim snimky po rotaénim kovani. Posledni ¢ast uvadi vysledky
mechanickych vlastnosti. Mechanické vlastnosti byly analyzovany po Conform SPD zpracovani,
tak po Conform SPD zpracovani a rotacnim kovani a po samostatném rotacnim kovani jako
v pripadé strukturniho hodnoceni. Pro zpracované vzorky byly provedeny tahové zkousky. Pro
vybrané pak zkousky unavy. Pfed kapitolou zabyvajici se zkouskami unavy je vloZena pod
kapitola zabyvajici se vlivem tepelného zpracovani. Vramci této kapitoly jsou uvedeny
vysledky dilatometrické analyzy. Vystupem této kapitoly je vliv rGznych rezimG TZ na tahové
vlastnosti a tvrdost. Ekvivalentni vyhodnoceni vysledkl bylo provedeno i pro material Ti Grade
4, viz kapitola 7 (Hodnoceni vlastnosti materidlu Ti Grade 4). Srovndni vlivu zpracovani na Ti
Grade 2 a Ti Grade 4 je uvedeno v diskuzi.

6.1 Strukturni hodnoceni

Vramci kapitoly jsou uvedeny vysledky zkoumdni pomoci transmisni elektronové
mikroskopie, hodnoceni textury pomoci metody EBSD a rentgenové difrakce a hodnoceni
struktury pomoci svételné mikroskopie. Hodnoceni bylo provedeno pro vzorky po Conform
SPD, po Conform SPD a rota¢nim kovani a po samostatném rota¢nim kovani. Vzorky, které
byly pouze rotacné kovany, byly analyzovany pouze pomoci svételné mikroskopie.

6.1.1 TEM hodnoceni struktury

Vzorky pro TEM hodnoceni struktury byly odebrany ze vzorkd z experimentu s geometrii
nastroju A (Obr. 53 a), tak aby bylo mozné pozorovat vliv poc¢tu prichod( zafizenim Conform
SPD na charakter struktury. Transmisni mikroskopie umoziuje hodnotit pouze maly objem
celkového vzorku. Z tohoto divodu byly vidy folie pro TEM odebrany ze stfedu a z okraje
vzorku, odbér je zndzornén na Obr. 74 a a Obr. 74 b. Tyto pozice pfiblizné odpovidaji Point
Tracking analyze (Obr. 61, Obr. 62), kterd popisuje vyvoj termomechanickych parametru
tvareni v konkrétnich pozicich vypoctenych pomoci numerické simulace. TEM analyza byla
provedena az pro tfi prichody. Dale byla provedena TEM analyza pro vzorky, které byly
zpracovany po Conform SPD procesu a rotacnim kovani. TEM folie po rotac¢nim kovani byly
odebrany pouze ze stiedu, s to zdlvodu malého primeéru findlniho dratu. Pro vSechny
analyzované vzorky byla rovnéz na sledované plose provedena analyza textury (EBSD) pomoci
inverznich pélovych obrazcl. Hlavni sméry pro EBSD analyzu jsou uvedeny na Obr. 74 c.
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Obr. 74 a. Schéma odbeéru vzorki po Conform SPD zpracovdni pro TEM. b. Ukdzka pliSku pro odbér vzorku. c.
Vyznaceni souradného systému pro EBSD analyzu.

Na Obr. 75 je uveden snimek substruktury po prvnim prichodu zafizenim Conform SPD
(Vzorek: Ti Gr2 CON 1). Stredni velikost zrn byla po prvnim prichodu 320 nm (Obr. 78 a).
Z texturni analyzy (EBSD) vyplyva, Ze struktura ma pomérné nahodily charakter. Ve stfedu
vzorku (priimét X) Ize sledovat prevladajici bazalni typ textury. Zrna maji rovnoosy charakter
bez vyskytu deformacnich dvojc¢at. Na snimcich je mozné pozorovat zna¢né deformovanou
strukturu s nerovnomérnou disloka¢ni hustotou pro stfed (Obr. 75 a) i okraj (Obr. 75 b).
PredevSim tmavsi oblasti charakterizuji vyssi dislokacni hustotu. Lokalné lze pozorovat
polyedrickd zrna s nizkou hustotou dislokaci, kterd jsou charakteristickym vysledkem SPD
procesu. Velikost zrn ve studovanych oblastech byla pod drovni 1 pum. Nicméné vétsi zrna
obsahuji sub-zrna, které jsou velikosti vyrazné pod 1 um. Obecné byva referovano, ze po
prvnim prichodu Ti zapustkou ECAP je tvorena struktura predevsim dvojcatovou strukturou
s vyskytem podélnych vysoce deformovanych zrn [33]. To je dano predevsim dosazenym
stupném deformace po prvnim prichodu, ktery ptimo ovliviiuje aktivaci skluzovych systému.
V porovnanis konvenc¢ni technologii ECAP je deformacni rychlost pro technologii Conform SPD
vys$Si a dosahovany stupen deformace rovnéz. Pfimé porovnani dosahované skutecné
deformace je uvedeno na Obr. 36. Pro technologii Conform SPD byla stfedni skutecna
deformace 3. V okrajovych oblastech az 5, viz Obr. 62. Technologie ECAP ve vétsiné pfipadu
dosahuje stupné 1 [33], struktura ma tak vyrazné jiny charakter (dvojcatovy charakter,
s protahlymi pasy zrn). Struktura po Conform SPD je tak jiz po prvnim prlichodu tvorena spiSe
rozbitymi zrny s pomérné vysokou dislokaéni hustotou, kterd neni homogenni v objemu
materidlu. Dvojéatovy charakter struktury nebyl identifikovdn, tzn., Ze dosahované
termodynamické podminky procesu vedly kaktivaci skluzovych systému a deformace
probihala prednostné krystalografickym kluzem. Na Obr. 3 je uvedena zavislost mezi
deformacnimi mechanismy a stupném deformace pro vdlcovani za studena. Z vyhodnoceni
plyne, Ze po dosazeni skute¢né deformace 0,5 previada deformace smykem [5]. Aktivace kluzu
tedy probiha i v deformacnich systémech, které nejsou priznivé nato¢eny vzhledem k hlavnim
napétim a kritické napéti pro jejich aktivaci je vyssi.
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Obr. 75 TEM snimky struktury a EBSD analyza vyznacenych ploch po prvnim prichodu zafizenim Conform SPD
(Vzorek: Ti Gr2 CON 1). a. Stred, b.Okraj.

Na Obr. 76 je uvedena struktura po druhém priichodu zafizenim Conform SPD (Vzorek: Ti
Gr2 CON 2), stfed na Obr. 76 a a okraj na Obr. 76 b. Lze si vSimnout zrn s velikosti okolo 1 um
v porovndni s prvnim prlichodem. Tyto hrubsi zrna byla sledovana pfedevsim ve stfedu vzorku
(Obr. 76 b). Vykazuji rovnoosy charakter a nékterd z nich i pomérné malou dislokacéni hustotu.
Stfedni velikost zrn po druhém priichodu byla 340 nm. Dislokacni hustota je opét znacné
nehomogenni, Ize pozorovat jak oblasti s nizkou, tak pomérné vysokou dislokacni hustotou.
V oblasti kraje vzorku (Obr. 76 b) velikost oblasti s tmavym kontrastem mirné klesla oproti
prvnimu prichodu ve stejné oblasti. Lze zde pozorovat vyznamné zastoupeni zrn s rovnoosym
charakterem. Lze predpokladat, Ze v oblasti povrchu dochazi vlivem vysokého stupné
deformace a teploty k post dynamickému zotaveni struktury po vystoupeni polotovaru
z tvareci komory. Vyssi deformace v porovnani se stfedem vzorku byla detekovéna i pomoci
point tracking analyzy v kapitole zabyvajici se numerickou simulaci procesu. Z Obr. 62 je
zfejmé, ze deformace v oblasti povrchu je vice nez dvakrat vyssi (hodnoty deformace: stred
cca 2, povrch cca 5), teplota pak dosahuje az 600 °C. Mirné hrubsi zrna koreluji i

s vyhodnocenim tvrdosti, kterd smérem od stfedu polotovaru k povrchu klesa.

Obr. 76 TEM snimky struktury a EBSD analyza vyznacenych ploch po druhém prichodu zarizenim Conform SPD
(Vzorek: Ti Gr2 CON 2). a. Stred, b. Okraj.
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Na Obr. 77 je uvedeno strukturni hodnoceni po tfetim prlichodu zafizenim Conform SPD
(Vzorek: Ti Gr2 CON 3). V porovnani s prvnim a se druhym prichodem doslo k dalSimu ndarastu
stfedni velikosti zrna. Stfedni velikost byla 420 nm (Obr. 78). Vétsi zrna byla identifikovana
v oblasti povrchu, coZ je v dobré korelaci s profilem tvrdosti (Obr. 66 d). Obdobny trend byl
pozorovan i po druhém prlichodu. Zvysend velikost zrn a nizsi tvrdost v oblasti povrchu muze
byt vysvétlena fenoménem tzv. periferniho vyskytu hrubych zrn (Pheripheral Coarse Grained
Structure). Kdy vyssi dosazeny stupen deformace v oblasti povrchu (Obr. 55) vede k urychleni
zotaveni (i rekrystalizace v této oblasti. Struktura po tfetim prichodu je predevsim vice
homogenni. Vétsina zrn je zotavend s nizkou hustotou dislokaci. Lze tedy pozorovat, Ze
s vétSim poctem prichodl nedochdzi k dalSimu zjemnéni struktury. Zhrubnuti struktury je
pravdépodobné dano vysokou povrchovou aktivitou deformované struktury. Vysokd
povrchova aktivita snizuje teploty odpeviiovacich procesl. Lze tedy ocekdvat, Ze béhem
tvareni maze dojit k uréitému rastu zrna v dusledku deformacniho tepla v tvareci komore.
Deformacni teplo (pfiblizné 600 °C) je velmi pravdépodobné hlavnim faktorem pfispivajicim
k rekrystalizaci deformované mikrostruktury. U&inky deformaéniho tepla na odpevriovaci
procesy jsou v aplikacich SPD ¢asto ignorovany. To je ddno predevSim prerusovanym
charakterem téchto procesu. Vzniklé deformacni teplo je rychle odvedeno okolni zapustkou.
V pripadé kontinualniho procesu se ustavi tzv. ustdleny stav (Steady State), ktery udrzuje
konstantni teplotu procesu. Efekt zjemnéni u Conform SPD se zda byt omezeny po dosazeni
prvniho prichodu. Mishra a kol. tvrdi, Ze po urcitém dosazeni zjemnéni vychozi struktury maze
dochazet kvzajemné rotaci zrn [30]. Proces se tak jevi adiabaticky. K dosazeni dalsiho
ziemnéni by bylo nutné napriklad zajistit intenzivnéjsi odvod tepla z tvareci komory (napf.
chlazeni). Ve stfedu vzorku byla identifikovana nahodild textura (Obr. 77 a). V oblasti povrchu
(Obr. 77 b) prevaZuje orientace s paralelnim usporadanim prismatickych rovin s priimétem X,
tzv. bazalni textura.

Obr. 77 TEM snimky struktury a EBSD analyza vyznacenych ploch po tretim prichodu zarizenim Conform SPD (Vzorek:
Ti Gr2 CON 3). a. Stred, b. Okraj.
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Obr. 78 Distribuce velikosti zrn po zpracovdni na Conform SPD. a. Prvni priichod (Vzorek: Ti Gr2 CON 1), b. Druhy
prichod (Vzorek: Ti Gr2 CON 2), c. Treti priichod (Vzorek: Ti Gr2 CON 3).

Dalsiho zjemnéni struktury po procesu Conform SPD bylo dosazeno rotacnim kovanim.
Rotacni kovani bylo postupné aplikovano po jednom prlichodu (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK),
dvou prichodech (Vzorek: Ti Gr2 CON 2 + RK) a po tfech prlichodech (Vzorek: Ti Gr2 CON 3 +
RK). Vychozi polotovar, po tvareni pomoci technologie Conform SPD, mél primér cca 10 az 11
mm. Rotacnim kovadnim bylo docileno 89 % plosné redukce vychoziho prifezu. Snimky
struktury po Conform SPD a po rota¢nim kovani (89 %) jsou uvedeny na Obr. 79. Obr. 79 a
reprezentuje strukturu po jednom prichodu zafizenim Conform SPD (Vzorek: CON 1 + RK) a
po rotac¢nim kovani. Ze snimku je patrné, Ze doslo k vyraznému zjemnéni (rozbiti) zrn na mensi
subzrna. Detailni zhodnoceni dosazené substruktury je uvedeno na Obr. 80 a. Na snimku lze
rozeznat hranice subzrn. Disloka¢ni hustota je nerovnomérna. Tmavsi oblasti poukazuji na
vyssi dislokaéni hustotu. Velikost subzrn po zpracovani byla v rozmezi 200 az 500 nm. Lze vsak
pozorovat i subzrna s velikosti pod 100 nm. V porovnani se zpracovanim pouze technologii
Conform SPD, kde byla textura nahodild, po rotaénim kovani Ize pozorovat tvorbu prednosti
orientace, viz Obr. 79 a. Na Obr. 79 b a Obr. 79 c jsou uvedeny TEM snimky po 2 a 3
priachodech Conformem a po redukci rotacnim kovdnim. Charakter substruktury je velice
podobny jako po jednom priichodu Conformem a po rota¢nim kovani. Struktura je tvorena
subzrny, které vznikly dalSim rozbitim jiz zjemnénych zrn po Conform SPD. Z inverzni pélovych
obrazcl je moZné pozorovat, Ze textura v mikro objemech neni vyraznd. Na Obr. 79 c lze
pozorovat v primétu Y vyraznéjsi bazalni texturu, ktera byla déle potvrzena EBSD zkoumanim.
Na Obr. 80 c je uveden detailni pohled na substrukturu po tretim priichodu Conform SPD a po
rotacnim kovani. Subzrna jsou velice jemna, néktera z nich maji velikost pod 100 nm. Tmavsi
oblasti opét poukazuji na zvySenou dislokacni hustotu. Na snimku lze pozorovat i zrna
s velikosti pod 100 nm s rovnoosym charakterem.
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Obr. 79 TEM snimky struktury a EBSD analyza vyznacenych ploch po zpracovdni pomoci Conform SPD a rotacniho
kovdni. a. 1x prichod Conform SPD + Rotacni kovdni (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK), b. 2x prichody Conform SPD + Rotacni
kovdni (Vzorek: Ti Gr2 CON 2 + RK), c. 3x prichody Conform SPD + Rotacni kovdni (Vzorek: Ti Gr2 CON 3 + RK).
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Obr. 80 TEM snimky substruktury po zpracovdni pomoci Conform SPD a rotacniho kovadni. a. 1x prichod Conform SPD
+ Rotacni kovadni (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK), b. 2x prichody Conform SPD + Rotacni kovdni (Vzorek: Ti Gr2 CON 2 + RK), c.
3x priichody Conform SPD + Rotacni kovani (Vzorek: Ti Gr2 CON 3 + RK).
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6.1.2 EBSD texturni hodnoceni

Vzorky, které byly podrobeny TEM zkoumani, byly rovnéz analyzovany pomoci EBSD
metody. Schématické znazornéni odbéru vzorkl vcéetné popisu os je uvedeno na Obr. 81.
Za ucCelem komplexniho hodnoceni textury vobjemu vzorku byla analyza provedena
na okrajich (pozice A. a C.) a ve stfedu (pozice B). Tyto pozice pfiblizné odpovidaji Point
Tracking analyze (Obr. 61, Obr. 62), ktera popisuje vyvoj termomechanickych parametru
tvareni v konkrétnich pozicich. Zkoumani bylo provedeno pro jeden, dva a tfi prlichody
zafizenim Conform SPD. Pro vzorky, jeZz byly po zpracovani na Conform SPD rotacné kovany,
byla analyza provedena ve stfedu pficného prarezu dratu. Pomoci EBSD analyzy byla
hodnocena orientacni mapa distribuce zrn, velikost zrn a charakter hranic zrn, tedy stanoveni
vysoko uhlovych (HAGB) a nizko uhlovych (LAGB) hranic zrn.

Z NORMALOVY SMER
Z
/ }» X
7 Y
EBSD
""" 'Y TRANSVERZALNI SMER 1910
0001 2110

Obr. 81 Schéma odbéru vzorki pro texturni zkoumdni pomoci metody EBSD.

Na Obr. 82 je uvedeno texturni hodnoceni vychoziho stavu (Vzorek: Ti Grade 2).
Obr. 82 a reprezentuje okraj vzorku a Obr. 82 b stfed vzorku. Velikost zrn (domén, mist se
stejnou orientaci pixell) se pohybovala v rozmezi 5-7 um. V periferni oblasti (Obr. 82 a) byly
bazalni roviny (0001) rovnobéiné se smeérem protlacovani (X) a tvorily ¢tyfi maxima.
Prismatické roviny (10T0) tvofily v periferni oblasti nékolik maxim: jedno maximum kolmé ke
sméru protlacovani (X) a poté dvé, ktera byla pfiblizné o 60 ° naklonéna od sméru protlacovani
(X). Takto vlaknitd struktura (v Anglickém jazyce nazyvana jako ,fiber texture” je typickd pro
tvafené materidly s hexagonalni krystalovou mfizkou. Ve stfedni oblasti (Obr. 82 b) byla
struktura rozdilna. Bazalni roviny (0001) tvofrily dvé odliSnd maxima, ktera byla sklonéna asi o
40° od sméru protlacovani (X). Ostatni sledované roviny mély v objemu nahodilou orientaci.
Kromé toho byla v periferni oblasti frakce HAGB mensi nez ve stfedu vzorku, zatimco frakce
LAGB byla nezdavisla na mérené oblasti. Z pozorovani vychoziho stavu plyne, Ze dodany stav,
ktery byl zpracovdn tazenim a Zihanim v posledni operaci, vykazuje rozdilné vlastnosti ve
stfedu a v oblasti okraje. Tento charakter je dan nestejnymi podminkami v objemu polotovaru
pfi operaci tazeni.
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Obr. 82. EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn), velikosti zrn a hodnoceni charakteru hranic zrn pro
vychozi stav materidlu (Vzorek: Ti Gr2 Ti Grade 2). a. Stred, b. Okraj.

Po prvnim prachodu Conform SPD (Vzorek: Ti Gr2 CON 1) dosSlo ve vSech trech
sledovanych oblastech k vyznamnému zjemnéni zrn (Obr. 83). Mikrostruktura byla tvorena
protahlymi a rovnoosymi zrny. Majorita zrn byla velikosti pod 1 um. Ve strukture se vsak
vyskytovaly zrna s velikosti do 10 um ve vSech sledovanych oblastech. Tmavé oblasti v mapach
EBSD byly mista s indexem (CI — Confidence index) <0,1. Pravdépodobné vyssi hustota
dislokaci zpUsobila Spatné difrakéni linie v téchto oblastech. Lokalni textura ve stfedu (Obr. 83
b) a v pravé periferni oblasti (Obr. 83 c) byla podobnd, zatimco v levé periferni oblasti (Obr.
83 a) byla mirné odlisna. V polohach (Obr. 83 b) a (Obr. 83 c) tvorily bazalni roviny (0001) tfi
rdznd maxima: dvé maxima protinaji smér Y v okrajich obrazce (maxima jsou rovnobézna ke
sméru X — bazalni typ textury) a tfeti je umisténo pod stfedem obrazce protinajici smér Z
(sklonéné od 45-55° od sméru X). Prvni zmifovana slozka textury byla také pozorovana v jinych
slitinach hofciku zpracovanych klasickym ECAPem [34]. V levé okrajové oblasti (Obr. 83 a)
existovaly dvé odliSna maxima, pobliz okraje (0001) pélového snimku a ddle mezi normalovym
(2) a transversalnim smérem (Y) vlevém hornim okraji obrazce (paralelni se smérem X).
Maxima v 10T0 pdlovych polohdach v poloze (Obr. 83 a) a (Obr. 83 b) méla stejné umisténi,
zatimco v poloze (Obr. 83 c) neexistovalo Zadné ostré a jedine¢né maximum. Pdly rovin 10T1
ukazaly, Ze tyto roviny mély témér homogenni rozdéleni; v poloze (Obr. 83 a) vsak bylo v okoli
protlacovaciho sméru (X) lokalni minimum. Kromé toho po prvnim prichodu pomoci Conform
SPD vzorek vykazoval vyssi podil HAGB ve vsech tfech regionech nez v pocate¢nim stavu, coz
je typické pro materialy zpracovavané ECAP.
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Obr. 83 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn), velikosti zrn a hodnoceni charakteru hranic zrn po prvnim
prichodu zafizenim Conform SPD (Vzorek: Ti Gr2 CON 1). a. Okraj, b. Stred, c. Okraj.

Na Obr. 84 je uvedeno texturni hodnoceni po druhém prichodu Conform SPD zatizenim
(Vzorek: Ti Gr2 CON 2). Velikost zrn po druhém prlchodu byla velice podobna jako
po prichodu prvnim. Na druhé strané neexistovaly zadné dalsi lokalni maxima velikosti zrn,
coz naznacuje homogennéjsi mikrostrukturu. Maxima intenzit rovin (0001) byly rozmistény ve
vSech tfech oblastech podobné. Bylo identifikovano vyznamné maximum sklonéné priblizné o
40 az 75° od sméru X pro stfed i okraj. Pokud bychom porovnali pély rovin 1010 v pozicich
(Obr. 84 a), (Obr. 84 b) a (Obr. 84 c), je moZné si vS§imnout, Ze distribuce byla velmi podobna.
Tyto znaky poukazuji na podobnou mikrostrukturu v téchto polohach. Podil HAGB byl podobny
jako po prvnim prlichodu.
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Obr. 84 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn), velikosti zrn a hodnoceni charakteru hranic zrn po
druhém prichodu zarizenim Conform SPD (Vzorek: Ti Gr2 CON 2). a. Okrayj, b. Stred, c. Okraj.

Na Obr. 85 je uvedeno texturni hodnoceni po tretim prichodu zatizenim Conform SPD
(Vzorek: Ti Gr2 CON 3). Majorita zrn byla pod Urovni 0,5 um. V orientacnich mapach se objevily
tmavé oblasti s Cl (Confidence index) <0,1, coZ ukazuje na vysokou disloka¢ni hustotu. Maxima
intenzit rovin (0001) a (10I0) byly témér ve stejné poloze ve vsech tfech zkoumanych
regionech. Lze vSak pozorovat mirny posun maxim v porovnani se druhym priichodem. Roviny
v pozicich (Obr. 85 a), (Obr. 85 b) a (Obr. 85 c) vytvorily neostra maxima ktera byla pootocend
v porovnani s druhym pridchodem. Maxima rovin 0001 byla sklonénd o 55 — 85° od sméru X.
Maxima poll rovin (10T0) byly kolmé na smér protlacovani (X). Podil HAGB se navic ve viech
regionech zvysil ve srovnani s predchozimi pfipady.
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Z texturniho pozorovani Ize pozorovat, Ze struktura se zvysSujicim poctem prichod( stava
vice homogenni z hlediska velikosti zrn a jejich distribuce. Zrna po prvnim priichodu byla
rovnoosa a protahla. Dalsi prlichody vSak vedly k vytvofeni rovnoosych zrn v celém objemu.
Texturni pozorovani rovnéz odhalilo nardst vysoko uhlovych hranic v porovnani s vychozim
stavem. Jejich objem narustal s pfibyvajicimi prlchody. Tento jev je charakteristicky pro SPD
procesy. Textura ve vychozim stavu byla v oblasti povrchu tvofena bazalnim typem textury.
Ve strfedu vzorku byla textura spiSe nahodild. Zpracovanim technologii Conform SPD doslo
k vytvoreni zcela odlisné textury, kterd byla homogenni v celém objemu (stfed a okraj vzorku).
Komeréné Cisty titan se prevainé deformuje skluzem <a> na bazdlnich (0002), prizmatickych
(10T0) anebo pyramidovych (10T1) rovinach. K témto mechanism{m ddle vstupuje dvojcaténi.
EBSD hodnoceni neprokdzalo vyskyt deformacnich dvoj¢at po zpracovani technologii Conform
SPD. Deformace dvojcaténim je pro HCP mrizku vyznamna, predevsim studie zamétujici se
na zpracovani pomoci ECAP na jejich vyskyt poukazuji [6]. Potlaceni jejich vzniku je
pravdépodobné dano kontinudlnim charakterem Conform SPD procesu (vyssi stupen skutecné
deformace, deformacni teplo - Tab. 11). Teplota presahuje pfi tvareni 600 °C pti vysokém
stupni pretvoreni, tyto aspekty vedou k malé pravdépodobnosti vyskytu deformacnich
dvojcat.
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Obr. 85 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn), velikosti zrn a hodnoceni charakteru hranic zrn po tretim
pruchodu zarizenim Conform SPD (Vzorek: Ti Gr2 CON 3). a. Okraj, b. Stred, c. Okraj

Na Obr. 86 je uvedeno texturni hodnoceni po zpracovani technologii Conform SPD a
po rotacnim kovani. Hodnoceni bylo provedeno postupné pro nasledujici stavy: jeden prichod
zatizenim Conform SPD + rotacni kovani (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK) (Obr. 86 a) a tfi prlichody
zafizenim Conform SPD + rotaéni kovéni (Obr. 86 b) (Vzorek: Ti Gr2 CON 3 + RK). Skenovani
bylo pro vSechny stavy provedeno ve stfedu rotacné kovanych vzork(. Velikost zrn byla pro
vsechny studované stavy znacné < 1 um. Ze snimk je patrna prednostni orientace zrn. Pélové
obrazce pro soubor bazalnich rovin (0001) vykazuji maxima intenzity pfedevsim v obvodovych
oblastech pdlovych obrazcli. Pro vzorek (Obr. 86 a) je moZné pozorovat maxima podél
normalového sméru (Z) v krajnich oblastech obrazce. Pro soubor rovin 10I0 je moZné
pozorovat dvé vyznamné oblasti. Prvni oblast je kolmd ke sméru protlaovani (X), druha je
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v oblasti mezikruZzi. Z tohoto rozlozeni je mozné pozorovat, Ze bazalni roviny 0001 jsou kolmé
ke sméru protlacovani (X) a jedna se tedy o tzv. bazalni texturu. Podobny charakter textury byl
identifikovan i pro vzorek po trech prlichodech Conformem a po rota¢nim kovani (Obr. 86 b).
Z pozorovani Ize sledovat, Ze intenzivni deformace rotac¢nim kovani vede ke vzniku struktury
se silnou prednosti orientaci. Dochazi k usmérnéni bazalnich rovin, tak Ze jsou kolmé ke sméru
protlacovani (X).

1070

0001 2110

A. B.

Obr. 86 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn) a textury (polové obrazce) po: a. Jeden prichod zarizenim
Conform SPD + rotacni kovdni (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK), b. Tri priichody zarizenim Conform SPD + rotacni kovani (Vzorek:
Ti Gr2 CON 3 + RK).
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6.1.3 Hodnoceni textury a zbytkového napéti pomoci rentgenové difrakce

6.1.3.1 Hodnoceni textury

Texturni hodnoceni po Conform SPD a rota¢nim kovanim vzork( bylo dale provedeno
pomoci rentgenové difrakce (pouze pro Ti Grade 2). Analyza byla provedena v podélném
prafezu vzork(. EBSD hodnoceni textury bylo provedeno na pfi¢nych prifezech vzorka.
Hodnoceni pomoci rentgenové difrakce bylo provedeno k doplnéni a porovnani s EBSD
analyzou. Uréeni miry pfednostni orientace krystalitd (textury) bylo provedeno dle Harrisova
texturniho indexu [40].

T =—:‘/Ri (31),

1
7Z|j/Ri
nis

kde n je pocet vySetfovanych difrakénich car, li je intenzita ¢ary ve sméru, ve kterém
texturu urcujeme a R; je intenzita té samé Cary pro pfipad dokonalé ndhodné orientace
krystalitl, kterou lze vypocitat z teorie, kdyZ zndme strukturu materialu, anebo ji ziskat z
difraktogramu daného materidlu z rtg databaze. Kdyz pro vybrany soubor rovin (h; ki l;) je Ti >
1, znamena to, Ze tyto roviny jsou rovnobézné s povrchem vzorku, jestlize pfi méreni byla
pouzita symetrickd geometrie goniometru (Bragg-Brentanovo uspofddani). To znamen3, Ze
vétsina krystalitQ s rovinami (hi ki li) je orientovdna ve sméru [hi ki |i] kolmém na povrch vzorku
(tj. kolmo k témto rovindm). Pro zcela nahodné orientované krystality je texturni index Tiroven
jedné.

Difraktogramy pro rizné stavy zpracovani jsou vyobrazeny na Obr. 87. Na Obr. 87 a je
uveden difraktogram pro idedlni netexturovany praskovy Ti [40]. Na Obr. 87 b je uveden
vychozi stav materidlu. Obr. 87 c reprezentuje prekryté difraktogramy po jednom, dvou
a tfech prlichodech Conform SPD zafizenim. Tyto profily byly témér totoZzné a ndasobné
prichody Conform SPD jiz nevedly ke zméné textury. Toto pozorovani koreluje s EBSD texturni
analyzou (Obr. 83, Obr. 84, Obr. 85), zde se orientace zrn s pfibyvajicimi prichody rovnéz
vyrazné nemeénila. Na poslednim Obr. 87 d je zobrazen stav po jednom prichodu Conform
SPD a po rotac¢nim kovani, vtomto pripadé vyrazné prevazuje difrakce bazalnich rovin (002),
tyto roviny jsou kolmé k podélnému tezu analyzovaného vzorku. Tato orientace byla
analyzovdana i pomoci EBSD analyzy, Obr. 86 a. Ciselné hodnoty integralnich intenzit soubord
rovin jsou uvedeny v Tab. 13. V druhé ¢asti tabulky je uveden vypocet texturniho indexu Ti
pro sledované stavy. Pfednostni orientace krystalitll vyjadrena texturnim indexem je ve vSech
pfipadech ve sméru [001] kolmém ke zkoumanému povrchu vzork(. Nejvétsi hodnotu ma
vzorek CON 1 + RK, tedy stav po Conformu (1 prdchod) a rotacnim kovani. Dale je moiné
sledovat, Ze texturni index vychoziho stavu je vyssi v porovnani se stavy po Conform SPD
procesu. Textura po zpracovani Conformem neni tak vyrazna. Pro porovnani jsou uvedeny
také prednostni orientace krystalitl ve sméru [101], avSak jejich hodnoty jsou vSechny mensi
nez 1.
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Obr. 87. Radidlni profily difraktogramu. A — Standart pro Ti Grade 2, B —Ti Grade 2, C— ProloZené profily pro jeden aZ

80

tri priichody Conformem (Vzorky: CON 1, CON 2, CON 3), D — Profily po jednom priichodu Conformem a rotacnim kovdni
(Vzorek: CON 1 + RK).

Tab. 13 Prednosti orientace krystald (textura) vyjdadrend texturnim indexem.

i Nazev vzorku / Integralni intenzita [%]

Rovina Ti Gr2 CON 1
(hkI) Ti Grade 2 TiGr2CON1 | TiGr2CON2 | TiGr2 CON 3 +RK Standard
100 6.8 8.1 7.8 7.1 2.4 30
002 36.7 25.9 30.3 28.2 51.4 26
101 32.3 35.7 37.8 40.5 13.8 100
102 6.3 4.1 4.5 4.4 2.2 19
110 2.6 5.1 4.7 4.2 11.5 17
103 7.9 4.2 4.9 4.6 6.8 16

Texturni index Ti
Ti (002) 3.13 2.49 2.67 2.37 3.48 1
Ti (101) 0.66 0.69 0.86 0.97 0.24 1

6.1.3.2 Hodnoceni zbytkového napéti

K vyhodnoceni byla pouzita metoda ,sin®y*. V této metodé pro ptipad dvouosého
(biaxidlniho) stavu napéti ve vzorku, vychazime ze zdkladni rovnice rentgenografického méreni

deformace:
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kde w je Uhel, ktery svira normala vySetfovanych rovin (hkl) s normalou povrchu vzorku,
(o1 + o) je soucet hlavnich napéti a ¢ je Uhel v roviné povrchu vzorku. Zbytkova napéti (Tab.
14) jsou tlakova (zaporné znaménko), pficemz pouze dvé hodnoty jsou ponékud vyssi, avsak
ne prili§ vyznamné. Vyssi hodnota byla identifikovana predevsim ve vychozim stavu (Vzorek:
Ti Grade 2), -491 MPa. Vyssi hodnota je pravdépodobné dana nerovnomérnou deformaci
pfi procesu taZeni. Nerovhomérné rozloZeni deformace je patrné z Obr. 66 a. Procesem
Conform SPD doslo ke snizeni zbytkového napéti na -145 MPa, hodnota se pfibyvajicimi
teplotou procesu, kterd dosahuje az 600 °C (Obr. 56). K vyraznému naristu doslo vlivem
rotatniho kovani, kdy hodnota zbytkového napéti dosahla -376 MPa. Narulst je
pravdépodobné vysokym stupném pretvoreni pfi tvareni za studena. Tlakova zbytkova napéti
jsou po tvareni za studena obvyklé.

Tab. 14 Zbytkové napéti mérené na podélném prarezu vzork( pro rizné stavy zpracovdni

Rovina Nazev vzorku / Makronapéti [MPa]
(hkl) Ti Grade 2 TiGr2 CON 1 Ti Gr2 CON 2 Ti Gr2 CON 3 Ti Gr2 CON 1 + RK
103 —491+11 — 145+ 25 —141+29 —176+18 -376+14

6.1.4 Svételna mikroskopie

Hodnoceni struktury pomoci svételné mikroskopie bylo provedeno predevsim
pro polotovar, ktery byl pouze rota¢né kovan (Vzorek: Ti Gr2 RK). Hodnoceni polotovaru, ktery
byl zpracovdn pomoci technologie Conform SPD a dale rotac¢né kovén, nebylo moziné
konvencni mikroskopii hodnotit za uUcelem studie mikrostruktury. Pro tento vzorek bylo
provedeno pouze makroskopické hodnoceni. Rotacni kovani polotovar( bylo provedeno dle
Tab. 10.

6.1.4.1 Hodnoceni struktury rotacné kovaného dratu

Struktury rotacné kovanych vzork( jsou uvedeny na Obr. 88. Referencni vychozi stav
struktury je uveden na Obr. 45. Hodnoceni struktury bylo provedeno pro vybrané redukce (8
mm, 3,28 mm). Obrazek vlevo vzdy reprezentuje pri¢ny fez dratem a obrazek vpravo podélny
fez vzorkem. Pocatecni redukce vychoziho polotovaru z priiméru 10 mm na 8 mm vedla
k mirnému protazeni zrn v podélném fezu (smér toku materidl pfi rotacnim kovani), Obr. 88
b. Ze snimku je mozné identifikovat pomérné velké mnozstvi deformacnich dvojc¢at. Detail
deformacnich dvojcat je uveden v ¢erveném poli Obr. 88 b. Tvorba deformacnich dvojcat je
pro nizsi stupné deformace pfi tvareni za studena pro Cisty titan charakteristicka. Na Obr. 3 je
uvedeno, Ze pretvoreni materidlu do stupné ekvivalentni (logaritmické) deformace 0,5
probihd kombinaci skluzového a dvojéatového mechanismu deformace. Toto pozorovani se
shoduje s charakterem struktury po rotacnim kovani. Prodluzovani zrn postupné probihalo az
do praméru 3,28 mm, Obr. 88 d. Zrna tvofila podlouhla vlakna se silnou orientaci ve sméru
toku materidlu.
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Obr. 88. Snimky rotacné kovanych vzorka Ti Grade 2 v podélném a v pricném rfezu pro ruzné redukce. a. Redukce 8 mm,
pricny rez vzorkem. b. Redukce 8 mm, podélny rez vzorkem. c. Redukce 3,28 mm, pricny rez vzorkem. d. Redukce 3,28 mm,
podélny ez vzorkem.

6.1.4.2 Hodnoceni struktury rotacné kovaného drdtu po zpracovdni pomoci Conform SPD

Pomoci svételné mikroskopie bylo provedeno zkoumadani vzorku po jednom prichodu
Conformem a po rota¢nim kovani na prlimér 3,28 mm (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK), Obr. 89.
Na snimku je uveden makrosnimek pricného prirezu s detailem stfedové oblasti.
Makrosnimek pricného prirezu je doplnén pribéhem tvrdosti HV 1 rovnéz na pficném
prafezu vzorku. Ze snimku je patrné, Ze po leptani se na prlifezu vyskytuji oblasti s riiznym
odstinem. Rozdilny vzhled téchto oblasti je pravdépodobné dan nerovnomérnym zpevnénim
po prarezu. Odlisna je predevsim stfedova oblast vzorku, ta je vyznamné tmavsi v porovnani
s ostatnim prlifezem. Pfi pohledu na profil tvrdosti je mozné opét sledovat vyssi hodnoty
tvrdosti ve stfedu dratu. To je dano jiz zminénou koncentraci deformace v této oblasti vlivem
praniku deformacnich kuzell pfi rotacnim kovani (Obr. 89 — schéma rotacniho kovani).
V porovnani s pouze rotacné kovanym polotovarem ( Obr. 88 — 3,81 mm) je dosazena tvrdost
vyssi, to je dano zafazenim Conform SPD zpracovani pfed samotné rotacni kovani.
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Obr. 89. Makrosnimek rotacné kovaného drdtu po jednom prichodu Conform SPD a po rota¢nim kovdni s detailem
stfedové oblasti pro materidl Ti Grade 2. RozloZeni tvrdosti na pficném prirezu rotacné kovaného drdtu.

6.2 Mechanické vlastnosti

V této kapitole jsou popsany vysledky po zkouskach tahem a dale vysledky hodnoceni
unavy. Ty byly provedeny pro zpracovani pomoci Conform SPD po jednom aZ tfech
prichodech. Hodnoceni bylo dale provedeno pro kombinaci zpracovani Conform SPD a rotacni
kovani. Zkousky tahem byly provedeny i pro pouze rota¢né kované vzorky. Vzorky, které byly
zpracovany pomoci Conform SPD a rotacniho kovani, byly tepelné zpracovany. Vliv a definice
tepelného zpracovani jsou uvedeny v podkapitole s nazvem Vliv tepelného zpracovani na
mechanické vlastnosti. Hodnoceni inavy bylo provedeno pro vzorky po tepelném zpracovani.

6.2.1 Zkousky tahem

V této kapitole jsou popsany vysledky tahovych zkousek po Conform SPD (Geometrie A),
po Conform SPD a rotacnim kovani. Pro posouzeni vlivu zarazeni rota¢niho kovani po Conform
SPD, byly vyhodnoceny i vysledky rotacniho kovani vychoziho bez Conform SPD zpracovani
(Vzorek: Ti Grade 2).

Na Obr. 90 je uveden vliv poctu prichodd pomoci Conform SPD na Rm (Mez pevnosti
v tahu), Rpo,2 (Smluvni mez kluzu), Z (ZGZeni / Kontrakce) a As (Taznost). Z vysledkl je patrné,
Ze nejvyssiho narlstu meze pevnosti bylo docileno po prvnim prichodu. Mez pevnosti
narostla o 189 MPa z hodnoty 480 MPa na 669 MPa. Mez kluzu dosahla hodnoty 641 MPa
z plvodni hodnoty 370 MPa. Taznost As zpracovanim klesla z 25 % na 20 %. Kontrakce naopak
dosdhla hodnoty 61 % z plivodnich 52 %. Je zfejmé, Ze po prvnim prichodu doslo ke zvyseni
meze pevnosti bez vyrazného snizeni plasticity materidlu. To dokladuje dosazeni SPD
charakteristiky procesu, kdy zvySeni mechanickych charakteristik probihd bez vyznamného
snizeni plasticity. Dalsi prichody jiz nevedly ke zvySeni meze pevnosti. Po druhém prichodu
bylo dosazeno meze pevnosti 615 MPa, tedy snizeni o 54 MPa v porovnani s prvnim
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prachodem. Taznost se zvysila na 26 %, tedy zvySeni 0 6 % v porovnani s prvnim prichodem.
U kontrakce doslo k mirnému navyseni o 6 % na 66 % v porovnani s prvnim prichodem.
Dosazené mechanické vlastnosti koreluji s charakterem struktury a velikosti zrn po Conform
SPD. Rapidniho zjemnéni bylo dosazeno prvnim prichodem, stfedni velikost zrn byla 320 nm
(Obr. 78). Nasledné prlchody jiz ke zjemnéni nevedly a struktura se spiSe stavala vice
homogenni z hlediska distribuce zrn a jejich charakteru. Po tfetim prichodu byla mez pevnosti
Rm 619 MPa, doslo k narlistu o0 4 MPa. Taznost As byla 24 %. Vlastnosti tak byly témér identické
jako u druhého prichodu pomoci Conform SPD. Tyto vysledky dobfre koreluji s TEM
hodnocenim struktury, kdy nedochazelo po prvnim prlichodu k dalSimu zjemnéni struktury
(Obr. 78). Napriklad koncept CONFORM ECAP, vyvijeny skupinou kolem prof. Valieva [27],
dokladuje, Ze dosaZzeni pozadovanych vlastnosti Ti pro dalsi zpracovdni nastava po Sesti az
osmi prlichodech. Procesy zjemnéni struktury jsou tak pro Conform SPD rozdliné.

800 100
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T 600 80
2. 500 60 X
E el
= 400 ——Rm [MPa] Rp0,2 [MPa] :.
o 300 7 [%] A5 [%] 0 g
[«
2 200 20

100

0 0
Initial 1 2 3

Pocet pruchodi Conform SPD [-]
Obr. 90 Vysledky tahovych zkousek materidlu Ti Grade 2 ve vazbé na pocet prichodu zarizenim Conform SPD.

Vysledky po Conform SPD a po rotacnim kovani jsou uvedeny na Obr. 91.
Obr. 91 a obsahuje vysledky po jednom prichodu na Conform SPD a po rotacnim kovani.
Vysledny primér po Conform SPD byl 10 - 11 mm. Rotaénim kovanim byla provedena
postupné plosna redukce polotovaru o 90 % (sekvence Ubérl je uvedena v Tab. 10). Po této
redukci bylo dosazeno pevnosti 1050 MPa. Tedy vice nez dvojndsobné zvySeni meze pevnosti
oproti vychozimu stavu. Taznost materidlu po maximalni redukci dosahla hodnoty 12 %.
V tomto pripadé doslo k vyraznému snizeni plasticity materidlu, to je dano charakterem
rotacniho kovani, které vede k deformacénimu zpeviiovani materidlu. Tzn., Ze zvySeni meze
pevnosti/kluzu je doprovazeno plastickym vyCerpavanim materialu. Kontrakce materidlu se
zpracovanim nezménila. Na Obr. 91 b jsou uvedeny vysledky tahovych zkousek po trech
prachodech na Conform SPD a po rotacnim kovani. Prabéh zpevnéni materialu mél velice
podobny pribéh jako v predchozim pripadé. Vysledna pevnost dosahla hodnoty 1070 MPa,
tedy o 18 MPa vice neZ v pripadé jednoho prichodu pomoci Conform SPD. Ostatni
charakteristiky byly podobné. Doslo k vyznamnému snizeni taznosti a kontrakce se rotacnim
kovanim nezmeénila. Z vysledkl je patrné, Ze pocet prlichodt na Conform SPD ma jen minoritni
vliv na ziskané mechanické vlastnosti po rota¢nim kovani.

103



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_ ____________________________________________|
1200 100 1200 100
1050 ||——Rm[MPa] ——Rp0,2 [MPa] 90 1050 0

=7 %] AS [%] 80 80

® 900 — ‘© —_
a 70 R g 90 70 =
_§, 750 60 N E 750 60 :
E o0 T ) E 600 - s0 9
~ 450 40 o 450 ——Rm [MPa]  —=—Rp0,2 [MPa]| 40
2 30 -] ——7 [%] AS (%] 30
2 300 o ° °
3 20 e 300 20
150 10 150 10
0 0 0 0
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Plos$na redukce [%] Plosna redukce [%]
A. B.

Obr. 91 Vysledky tahovych zkousek materidlu Ti Grade 2. a. Po jednom prichodu na Conform SPD a po postupnych
redukcich na rotacni kovacce (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK). b. Po trech priichodech na Conform SPD a po postupnych
redukcich na rotacni kovacce (Vzorek: Ti Gr2 CON 3 + RK).

Na Obr. 92 jsou uvedeny vysledky tahovych zkousek pouze po rotacnim kovani. Jak jiz bylo
zminéno, tyto vysledky jsou uvedeny, aby bylo mozné izolované hodnotit zafazeni technologie
rotac¢niho kovani po Conform SPD zpracovani. Z vysledkU je patrné, Ze dosazena mez pevnosti
po plosné redukci 90 % dosahla hodnoty 910 MPa. Mez pevnosti pfi zarfazeni jednoho
prichodu Conformem vede k narlistu o 142 MPa, pfi zafazeni tifech priichodl je narlst 160
MPa. Taznost je mirné nizsi v porovnani s polotovary, které byly zpracovany pomoci Conform
SPD.
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Obr. 92 Vysledky tahovych zkousek vychoziho stavu drdtu z Ti Grade 2 po postupnych redukcich na rotacni kovacce
(Vzorek: RK).

6.2.2 Vlivtepelného zpracovani na mechanické vlastnosti

Tepelnému zpracovani byly podrobeny vzorky po Conform SPD (1 prlichod) a po rotacnim
kovani (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK). Kombinace zpracovani byla zvolena z dlivodu obdobnych
hodnot mechanickych vlastnosti jako v pfipadé po tfech prichodech pomoci Conform SPD a
po rotacnim kovani. Kombinace jednoho prichodu na Conform SPD a rotac¢niho kovani je dale
perspektivnéjsi pro produkci vyslednych polotvar(. Cilem bylo zjistit vliv zvySenych teplot na
mechanické charakteristiky ultra aZz nano jemnozrnného materidlu a dale stanovit rezim
tepelného zpracovani na odstranéni zbytkového pnuti. Cilem bylo definovat rezim tepelného
zpracovani, ktery by nevedl| ke snizeni mechanickych charakteristik a ucinil by material vice
stabilni. Stabilita je vtomto pfipadé myslena ve smyslu zbytkového napéti (Tab. 14), které

104



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

muZe byt v operaci vyroby implantatl (soustruzeni) uvolnéno. To v kone¢ném d(isledku vede
k rozmérové nestabilité finalniho produktu (implantatu).

6.2.2.1 Dilatometrickd analyza

Za Ucelem zjisténi tepelné stability materidlu po Conformu a rotacnim kovani byla
provedena dilatometrickd analyza. Vychozi stav a zpracovany material byly ohfaty az na
teplotu 950 °C rychlosti ohfevu 3 K/min. Pfi tomto reZimu ohfevu byly snimané zmény délky
sledovanych vzorkd. Vysledky jsou uvedeny na Obr. 93. Z hodnoceni vyplyva, Ze vzorek
zpracovany (Ti Gr2 CON 1 + RK) vykazuje rozdilné chovani pfi ohfevu. Prvni zmény chovani byly
sledovdny v teplotnim intervalu 175 °C (Start jevu 1) az 350 °C (Konec jevu 1). Vzorek
podrobeny Conform SPD zpracovani a rotaénimu kovani se vice prodluZoval v tomto intervalu.
Zmény chovani byly dale sledovany v teplotnim intervalu od 430 °C do 550 °C. Vtomto
intervalu doSlo k mirnému sniZeni intenzity prodluZovani. Predpokladem je, Ze zmény
vyvolané v prvnim intervalu jsou dany uvolnénim zbytkového napéti. Tlakové zbytkové napéti
je uvedeno v Tab. 14. Dle vysledkd dilatometrické analyzy Ize predpokladat, Ze toto napéti
zacina relaxovat pfi teploté 175 °C. Ve druhém (Jev 2) intervalu Ize predpokladat, Ze vyvolané
zmény jsou dany odpevnovacimi procesy, které konzumuiji ¢ast tepelné energie. Vychozi stav
materidlu nevykazoval pfi ohfevu vyznamné zmény. Zbytkové napéti (Tab. 14) se
pravdépodobné odstranilo pfi obrabéni vzorku z prliméru 10 mm na 4 mm a neprojevilo se na
dilatometrické kfivce. Trend byl pro tento vzorek linedrni.
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Obr. 93 Dilatometrickd analyza. Zdvislost mezi prodlouZzenim a postupnym ohrevem vzorkd.

6.2.2.2 \Vlyhodnoceni tvrdosti a tahovych zkousSek po tepelném zpracovani

V prvni fazi byl sledovan vliv tepelného zpracovani na tvrdost vzork(. ReZimy tepelného
zpracovani byly provedeny v rozmezi 150 az 500 °C. Vydrze byly jedna a dvé hodiny pro kazdou
teplotu. Vysledky tvrdosti pro jednotlivé rezimy tepelného zpracovani jsou uvedeny na Obr.
94. Prvotni pokles tvrdosti byl pozorovan pro rezim TZ pfi teploté 175 °C. Pokles byl 3 jednotky
Vickerse. Vyraznéjsi pokles byl sledovan pro rezim TZ pfi 200 °C, 10 jednotek Vickerse.
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Postupny pokles tvrdosti v rozmezi do 400 °C je pravdépodobné dan zotavovacimi procesy.
Vyssi teploty jiz vedly k vyraznému odpevnéni, které je spojeno s rekrystalizaci materialu.

--Conform SPD 1 prichod + RK, 1 hodina

—Conform SPD 1 prichod + RK, 2 hodiny
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Obr. 94 Vliv reZimu tepelného zpracovadni na tvrdost HV10 pro vzorky po Conform SPD a po rotacnim kovani.

Pro teploty 250 °C a 300 °C byly provedeny zkousky vlivu vydrze na mechanické vlastnosti
polotovarl po jednom prlichodu na Conform SPD a po rotacnim kovani (Vzorek: Ti Gr2 CON 1
+ RK). Pro kazdou teplotu byla volena vydrz az 5 hodin z divodu hodnoceni i delsi teplotni
expozice. Vysledky jsou uvedeny na Obr. 95. Pro teplotu 250 °C jsou vysledky uvedeny na Obr.
95 a. Po jedné hodiné doslo k mirnému poklesu meze pevnosti o 20 MPa. U meze kluzu byl
pokles vyraznéjsi a to o 110 MPa z hodnoty 975 MPa na 825 MPa. Delsi vydrze jiz nevedly
k vyraznym zménam a material se jevil jako teplotné stabilni. Zminény pokles meze kluzu se
projevil na zvySeni poméru mezi mezi pevnosti a mezi kluzu, z hodnoty 1,08 na 1,2. Material
se tak jevi houzevnatéjsi. Podobny trend byl sledovan i pro teplotu 300 °C, Obr. 95 b. V tomto
pripadé byl pokles meze pevnosti 40 MPa, mez kluzu poklesla o 150 MPa. Je patrné, Ze
v porovnani s teplotou TZ 250 °C byl pokles vyssi. Dosazeny pomér meze pevnosti a kluzu byl
rovnéz vyssi, jeho hodnota byla 1,25.
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Obr. 95 Vliv tepelného zpracovdni na vlastnosti ultra aZ nano jemnozrnného Ti Garde 2. a. Vliv vydrZe pri teploté 250 °C na
mechanické vlastnosti polotovaru. b. Vliv vydrZe pri teploté 300 °C na mechanické vlastnosti polotovaru.

ReZim tepelného zpracovani 250 °C/ vydrz 1 hodina / vzduch byl déle aplikovan pro vzorky
urcené k analyze Unavy a ke zkouskam biokompatibility. Takto zpracovany material vykazuje
priznivéjsi pomér pevnosti / meze kluzu. Pro tento rezim bylo provedeno studium
mikrostruktury, viz Obr. 95. V podélném fezu vzorku lze pozorovat protdhla zrna s vysokou
dislokacni hustotou. Jevy spojené se zotavenim sledovany nebyly.

6.2.3 Unavové vlastnosti

Unavova hodnoceni bylo provedeno na vzorcich po jednom priichodu na Conform SPD,
po rotacnim kovani a po tepelném zpracovani (Vzorek: Ti Gr2 CON 1 + RK + TZ). Mechanické
vlastnosti zkouSenych vzorku jsou uvedeny v Tab. 15.

Tab. 15 Mechanické vlastnosti ultra aZ nano jemnozrnného titanu grade 2 pred tepelnym zpracovdnim a po tepelném
zpracovani.

Vzorek Stav Rm [MPa] Reo,2 [MPa] A5 [%] Z[%] Rm/Rpo2
1 TiGr2 CON 1 +RK 1050 975 12 58 1,08
2 TiGr2CON1+RK+TZ 1030 865 12 60 1,2

Vysledky hodnoceni unavy jsou uvedeny na Obr. 96. Unavova Zivotnost dosdhla hodnoty
396 MPa, pro vzorek, ktery byl obroben a brousen. Dosazena drsnot byla Ra 0,8. Hodnota
Unavové Zivotnosti pro Ti Grade 2 ve stavu dle ASTM B348 odpovida pfiblizné 240 MPa.
Porovnanim hodnot Ize sledovat vyrazny nardst Unavové Zivotnosti u vzorkd zpracovanych
navrZzenym procesem.

107



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertaéni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specialnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
—_ . ___________________________________________|

800 H

700 A

600

500 A

o, (MPa)

400 -

300 — — ——— - —— ——
1,E+02 1,E+03 1,E+04 1,E+05 1,E+06 1,E+07

N;

Obr. 96 S — N kfivka pro vzorky po jednom priichodu Conform SPD, po rota¢nim kovdni a po tepelném zpracovdni (Vzorek:
CON 1 +RK +T2).

Unavové poruseni vzorkd bylo vidy identifikovano u povrchu, viz Obr. 97 Nalomové plose
Ize zfetelné pozorovat misto iniciace, oblast postupu Unavové trhliny a dolom. Mechanismus
poruseni byl pro vSechny vzorky vyhodnocen jako transkrystalicky.

Misto iniciace

Obr. 97 Snimky poruseni tinavovych vzorku pro stav Ti Gr2 CON 1 + RK + TZ. a. Vzorek 1: Napéti - 453 MPa, Pocet cykli do
poruseni - 1050000. b. Vzorek 2: Napéti — 407 MPa, Pocet cykli do poruseni — 9490000.
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7 Hodnoceni vlastnosti materialu Ti Grade 4

Kapitola obsahuje strukturni hodnoceni a hodnoceni mechanickych vlastnosti pro
material Ti Grade 4. Hodnoceni bylo provedeno obdobné jako pro Ti Grade 2, viz kapitola 6.
Popisy jsou vSak strucnéjsi z divodu dosaZzeni obdobnych vysledk( jako v pfipadé Ti Grade 2.
Predevsim strukturni chovani bylo ekvivalentni. Mechanické vlastnosti byly vsak vyssi. Jejich
vys$si hodnoty odpovidaly zvySenému obsahu intersticidlnich prvk(. Mechanismy zjemnéni
a zpevnéni byly pro oba materialy totozné. Srovnani vysledkl pro oba materialy je uvedeno
v diskuzi vysledka.

Prvni ¢ast obsahuje vysledky hodnoceni mikrostruktury pomoci TEM a EBSD hodnoceni
textury. Jako v pripadé Ti Grade 2, bylo hodnoceni provedeno po Conform SPD zpracovani a
po Conform SPD zpracovani a rota¢nim kovani. Hodnoceni pomoci svételné mikroskopie bylo
provedeno pouze pro vzorky po rotacnim kovani. Zkousky tahem byly provedeny opét po
Conform SPD, po Conform SPD a po rotacnim kovani a po samostatném rota¢nim kovani. Pro
vybrané vzorky byl optimalizovan rezim TZ v kapitole Vliv tepelného zpracovani na
mechanické vlastnosti. Tepelné zpracovani bylo provedeno pro vzorky po Conform SPD a po
rotacnim kovani. Pro tepelné zpracované vzorky bylo provedeno hodnoceni Gnavy. Unavové
hodnoceni bylo provedeno pro vzorek standartni (obrdbéni + brouseni) a pro vzorek
s povrchem, ktery odpovidal zubnimu implantatu (brouseni + leptani).

7.1  Strukturni hodnoceni

Vramci kapitoly jsou uvedeny vysledky zkoumani pomoci transmisni elektronové
mikroskopie, hodnoceni textury pomoci metody EBSD a hodnoceni struktury pomoci svételné
mikroskopie. Hodnoceni bylo provedeno pro vzorky po Conform SPD, po Conform SPD
a rotacnim kovani a po samostatném rotacnim kovani. Vzorky, které byly pouze rotacné
kovany, byly analyzovany pouze pomoci svételné mikroskopie.

7.1.1 TEM hodnoceni struktury

Snimky struktury po zpracovani na Conform SPD pro materidl Ti Grade 4 jsou uvedeny
na Obr. 98. Hodnoceni bylo provedeno pro jeden, dva a tfi prichody. Po prvnim prichodu
(Obr. 98 a) byla struktura tvorena prevazné rovnoosymi zrny. Ze snimku je mozné pozorovat
oblasti s rGznou dislokacni hustotou. Ve stfedu snimku je moZné pozorovat oblast, ktera je
tvorena spiSe protahlymi zrny (Obr. 98 a vlevo). V tomto pfipadé se mizZe jednat o zonu tzv.
smykového pasu. Jednda se o adiabaticky jev, v anglictiné je tento jev nazyvan jako Adiabatic
Shear Band. Detail acikularni oblasti je uveden na Obr. 98 a vpravo. Ojedinéle byla pozorovana
velka polyedricka zrna. Stredni velikost zrna po prvnim prlichodu byla 374 nm, viz Obr. 99.
Charakter struktury se s pribyvajicimi prachody pfilis neménil (Obr. 98 b a Obr. 98 c). Velka
polyedrickd zrna jiz nebyla pozorovéana. Stredni velikost zrn, jako v ptipadé zpracovani Ti Grade
2, se spribyvajicimi prlchody mirné zvySovala. Znovu lze poukdzat na jev, kdy
termodynamické podminky Conform SPD procesu neumoziuji dalsi zjemnéni po dvou a vice
prachodech. Lze poukazat na jev, ktery popsal Mishra a kol., kdy pfi dosazeni limitniho
zjiemnéni struktury dochdzi ke vzajemnému nataceni zrn [21]. Mirné hrubnuti struktury je
pravdépodobné zplsobeno vysokou aktivitou struktury. Deformacéni teplo mlze vést k post
dynamickym projevim rekrystalizace pfi vystupu polotovaru z tvareci komory. Tento jev byl
pozorovan i v pfipadé zpracovani Ti Grade 2 (Obr. 78).
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Obr. 98 TEM snimky struktury materidlu Ti Grade 4 po zpracovani na Conform SPD. a. Prvni prichod (Ti Gr4 CON 1), b. Druhy
prichod (Ti Gr4 CON 2), c. Treti priichod (Ti Gr4 CON 3).
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Obr. 99 Hodnoceni stredni velikosti zrna v zdvislosti na poctu prichod zarizenim Conform SPD pro materidl Ti Grade 4.

Snimky na Obr. 100 zobrazuji strukturu po jednom prichodu Conform SPD a po rota¢nim
kovdani. Na Obr. 100 a a Obr. 100 b jsou uvedeny snimky v pficném sméru, na Obr. 100 c a Obr.
100 d jsou uvedeny snimky v podélném sméru. Ze snimku je patrné, Ze doslo k vyraznému
zjemnéni (rozbiti) zrn na mensi subzrna. Tmavsi oblasti opét poukazuji na zvysenou dislokac¢ni
hustotu. V podélném sméru (Obr. 100 c) mély zrna protahly charakter. To je ddno tokem
materialu pfi rotacnim kovani. V porovnani se snimky po Conform SPD (Obr. 98) se charakter
zrn zmeénil. Pfi rotacnim kovani jiz nevznikala rovnoosa zrna. Dislokacni hustota prokazatelné
rostla. Rotaéni proces jiz vedl ke strukturnim zménam, které jsou charakteristické
pro deformacni zpevnéni (tvareni za studena).
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Obr. 100 TEM snimky struktury po jednom prichodu Conform SPD a po rotacnim kovdni (Ti Gr4 CON 1 + RK). a. a b. Pricny
smer, c. a d. Podélny smér.

7.1.2 EBSD texturni hodnoceni

Na Obr. 101 je uvedeno hodnoceni textury vychoziho stavu materialu (Vzorek: Ti Grade
4). Stredni velikost domén se pohyboval mezi 5-8 um. V periferni oblasti byly bazalni roviny
(0001) rovnobézné se smérem protlacovani (X) a tvofily ¢tyri maxima. Jako v pripadé vychozi
stavu u Ti Grade 2 (Obr. 82) se jednalo o bazdlni typ textury, ktery je charakteristicky
pro hexagonalni typ kova.

—_—p
J 7

max = 22.432
13.357

7.954

4736

2.820

1.679

1.000

0.595

Obr. 101. EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn) pro vychozi stav materidlu (Vzorek: Ti Grade 4).
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Na Obr. 102 je uvedeno texturni hodnoceni po Conform SPD pro jeden azZ tfi prichody.
Po prvnim prichodu (Obr. 102 a) doslo k vyraznému zjemnéni vychozi struktury (Vzorek: Ti
Grd CON 1). Vpodlovém obrazci lze pozorovat tfi vyznamna maxima. Dvé se vykytuji
v perifernich oblastech protinajici smér Y. Tyto maxima intenzit (0001) jsou rovnoZena ke
sméru protlacovani - X (bazalni typ textury). Tfeti maximum je ve stfedu mezi normalovym
smérem (Z) a smérem protlacovani - X (40 az 60° od sméru protlacovani). Pro soubor
prizmatickych rovin 1010 lze pozorovat jedno vyznamné maximum, a to kolmo ke sméru
protlacovani (X). Po druhém prichodu se textura v pérovani s prvnim prichodem lisila (Obr.
102 b) (Vzorek: Ti Gr4 CON 2). Pro soubor rovin (0001) byly sledovdny dvé vyznamna maxima,
prvni bylo mezi transverzalnim (Y) a normdlovym smérem (Z) (50 az 70° od axidlniho sméru) a
druhé protinalo osu transverzalniho sméru. Podobny charakter textury byl sledovan i pro
material Ti Grade 2 (Obr. 84). Po tfetim prichodu je textura uvedena na Obr. 102 c (Vzorek:
Ti Gr4 CON 3). Jako v pripadé po dvou prlichodech bylo pozorovdno maximum pro soubor
rovin (0001) v oblasti mezi transversalnim (Y) a normalovym smérem - Z (50 az 70° od sméru
protlacovani - X). Z pozorovani Ize jako v pfipadé Ti Grade 2 odvodit, Ze deformace probiha
predevsim skluzem. Deformacni dvojcata nebyla ve struktufe pozorovani.

‘ Uy
Q@ &
- i
0.500 0001 1u1ovr 0001 1010, 0001 1010 ECAP

Max = 8.040 Max = 7.886 Max = 10.580

Obr. 102 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn) po zpracovdni pomoci Conform SPD. a. Jeden priuchod
(Vzorek: Ti Gr4 CON 1), b. Dva prichody (Vzorek: Ti Gr4 CON 2), C. Tri prichody (Vzorek: Ti Gr4 CON 3).

Na Obr. 103 je uvedeno texturni hodnoceni po jednom prichodu Conform SPD a
po rotaénim kovani (Vzorek: Ti Gr4 CON 1 + RK). Ze snimku je patrna prednostni orientace zrn.
Je patrny vysoky narlst dislokacni hustoty, viz cCerné oblasti zplsobené S3patné
identifikovatelnymi difrakénimi liniemi. Pélovy obrazec pro soubor bazalnich rovin (0001)
vykazuje maxima intenzity predevsim v obvodovych oblastech. Pro soubor rovin 1010 je
mozné pozorovat dvé vyznamné oblasti. Prvni oblast je kolma ke sméru protlacovani (X), druha
je v oblasti mezikruzi. Z tohoto rozloZeni je mozné pozorovat, Ze bazalni roviny (0001) jsou
kolmé ke sméru protlacovani (X) a jedna se tedy o tzv. bazalni texturu. Z pozorovani lze
sledovat, Ze intenzivni deformace pfi rotacnim kovani vede ke vzniku struktury se silnou
prednosti orientaci. Dochdazi k usmérnéni bazalnich rovin, tak Ze jsou kolmé se smérem
protlac¢ovani (X). Podobny charakter textury byl pozorovan i pro material Ti Grade 2 (Obr. 86).
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Obr. 103 EBSD hodnoceni orientace zrn (orientacni mapy zrn) a textury (pdlové obrazce) po jednom prichodu
zafizenim Conform SPD a po rotacnim kovdni (Vzorek: Ti Gr 4CON 1 + RK).

7.1.3 Svételna mikroskopie

7.1.3.1 Hodnoceni struktury rotacné kovaného drdtu

Na Obr. 104 jsou uvedeny snimky struktury ze svételného mikroskopu po rota¢nim kovani
vychoziho stavu materidlu Ti Grade 4. Postup rotac¢niho kovani je uveden Tab. 10. Ze snimku
je patrné, Ze pti aplikaci rota¢niho kovani dochazi k postupnému prodluzovani zrn v podélném
sméru. Vyvoj struktury byl velice podobny jako v pfipadé zpracovani Ti Grade 2 (Obr. 88).
Vychozi struktura vsak byla jemnéjsi z divodu vyssiho mnoiZstvi intersticidlnich prvkd
(pfedevsim kysliku).

8 mm

-

A. 3,28 mm

20 pm
B.

20 pm

20 um

C. D.

Obr. 104. Snimky rotacné kovanych vzorka z Ti Grade 4 v podélném a v pricném rezu pro rizné redukce. a. Redukce na
8 mm, pricny rez vzorkem. b. Redukce na 8 mm, podélny rez vzorkem. c. Redukce na 3,28 mm, pricny ez vzorkem. d.
Redukce na 3,28 mm, podélny rez vzorkem.
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7.1.3.2 Hodnoceni struktury rotacné kovaného drdtu po zpracovani pomoci Conform SPD

Obr. 105 zobrazuje makrosnimek dratu po jednom prichodu Conform SPD a po rotacnim
kovani (Vzorek: Ti Gr4 CON 1 + RK). Jako v pfipadé Ti Grade 2 (Obr. 89) Ize pozorovat rozdily
v leptani. Stfedovd oblast dratu je zrfejmé tmavsi z divodu koncentrace deformace
pfi rotaénim kovani.
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Obr. 105. Makrosnimek rotacné kovaného drdtu po jednom priichodu Conform SPD a po rotacnim kovdni s detailem
stredové oblasti pro materidl Ti Grade 4. RozloZeni tvrdosti na pricném prurezu rotacné kovaného drdtu.
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7.2  Mechanické vlastnosti

7.2.1 Zkousky tahem

Vysledky tahovych zkousek v zdvislosti na poctu prichodl jsou uvedeny na Obr. 106.
Pro Ti Grade 4 byly provedeny aZ ctyfi prlchody. Z vysledkl plyne, Ze nejvyssiho zvySeni
pevnosti bylo docileno po prvnim priichodu. Pevnost narostla z 650 MPa na 773 MPa. Taznost
As zUstala na stejné uUrovni. Znovu lze pozorovat ndrlst pevnosti bez vyrazného snizeni
taZnosti. DalSi prichody jiz ke zvySeni pevnosti materidlu nevedly. Toto pozorovani odpovida
dosazenym velikostem zrn (Obr. 99). Po prvnim prichodu byla velikost zrn 374 nm, po tfech
prichodech 418 nm. Ekvivalentni vysledky byly pozorovany pro material Ti Grade 2 (Obr. 90).
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Obr. 106 Vysledky tahovych zkousek ve vazbé na pocet priichod( zarizenim Conform SPD pro materidl Ti Grade 4.

Na Obr. 107 jsou uvedeny vysledky po zpracovani na Conform SPD a po rotacnim kovani
(Vzorek: Ti Gr 4 CON 1 + RK). Mez pevnosti po jednom priichodu Conform SPD a po rotac¢nim
kovani dosdhla hodnoty 1250 MPa pfi plosné redukci polotovaru 90 % (Obr. 107 a). Taznost
As klesla na 9,8 %. Z poklesu taznosti a priblizeni hodnot meze pevnosti a meze kluzu lIze
hovofit o silném projevu deformacniho zpevnéni. Na Obr. 107 b jsou uvedeny vysledky
po tfech prlchodech zafizenim Conform SPD a po rotacnim kovani (Vzorek: Ti Gr 4 CON 3 +
RK). Mez pevnosti dosahla pfi 90 % redukci na rotacni kovacce hodnoty 1320 MPa. Taznost As
byla 9,4 %. Z dosazenych hodnot plyne, Ze struktura po tfech prichodech vykazala vyssi
uroven zpevnéni. Pro srovnani bylo dale provedeno rotacni kovani vychoziho stavu materialu
Ti Grade 4, Obr. 108 (Vzorek: Ti Gr 4 RK). Pevnost dosahla hodnoty 1040 MPa, pfi taznosti As
7,2 %. Z porovnani plyne, Ze zafazenim technologie Conform SPD pfed rotac¢ni kovani je
vyslednd pevnost 0 200 az 250 MPa vyssi.
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Obr. 107 Vysledky tahovych zkousek materidlu Ti Grade 4. a. Po jednom prichodu na Conform SPD a po postupnych
redukcich na rotacni kovacce (Vzorek: CON 1 + RK). b. Po tfech prichodech na Conform SPD a po postupnych redukcich na
rotacni kovacce (Vzorek: CON 3 + RK).
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Obr. 108 Vysledky tahovych zkousek vychoziho stavu drdtu Ti Grade 4 po postupnych redukcich na rotacni kovacce
(Vzorek: RK).

7.2.2 Vliv tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti

V pfipadé studie vlivu tepelného zpracovani na mechanické vlastnosti ultra az nano
jemnozrnného Ti Grade 4 byly aplikovany stejné rezimy TZ jako v pfipadé Ti Grade 2 (Obr. 95).
Vzorek po jednom priichodu na Conform SPD a po rotac¢nim kovani (Vzorek: Ti Gr4 CON 1 +
RK) byl vystaven dvou teplotam, 250 °C a 300 °C. VydrzZ na téchto teplotach byla 1 az 5 hodin.
Po kazdé hodiné byl vzorek z pece odebran, pro tyto vzorky byly provedeny tahové zkousky,
viz Obr. 109. Vzorky byly po vyjmuti z pece chlazeny volné na vzduchu. Vychozi pevnost dratu
byla 1250 MPa. JiZ po hodinové expozici na teploté 250 °C (Obr. 109 a) doslo k poklesu na 1216
MPa, pokles o 34 MPa. Mez kluzu (Rpo,2) poklesla z hodnoty 1168 MPa na 1098 MPa, pokles
byl v porovnani s mezi pevnosti vyraznéjsi, 70 MPa. Jako v pfipadé materialu Ti Grade 2 doslo
ke zvySeni poméru mezi mezi pevnosti a mezi kluzu z hodnoty 1,04 na 1,1. Tento pomér se
s delSi vydrii neménil. Dalsi pokles meze pevnosti byl sledovan po tfech hodinach, mez
pevnosti byla 1146 MPa, mez kluzu 1014 MPa. DelSi vydrze jiz nevedly k vyznamnym zménam.
Taznost As se délkou vydrze neménila. Podobny trend vysledkd byl sledovan i pro teplotu 300
°C (Obr. 109 b). Pokles meze pevnosti po jedné hodiné byl z hodnoty 1250 MPa na 1137 MPa,
tedy o 112 MPa. Mez kluzu poklesla z hodnoty 1168 MPa na 991 MPa, pokles o0 177 MPa. Je
patrné, Ze vyssi teplota vede k vyssSimu poklesu mechanickych vlastnosti. Pomér mezi mezi
pevnosti a mezi kluzu narostl z hodnoty 1,04 na 1,14. V porovnani s prvnim reZzimem (250 °C/1

116



Rm, Rp0.2 [MPa]

Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_ ____________________________________________|

hodina/vzduch) je narlst poméru vyraznéjsi. Delsi vydrZe na teploté 300 °C jiZ k vyznamnym
zménam nevedly, material se tak jevil jako teplotné stabilni.

Na zakladé analyzy vlivu TZ na mechanické vlastnosti byl pro zkousky unavy
a biokompatibility aplikovan rezim 250 °C/ 1 hodina / vzduch (Vzorek: Ti Gr4 CON 1 + RK). Mez
pevnosti pro tento rezimy byla 1216 MPa. Mez kluzu byla 1098 MPa. Struktura vzorku
po tepelném zpracovani je uvedena na Obr. 109 c a Obr. 109 d. V podélném sméru (Obr. 109
c) lze pozorovat mirné protahla zrna s vyraznéjsi texturou bazalnich rovin (001). V pfi¢cném
sméru je struktura uvedena na Obr. 109 d. Protahla zrna v podélném fezu mely velikost 780 +
650 nm. Ve sméru pricném byla stfedni velikost zrn 380 £ 220 nm.
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Obr. 109 Vliv tepelného zpracovani na vlastnosti ultra aZ nano jemnozrnného Ti Garde 4. a. Vliv vydrzZe pri teploté 250 °C na
mechanické vlastnosti polotovaru. b. Vliv vydrZe pri teploté 300 °C na mechanické vlastnosti polotovaru. c. Struktura vzorku
Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ v podélném sméru. d. Struktura vzorku Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ v pficném sméru.

7.2.3 Unavové vlastnosti

Zkousky unavy byly provedeny na vychozim stavu materialu Ti Grade 4 a na vzorcich, které
byly podrobeny jednomu prichodu pomoci Conform SPD, rotacnimu kovani a tepelnému
zpracovani (250 °C/1 hodina/vzduch). Jedna se o vzorky s oznacenim Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ.
Mechanické vlastnosti (vysledky tahovych zkousek) jsou uvedeny v Tab. 16. Tabulka obsahuje
vysledky pred a po tepelném zpracovani.
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Tab. 16 Mechanické vlastnosti ultra aZ nano jemnozrnného titanu grade 4 pred tepelnym zpracovdnim a po tepelném
zpracovani.

Vzorek Stav Rm [MPa] Rro,2 [MPa] A5 [%] Z [%] Rm/Rpo,2
1 TiGr4 CON 1 +RK 1250 1198 9,8 52,5 1,04
2 TiGr4CON1+RK+TZ 1216 1098 12,1 56,2 1,1

Za ucelem posouzeni vlivu povrchu na Unavové charakteristiky byly provedeny dva typy
Uprav. V prvnim pfipadé byl inavovy vzorek konvenéné obroben a ndsledné brousen, (Obr.
110 a, Obr. 110 b, Obr. 110 c). Drsnot vzorku byla R, 0,8. Povrch druhého vzorku byl pfipraven
dle procedury, kterd odpovida technologickému postupu Upravy povrchu skute¢ného
implantatu. Vzorek byl piskovan ¢asticemi SiO; o velikosti 0,2 az 0,4 mm pfi tlaku 8 atmosfér.
Nasledné leptani bylo provedeno pomoci H,SOa4 dle internich postupd firmy Medico Dent
s.r.o.. Drsnost povrchu R, byla 0,6. Povrch je uveden na Obr. 110 d. a Obr. 110 e. Vzorek
brouseny vykazuje charakteristické stopy po obrabéni a brouseni. Vzorek, ktery byl zpracovan
dle procedury pro implantat, vykazuje charakteristickou topografii po leptani. Zkousky unavy
byly provedeny pro vychozi stav materidlu (Vzorky: Ti Garde 4 a Ti Grade 4 (leptany))
a pro vzorky po jednom priichodu Conform SPD, po rotacnim kovani a po TZ (Vzorky: Ti Gr4
CON1+RK+TZaTiGrd CON 1+ RK + TZ (leptané)). Oznaceni leptané reprezentuje povrch,
ktery odpovida standartnimu povrchu zubniho implantatu (Piskovani + Leptani).

A, B, C - Obrobeno a brouseno

= Dentakryl = Dentakryl
L. Leptanadzdna i Dfetailleptane
z6ny
Vzorek = Vzorek

|

D, E- Obrobeno, brouseno, piskovano a leptano (Povrch ,,Implantat®)

Obr. 110 a., b, c. Stav povrchu obrobeného a brouseného vzorku. d, e. Stav povrchu po piskovdni a leptdni
(Povrch ,,Implantat”).
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Vysledky zkousek unavy jsou uvedeny na Obr. 111. Vychozi stav materidlu Ti Grade 4 mél
hodnotu meze Unavy oc 500 MPa (Ti Grade 4). Zpracovany material sultra az nano
jemnozrnnou strukturou (Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ) dosahl hodnoty oc 698 MPa. NarUst o témér
200 MPa v porovnani s vychozim stavem materidlu. Vzorky, které mély povrch odpovidajici
zubnimu implantatu (leptané), vykazovaly vyznamné sniZzeni meze Unavy. Vychozi stav
s leptanym povrchem (Ti Grade 4 (leptané)) dosahl meze Unavy oc 319 MPa. Mez Unavy je tak
181 MPa nizsi v porovnani s vychozim stavem materidlu s brousenym povrchem. Mez Unavy
oc vzorku sultra az nano jemnozrnnou strukturou (Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ (leptané))
s leptanym povrchem byla 550 MPa. Stejny stav materidlu s pouze brousenym povrchem
vykazoval mez Unavy o 148 MPa vyssi. Dale u vzorkd, které byly leptany (povrch ,,Implantat”),
byly sledovany znacné vykyvy na rliznych hladinach zatizeni. Lze pozorovat vzorky, u nichz
doslo pfi vyssi hladiné zatiZzeni k poruseni po vice cyklech nez u vzork( s nizsi hladinou zatiZeni.

o, (MPa)

1000 ®Ti Grade 4
ATiGraCON1+RK+TZ
Ti Grade 4 (leptané)
900 AA ATi Grd CON 1 + RK + TZ (leptang)
A A
o | AT Ao
700 haiEs A A ﬁ a I9 698 MPa
e . A :
600 I T e A
vl A ® A
o oI)AI9550 MPa
500 ® 500 MPa
400
300 1 [ R A | 1 T B A | 1 L a1l 1 TR B B | 1 S R
1,00E+03 1,00E+04 1,00E+05 1,00E+06 1,00E+07 1,00E+08
Nf

Obr. 111 S— N krivky pro: a. Vychozi stav materidlu Ti Grade 4, b. Vychozi stav materidlu Ti Grade 4 s leptanym povrchem (Ti
Grade 4(leptané)), c. Material po jednom prichodu Conform SPD, po rotacnim kovdni a po TZ (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ), d.
Materidl po jednom prichodu Conform SPD, po rotacnim kovdni a po TZ s leptanym povrchem (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ
(leptané)).

SEM snimky lomovych ploch vzorkd po hodnoceni Unavy jsou uvedeny na Obr. 112.
Unavové poruseni bylo ve viech piipadech iniciovano od povrchu. Unavové trhliny pro vzorky
vychoziho stavu materialu (Obr. 112 a a Obr. 112 b) se Sifily po hranicich zrn, tedy
interkrystalickym mechanismem. Na Obr. 112 a je uveden vzorek s brousenym povrchem.
Na Obr. 112 b je uveden vzorek s leptanym povrchem. Poruseni v obou pripadech vykazovalo
podobny charakter. Vliv povrchu na zplsob poruseni nebyl pozorovan. Na Obr. 112 c a Obr.
112 d jsou uvedeny lomové plochy vzork( s ultra az nano jemnozrnnou strukturou (Vzorky: Ti
Gr4 CON 1 + RK + TZ). Brouseny povrch odpovida Obr. 112 c a leptany povrch Obr. 112 d.
Ve vSech pripadech bylo Unavové poruseni iniciovdno z povrchu. Mechanismus poruseni se
vSak pro ultra az nano jemnozrnnou strukturu liSil. Trhliny se Sifily transkrystalickym
porusenim.
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Detail mista iniciace

Obr. 112 Snimky porus$eni tinavovych vzorki pro stav Ti Gr4 CON 1+ RK + TZ. a. Ti Grade 4, b. Ti Grade 4 (leptané), c. Ti Gr4
CON 1+RK+TZ b. TiGr4d CON 1 +RK + TZ (leptané).
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8  Hodnoceni biokompatibility

V ramci hodnoceni biokompatibility byly provedeny zkousky proliferace osteoblastl
a osteointegrace. Proliferace osteoblastl byla analyzovana pro oba zkoumané materialy Ti
Grade 2 a Ti Grade 4. Testy byly provedeny pro stavy pred a po zpracovani (Conform SPD + RK
+TZ). Osteointegrace byla provedena pouze pro materidl Ti Grade 4. Hodnoceni bylo
provedeno pro stav pfed a po zpracovani (Conform SPD + RK +TZ).

8.1 Proliferace osteoblastl

Zkousky proliferace osteoblastl byly provedeny pro stavy pred a po zpracovani pro oba
zkoumané materidly Ti Grade 2 a Ti Grade 4. Vzorky byly zpracovany jednim prlichodem
pomoci Conform SPD, rotacné kovany a tepelné zpracovany (viz Tab. 12). Zkousky byly
provedeny na valcovych vzorcich s primérem 4,4 mm a vyskou 2,5 mm. Ty byly obrobeny,
nasledné metalograficky brouseny a lesStény. DosaZzené drsnosti a snimky povrchl jsou
uvedeny na Obr. 113. Popis testu proliferace osteoblastl je detailné popsan ve spolecné
publikaci [100]. Testy byly provedeny ve spolupréci s Ustavem Lékarské Chemie a Biochemie
v Plzni.

Hodnoceni je uvedeno na Obr. 114 pomoci sloupcového grafu. Vysledky jsou
interpretovany pomoci arbitrarni jednotky. Rozdily mezi sledovanymi stavy byly minimaini.
Napfiklad pro Ti Grade 2 byla proliferace lepsi nez pro stav zpracovany (Ti Gr 2 CON 1 + RK +
TZ). Rozdil byl v8ak 0,0193 arbitrarni jednotky. Opacné vysledky byly sledovany pro Ti Grade
4. Zpracovany vzorek (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ) vykazoval zlepseny rlst bunék o 0,0068
arbitrarni jednotky. Stavy osteoblastl po testech jsou uvedeny na Obr. 115. Ze snimku je
patrna snizena schopnost rlistu osteoblastll pro ultra az nano jemnozrnny Ti Grade 2 (Ti Gr 2
CON 1 + RK + TZ), Obr. 115 b, v porovnani s referenénim vzorkem (Obr. 115 a) a s ultra az
nano jemnozrnnym Ti Grade 4 (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ), Obr. 115 c. Testy tak nepotvrdily
zvySenou schopnost proliferace osteoblastll pro ultra az nano jemnozrnny material.

A. B. Ra0,6 || c. D. Ra 0,64
TiGrade2 Ra0,67 TiGr2CON1+RK+TZ Ti Grade 4 Ra0,55 || TiGr4 CON1+RK+TZ

N -:o 19 60 SE1L

Obr. 113 Snimky povrchu z elektronového radkovaciho mikroskopu pred aplikaci osteoblasti. Povrch: Metalograficky
brouseno a piskovdno. a. Ti Garde 2, b. Ti Gr2 CON 1 + RK + TZ, c. Ti Grade 4, d. Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ.
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Obr. 114 Hodnoceni proliferace osteoblastt pro rizné stavy materidlu a povrchd.

Obr. 115 Osteoblasty na riiznych povrsich. a. Kontrolni bunky na plastické bunécné desticce, b. Ti Gr2 CON 1 + RK + TZ,
c. TiGr4 CON 1 +RK +TZ.

8.2 Hodnoceni osteointegrace

Hodnoceni osteointegrace bylo provedeno pouze pro material Ti Grade 4 z dlvodu
finanéni dostupnosti. Byly porovnany stavy se standartni strukturou a sultra az nano
jemnozrnnou strukturou.

Popis vzorkdi

Hodnoceni osteointegrace bylo provedeno ve spolupraci s Ustavem Lékarské Chemie a
Biochemie v Plzni. Vyhodnoceni bylo provedeno metodou BIC. Pro pokus byl vybran enosedlni
implantat o délce 10 mm a praméru 3,8 mm, ktery na zakazku vyrobila firma Medicodent s.r.o.
z dodanych experimentdlnich materidld. Jednalo se o dva typy material(, a sice klasicky Ti
Grade 4 a jeho ultra az nanostrukturni verzi (Ti Gr 4 CON 1 + RK + TZ). VSechny vzorky byly
zbaveny otrfepkl z obrabéni, standardné opiskovany a leptany dle internich predpisa firmy
Medico Dent s.r.o.. Na Obr. 116 je vyfez z projektové dokumentace s tvarem implantatu.
Vlastni implantat a kryci Sroubek je pak na obrazku vpravo. Krycim Sroubkem se provizorné
uzavird implantat na dobu hojeni. Pro moZnost statistického vyhodnoceni experimentu byl
zvolen celkovy pocet 18 implantdtd, 9 implantatl z vychoziho Ti Grade 4 a 9 implantat(i z nano
Ti Grade 4 (Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ).
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Obr. 116 Projektovd dokumentace pouzitého implantdtu a vlastni pouZity implantdt ve varianté nano Grade 4 (Vzorek: Ti Gr
4 CON 1 + RK + T2Z) s krycim Ssroubkem.

Umisténi implantdtd

Nékteré studie vyuzivaji implantaci do mandibuly, oviem s pfistupem z vnéjsi strany, jiné
zavadéji implantat do frontalni kosti lebky. Pfi implantaci bylo snahou vyuZit co nejméné
invazivni postup. Z toho dlivodu bylo zvoleno umisténi implantatll do metatarsu. Metatarsus
miniprasete je pomérné masivni kost, kterd pro implantat vyse uvedenych parametrd zcela
vyhovuje. Je k ni také velmi dobry pfistup na rozdil od tibie nebo femuru, které jsou v hloubce
pod znacnou vrstvou svaloviny. Do kazdého metatarsu byly umistény tfi implantaty, mezi
nimiz byl nechan prostor priblizné 1 cm tak, aby bylo mozZno posléze provést zpracovani vzorku
pro histologické vySetfeni. Implantaty byly do nohou miniprasat umistény tak, ze v levé
koncetiné byly lateralné dva vzorky z ultra az nano jemnozrnného titanu (Ti Gr4 CON 1 + RK +
TZ) a medidlni kontrolni vzorek z béiného titanu (Ti Grade 4). Do pravé nohy byly pak
implantaty umistény obracené, tedy dva vnéjsi zTi Grade 4 a stfedni zultra az nano
jemnozrnného titanu (Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ). Kazdé miniprase tak mélo po operaci
implantovano po Sesti kusech implantat(, tfi ze standartniho Ti Grade 4 a tfi z ultra az nano
jemnozrnného titanu (Ti Gr4 CON 1 + RK + TZ). Na Obr. 117 e je uvedena identifikace umisténi
implantatu a jejich typa.

Levd

Ti Gr4 CON 1 +RK+TZ, //
Ti Grade 4 ° JY_
TiGr4 CON1+RK+TZ * [

Pravd
Ti Grade 4 N / /
TiGraCON1+RK+TZ o \f ¢
Ti Grade 4 i (7 R
IR

E.

Obr. 117 a. Incize kiZe a preparace mékkych tkdni, odklopeni mukoperiostu vedouci k odhaleni kosti pro implantaci; b.
vrtdni do kosti pilotnim a spirdlovym vrtakem; c. jednodilny implantdt s aplikdtorem; d. zasiti a dezinfekce operacni rany;
d. Umisténi implantdtu v pravé a levé zadni koncetiné miniprasete.
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Jak se ukdzalo po operaci, zvoleny experimentalni postup je velmi Setrny, vSechna zvirata
se jiz druhy den po operaci bezproblémové na nohy postavila. Postup implementace
experimentdlnich implantatl je uveden na Obr. 117.

Histologické hodnoceni

Vypreparované kosti s implantaty byly zality a nafezdny na tkanové blocky podle
procedury popsané v metodice. Podélny fez implantatu v kosti byl posléze brousen a lestén
a ndasledné nalepen na mikroskopické skli¢cko. Druhy fez byl pak veden rovnobézné s rovinou
podloZniho sklicka ve vzdalenosti pfiblizné 100 — 300 um. Tento druhy fez se opét brousi, az
vznikne vysledna tloustka vzorku asi 50 — 30 um. Vzorky byly lestény poloautomatickou
bruskou, ktera ma brusné papiry pro brouseni a leSténi pfipevnény k rotujici desce a vzorky
jsou tlaéeny smérem k ni, aby byl zachovan rovnomérny pfitlak a tim irovnobéZnost
brousenych ploch.

Kvantitativni hodnoceni osteointegrace bylo provedeno stereologickou metodou
vySetfujici kontakt kost — implantat (BIC). Kazdy obarveny vybrus byl naskenovdn ve vysokém
rozliSeni na specialnim skeneru pro histologicka sklicka. Na Obr. 118 a je obarveny cely vybrus
jednoho z implantatd elektronicky pokryty vrstvou stereologické sité tak, Ze pocet odecitanych
bodl je vyssi nez 150, aby bylo docileno statisticky nezavislého hodnoceni. Na Obr. 118 a je
pak zobrazena zvétSenina s pohledem na jedno rozmezi mezi zavity. V detailu jsou vidét
kontaktni body mezi pfilozenou siti a povrchem (podélnym obvodem) implantatu. Bilé body
znazornuji kontaktni mista, kde je k povrchu implantatu pfimo pfirostla mineralizovana tkan.
Oranzové body jsou pak v mistech, kde k implantatu priléhd nemineralizovany osteoid nebo
vazivové struktury. Sectenim vSech bilych bod( ziskdme hodnotu BC, sectenim vsSech
oranzovych a bilych bod dohromady ziskdme hodnotu IL. Jejich podil, tedy BC/IL pak udava
hodnotu, kterd, vyjadiena v procentech, odpovida kontaktu mezi kosti a implantatem BIC.

Obr. 118 Histologicky vybrus obarveny dle Giemsy

V Tab. 17 jsou vyjadreny pramérné procentualni hodnoty BIC implantatd zavedenych
do experimentalnich miniprasat v in vivo pokuse. Pro ultra az nano strukturni titan (Ti Gr4 CON
1 + RK + TZ) vysla hodnota BIC 0 9 % vyssi, lze tak predpokladat, Ze spojeni tkané s nano
strukturovanym povrchem je kvalitnéjsi.
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Tab. 17 Hodnoceni osteointegrace implantdti metodou BIC.

Material BIC [%] @
Ti Grade 4 41,1
- p< 0,001
TiGr4 CON1+RK+TZ 50,1
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9  Diskuze vysledku

Disertacni prace pojedndvd o vyvoji komplexniho procesu kontinualni vyroby ultra az
nano jemnozrnného titanu pro ucely vyroby medicinskych implantati. V rdmci prace byl
navrzeny proces aplikovan pro komercéné cisté titany Grade 2 a Grade 4. Proces vyroby se
skldada ze dvou stéZejnich technologii. Prvni technologii je Conform SPD, druhou technologii je
rotacni kovani za studena. Technologie Conform SPD byla Uspésné vyvinuta v rdmci disertacni
prace. Vyvoj spocival v modifikaci nastroji konvencéniho procesu rotacniho protlacovani
Conform, tak aby bylo docileno podminek intenzivni plastické deformace a dochazelo tak
k rapidnimu zjemnfovani vychozi struktury materialu. Nastroje byly vyvinuty a navrzeny, tak
aby odolavaly vysokému zatizZeni a zaroven dochdazelo ke zjemnéni struktury na Uroven stovek
nanometrl. Tyto podminky byly docileny a jiz po prvnim prichodu zafizenim dochazelo ke
zjemnéni zrn na velikost <1 um. V dalSim kroku bylo docileno dalSiho zpevnéni (zjemnéni
struktury) rotacnim kovani za studena. Rotaéni kovani za studena vede ke deformacénimu
zpevnéni, kdy dochazi vlivem redukce polotovaru ke zpeviovani polotovaru. Ndvrh nastroji a
celého procesu je stézejnim bodem disertacni prace.

Dalsi body diskuze popisuji navrh procesu a nastroji a stim spojené hodnoceni
mechanickych a strukturnich vlastnosti. Procesni kroky byly doprovazeny strukturnim
hodnocenim pomoci transmisni elektronové mikroskopie, radkovaci elektronové mikroskopie
a rentgenové difrakéni analyzy. Pro makroskopické hodnoceni byla pouzita konvenéni svételnd
mikroskopie. Mechanické vlastnosti byly hodnoceny zkouskami tahem po vSech procesnich
krocich. Na findlnich polotovarech urcenych k vyrobé zubnich implantati byly provedeny
navic zkousky Unavy a zkousky biokompatibility. Zkousky unavy byly provedeny s konvenénimi
vzorky s pouze brousenym povrchem, ale i pro vzorky jejichz povrch odpovidal redlnym
zubnim implantatdm. Zkousky biokompatibility se skladaly ze zkousek proliferace osteoblastu
a osteointegrace.

Vyvoj ndstroji a procesu Conform SPD

V prvni ¢asti DP byl proveden geometricky ndvrh nastroja pro zatizeni Conform. Ndavrh
nastroju a vypocty pomoci FEM softwaru byly provedeny pouze pro materidl Ti Grade 2. Ti
Grade 2 byl volen v pocatku vyvoje z dlvodu nizsiho zatiZzeni nastroji béhem procesu tvareni
v porovnani s materidlem Ti Grade 4. Prvotni experimenty s Ti Grade 4 vedly k okamzité
destrukci ndstrojli, tim k prerusSeni procesu. Experimenty sTi Grade 2 byly procesné
jednodussi a vedly k pochopeni souvislosti procesu, tim k moziné definici podminek
i pro obtiznéji tvafitelnéjsi Ti Grade 4.

Celkové byly hodnoceny ¢tyfi koncepty ndstroji za ucelem zjisténi vlivu geometrickych
parametrd na rozloZeni teploty, deformacni rychlosti, skute¢né deformace a zatizeni nastroja.
Vypocty dale obsahovaly analyzy pravdépodobnosti poruseni polotovaru. Hodnoceni bylo
provedeno pomoci FEM softwaru DEFORM 3D. Materidlovy model byl vytvoren v softwaru
JMATPro. Hodnoceni navrhu nastroju je shrnuto v Tab. 18. Charakteristickym parametrem
hodnocenych navrhl byl protlacovaci pomér (vstupni priimér polotovaru / vystupni pramér
polotovaru). V pripadé disertacni prace se jednalo o pomér charakteristického rozméru
zasobniku protlac¢ovaci komory k primeéru privlaku (vystupni kanal materialu). PFi snizujicim
se praméru privlaku a rostoucim rozméru komory tento pomeér roste. Z hlediska procesu
tvareni se to projevi na zvyseni tlaku v tvareci komore. U konvencni technologie ECAP mUze
byt tento parametr prirovnan k zafazeni protitlaku v tvareci zapustce (Pist pUsobici proti
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materidlu ve vystupnim kandlu zapustky ECAP). Tento parametr pozitivné ovliviiuje stav
napjatosti v tvareci komore [101]. ZvySujici se protladovaci pomér tak vedl k vyraznému
zlepseni jakosti povrchu. To bylo dano snizovdanim neptiznivé tahové slozky napéti v horni
oblasti tvareci komory (Obr. 59). Toto pozorovani bylo verifikovano i redlnymi experimenty,
kdy nejvyssi jakosti bylo docileno pro geometrii nastroji D (Protlacovaci pomér 0,9) (Tab. 18).
Povrch polotovaru byl vyrazné lepsi. Tahova sloZka se blizila nule v kritické ¢asti komory (horni
polovina polotovaru). Nadmeérné zvyseni redukce (Geometrie ndstroji D) v oblasti priiviaku
(protla¢ovaciho poméru) vsak vedlo ke snizeni dosazenych mechanickych vlastnosti prvnim
prichodem. To je dokladovano opét v Tab. 18 pfi porovnani dosazené pevnosti (Rm) pro
geometrie nastroja A a D. Z vysledk( je patrné, Ze pevnost byla o vice nez 100 MPa niZsi.
Z hlediska hodnoceni procesu byl geometricky navrh nastroji D blizky konvenénimu
protlacovani a lze predpokladat aktivaci rekrystalizacnich procest vzhledem k dosazenym
vlastnostem. Teplota pro usporaddani nastroji D dosahovala az 700 °C, skute¢nd deformace
dosahovala az stupné 10. Pfi zvaZeni dosazenych mechanickych vlastnosti a dosazené jakosti
povrchu bylo nejlepsich vysledkl dosazeno pro geometrii nastroju C (protlacovaci pomér 1,1).
Z pozorovani tak plyne, Ze je nutno respektovat protlacovaci pomér. Pro proces Conform SPD
se jevi jako optimalni protlacovaci pomér 1 az 1, 1. Pfekroceni této hodnoty vede ke snizeni
urovné dosazenych mechanickych vlastnosti. To je ddno pravdépodobné aktivaci dynamickych
procesU rekrystalizace, které jsou charakteristické pro tvareni za tepla. Hodnoty nizsi nez 1 na
druhé strané vedou ke zvyseni nepfiznivé slozky tahové napjatosti a tim k nadmérné tvorbé
vad, které musi byt mechanicky odstranény (Obrabéni, Brouseni).

Pro detailni hodnoceni mechanickych a strukturnich vlastnosti byla vybrana geometrie
nastroju A navzdory zhorsené jakosti povrchu. Pro toto usporadani nastroja dochazi ke zvyseni
praméru polotovaru po tvareni z priméru 10 mm na 11 mm. Primér 11 mm umoziiuje
opétovné zpracovani materialu, tim Ze dojde k dostate¢nému zatlaceni polotovaru do drazky
tvareciho kola kladkou pfi opétovném vloZeni do zafizeni. Opétovné protlacovani neni mozné
docilit pro geometrie nastroja s vyssim protlacovacim pomérem nez 0,9. V ramci prace bylo
provedeno hodnoceni mechanickych a strukturnich vlastnosti s geometrii nastroju A pro jeden
aZ tfi prlichody pro oba zkoumané materialy Ti Grade 2 a Ti Grade 4.

Z hlediska termodynamickych parametr( tvareni bylo zajimavé sledovat vypoctenou
teplotu procesu pomoci numerické simulace. Ta dosahovala teplot 500 — 600 °C (Tab. 18). Tato
teplota byla docilena, ackoli byl uvazovan vstupni polotovar s pokojovou teplotou bez vnéjsiho
predehrevu tvareci komory pfi protlaéovani. Teploty dosahované pro podobnou metodu ECAP
jsou vyrazné nizsi, coz je dano prerusovanym charakterem procesu, kdy je deformacéni teplo
ihned odvedeno ocelovou zapustkou. Kontinualni charakter procesu Conform SPD udrZuje
zminény rozsah teplot béhem procesu tvareni. Realna teplota odectena termocélankem byla
v rozsahu 200 — 250 °C, avSak byla mérena 40 mm od tvareci komory na tvafecim ndstroji
(Abutment). Teplota odecitand termoclanek byla dosazena procesem, externi ohiev nebyl
béhem procest aplikovdan (béhem produktivni ¢asti procesu). Teplota analyzovana FEM
softwarem reflektovala teplotu v pridfezu polotovaru. FEM softwary uvazuji, Ze 90 % vloZené
energie je pfevedeno na teplo a zbytek je akumulovan na plastické pretvoreni kovu [102]. Lze
tedy predpokladat, Ze aktuadlni teplota polotovaru v oblasti komory mize opravdu téchto
teplot dosahovat vzhledem k vysokému stupni pretvoreni. Toto pozorovani koreluje
predevsim se strukturnim hodnocenim. Dosazena struktura obsahovala pomérné velké
mnozstvi rovnoosych zrn s nizkou dislokaéni hustotou, ktera byla mensi nez 1 um. Zastoupeni
téchto zrn s pribyvajicimi prlichody rostlo, s tim Ze dochazelo i k mirnému hrubnuti struktury.
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Struktura tak méla kombinovany charakter s projevy dynamické rekrystalizace a intenzivni
plastické deformace. Vypoctené termodynamické podminky (T: 500 — 600 °C, skutecnd
deformace: 2 - 5) jiz vedou k aktivaci odpevnujicich mechanism, viz [19].

Dalsim sledovanym parametrem byla skute¢na deformace. Dosazena skutecna deformace
nebyla rovnomérna napfi¢ prarezem tvareného polotovaru a dosahovala hodnot v intervalu
od 2,1 do 10,5. VysSich hodnot bylo dosahovano v krajnich oblastech tvareného polotovaru.
V téchto mistech byla hodnota vyssi z dlivodu vyssi deformacni rychlosti v krajnich oblastech
smykové zény, z divodu tfeni a z divodu redukce v oblasti privlaku. Ve stfedové oblasti byla
deformace pro vSechny varianty nizsi. Detailni analyza rozloZeni skutecné deformace je

Vv

uvedena na Obr. 62 a. Opacny trend byl identifikovan u rozloZeni tvrdosti. Vyssi hodnoty byly
ve stfedu polotovaru a klesaly smérem k povrchu. Nizsi hodnoty tvrdosti v oblasti povrchu byly
zapfricinény pravdépodobné urychlenou kinetikou odpevnujicich proces v této oblasti vliivem
vys$siho dosazeného stupné deformace. Podobné chovani je sledovano u protlacovani Al slitin,
tento fenomén je nazyvan jako ,Peripheral Coarse Grained Structure” (Hrubnuti zrna
v okrajové oblasti),[103]. Hrubsi zrna v oblasti povrchu byla identifikovdna i pomoci transmisni
elektronové mikroskopie, a to predevsim po tfetim prichodu na Conform SPD. Z Tab. 18 je
patrné, Ze nejvyssiho stupné skutec¢né deformace bylo dosazeno pro geometrii D, avsak
dosazené mechanické vlastnosti byly nejnizsi. To bylo zplsobeno zarfazenim redukce v oblasti
pravlaku, to vedlo pravdépodobné k aktivaci dynamickych opevriovacich jev(. Navzdory
rozdildm ve sledovanych parametrech (deformacni rychlost, teplota, deformace) pro
jednotlivé varianty, nebyl sledovan vyznamny vliv na dosazené mechanické vlastnosti vyjma

geometrického ndvrhu D.

Tab. 18 Porovndni navrZenych geometrii ndstroji s pohledu numerické simulace a dosaZenych mechanickych vlastnosti.

Deformacni v | e
*Protlacovaci rychlost ve dsekfl;t::::e v I;r::"z:: ***Teplota Rm Rpoz | As | Ag z TVJSO: t
pomér smykové zéné o Con [°C] |[MPa] | [MPa] | [%] | [%] | [%]
[] [°cl []
[1/s]

Geo A -Ti Grade 2 0,9 1,5-4,5 2,5-4,8 | 500-600 | 200 -250 670 640 | 20 | 3,2 | 60 214
Geo A-TiGrade 4 0,9 1,5-4,5 2,5-4,8 | 500-600 | 200-250 707 750 | 22 | 44 |554| 260
Geo B-Ti Grade 2 1,0 1,9-6 2,4-5,4 500-600 | 200 -250 650 625 | 20 | 3,6 | 63 215
Geo C-Ti Grade 2 1,1 1,9-6,4 2,1-7,2 | 500-600 | 200-250 640 605 | 21 | 4,1 | 63 214
Geo D-Ti Grade 2 1,3 2,2-6,8 3,4-10,5 | 540-720 | 200-250 552 440 | 25 (10,1| 63 180
*ystupni pramér polotovaru/vystupni polotovaru
**teplota vypoctena softwarem DEFORM
*** teplota snimand termoclankem, odpovida teploté 40 mm vzdalené od komory Conformu

Strukturni hodnoceni

Zpracovani titanu pomoci metody Conform SPD vedlo k vyraznému zjemnéni zrn jiz
po prvnim priachodu. Zavislost velikosti zrn na poc¢tu pridchodd je uvedena na Obr. 119. Graf
uvadi vysledky pro komercné Cisté titany Ti Grade 2 a Ti Grade 4. Stredni velikost zrn po prvnim
prachodu byla 320 nm pro Ti Grade 2, pro Ti Grade 4 pak 374 nm. Vychozi velikost zrn pro oba
materiadly se pohybovala v rozmezi 7 az 30 um. Po druhém prichodu jiz dalSiho zjemnéni
struktury nebylo docileno. Stfedni velikost zrn po druhém prichodu pro material Ti Grade 2
byla 340 nm. Pro materidl Ti Grade 4 byla stfedni velikost po druhém prichodu 374 nm. Treti
prichod pro oba sledované materidly jiz vedl k narlstu stfedni velikosti zrn. Stfedni velikost
zrn pro materidl Ti Grade 2 byla 420 nm po tfetim prichodu. Stejné hodnoty bylo docileno pro
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Ti Grade 4. Zpozorovani plyne, Ze ke zjemnéni dochdzi predevsim prvnim prichodem
zafizenim Conform SPD. Dalsi prlchody jiz ke zjemnéni nevedou. Po tfetim priichodu byl
pozorovan dokonce narUst stfedni velikosti zrn. Charakter struktury po prvnim prichodu byl
stejny ve vSech sledovanych oblastech (stfed a okraj vzorku). Zkoumané oblasti byly tvofeny
rovnoosymi zrny s nizkou dislokacni hustotou, tak oblastmi svyskytem protazenych
acikularnic zrn. Pomér rovnoosych zrn s nizkou dislokacni hustotou rostl s pfibyvajicimi
prachody. Po prvnim prichodu nebyla sledovdna deformacni dvojcata. Na zdkladé toho lze
predpokladat, Ze deformace probihala skluzovym mechanismem. V publikaci [16] bylo
sledovdno, Ze pfi valcovani za studena probihd deformace dvojcaténim pouze do stupné
skute¢né deformace 0,5. Z Tab. 18 je patrné, Ze po prvnim prichodu byla skute¢na deformace
vyssinez 2,5. Dvojcaténi, tak zifejmé nehraje vyznamnou roli pfi tvareni titanu pomoci Conform
SPD. Tvorba struktury se tak lisi s publikacemi, které popisuji vyvoj struktury Ti pfi tvareni
pomoci metody ECAP [104]. Ve vétsiné pfipadl je dokladovdno, Ze je struktura po prvnim
prichodu ECAP zafizenim tvorena deformacnimi dvojc¢aty. Fenomén dvojcaténi pro proces
Conform SPD je tak pravdépodobné potlacen z divodu vyssi dosahované skute¢né deformace
a teploty generované tvarenim pfi zpracovani polotovaru.

Vypocty numerické simulace rovnéz potvrdily znaéné nerovnomérny charakter
termodynamickych podminek deformace pfi tvareni pomoci Conform SPD. Skutec¢na
deformace dosahuje nejvysSich hodnot v okrajovych oblastech kruhového polotovaru.
Ve stfedové oblasti byly sledovany hodnoty nizsi. Navzdory tomuto pozorovani byl charakter
struktury ve sledovanych oblastech obdobny. Jen po tfetim prichodu byla identifikovana jiz
zminéna hrubsi struktura v oblasti povrchu. Mirné hrubnuti struktury po trech priichodech je
zpUsobeno deformacnim teplem, které je generovano tvarenim v uhlové zapustce. Dle FEM
simulace teplota v oblasti tvareci komory Conformu dosahuje 500 — 600 °C. Tato teplota mlze
pfi vicenasobném zpracovani vést k aktivaci odpevnovacich procesu. Silné deformovana
struktura je vysoce tepelné nestabilni a vede k urychleni odpevnujicich procesa [36].

Jak jiz bylo zminéno, struktura je tvofena jak rovnoosymi zrny s nizkou dislokacéni
hustotou, tak zrny, ktera jsou silné deformovana. Pomér deformovanych zrn s pfibyvajicimi
prachody klesal a struktura po trech prichodech byla tvofena spiSe zrny nedeformovanymi
a rovnoosymi. Mishra a kol. [67], dale dokladuji, Ze po dosaZeni jemnych rovnoosych zrn SPD
procesem, jiz nedochazi ke zjemnéni, tyto zrna se vicenasobnym zpracovanim pouze nataci
vuci sousednim zrndm. Toto pozorovani koreluje s dosazenou strukturou, kdy vicendsobné
zpracovani jiz nevedlo ke zjemnéni struktury. Dil¢i shrnuti mechanisma zjemnéni, tak vede
k nasledujici hypotéze. Prvni prlichod zafizenim Conform SPD vede ke zjemnéni struktury
predevsim vlivem fenoménu intenzivni plastické deformace, ktera probihd skluzovym
mechanismem deformace. Vicendsobné zpracovani vede k homogenizaci struktury s pohledu
distribuce a charakteru zrn. Opakované priichody vedou k vzajemné rotaci zrn. Vzhledem
k vysoké tepelné nestabilit¢ SPD struktury vede opakované zpracovani k projevim
postdynamického odpevrnovani vlivem zbytkového tepla po tvareni. Opakované prichody
Conformem tak vedou k mirnému hrubnuti struktury.

Pro porovnani, aplikace metody CONFORM ECAP, kterd je vyvijena skupinou prof. Valieva
[90], vykazuje rozdilny vyvoj struktury v porovnani s vyvijenou metodou Conform SPD.
Struktura je pfi aplikaci CONFORM ECAP tvorena v prvnich fazi protahlymi zrny s vysokou
hustotou dislokaci s vyskytem deformacnich dvoj¢at [91]. Hranice zrn, po CONFORM ECAP,
jsou prevazné nizkouhlé v prvni fazi zpracovani. Pfi aplikaci metody Conform SPD jsou hranice
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prevazné vysokouhlé, viz Obr. 120. Vicenasobné zpracovani metodou CONFORM ECAP pak
vede k postupné tvorbé rovnoosych zrn a ke zjemniovani. Maximalni Grovert mechanickych
vlastnosti je u polotovaru ctvercového prlifezu docilena po osmi prichodech. Metodou
Conform SPD je docileno maxima pro prlichodu prvnim u polotovaru kruhového prarezu. Pres
jistou podobnost technologii se mechanismy zjemnéni struktury lisi. Technologie Conform SPD
se jevi jako ¢asoveé a energeticky efektivné;jsi pti dosaZeni ekvivalentnich vlastnosti.

460
E 440
@ 420
=
-
N 400
-
w
'g 380
g 360 .
= -#-Ti Grade 4
£ 340 :
o —Ti Grade 2
s 320
A

300

1 2 3 4
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Obr. 119 Vliv poctu prichodu zarizenim Conform SPD na velikost zrn pro materidly Ti Grade 2 a Ti Grade 4.

Po zpracovani pomoci metody Conform SPD byly polotovary dale tvareny pomoci
rotacniho kovani za studena. Charakter struktury se vyznamné zmeénil v porovnani se
strukturou dosazenou metodou Conform SPD. Rotac¢ni kovani za studena vedlo k vyznamnému
narUstu dislokaéni hustoty. V podélném sméru byly zrna vyznamné protahla. Protazeni zrn
odpovidalo toku materidlu pfi rotaénim kovani. Zrna po tvareni jiz nevykazovala rovnoosy
charakter. Tento aspekt se projevil na vyznamném snizeni taznosti, ta klesla z hodnot kolem
24 % na 11 % pro oba sledované materialy. Conform SPD zpracovani naopak ke snizeni taznosti
neved|o.

U rotacné kovanych polotovarli byla identifikovana vyssi tvrdost ve stfedové oblasti
polotovaru. Trend je tak opacny v porovndni stazenim, kdy vyssi tvrdost je docilovana
v oblasti povrchu. Vyssi tvrdost rotacné kovanych polotovar(l ve stredu byla zplsobena
protindanim pomysinych deformacnich kuzel( ve stredu polotovaru. Metoda CONFORM ECAP,
vyvijena skupinou kolem prof. Valieva [91], je kombinovana s tazenim za tepla (450 — 500 °C).
ZvySend teplota pri tazeni musi byt aplikovana z divodu zajisténi tvaritelnosti. V nasem
pripadé je rotacni kovani aplikovano pri pokojové teploté. Charakter struktury a dosazené
vlastnosti jsou po obou procesech ekvivalentni, s tim, Ze proces Conform SPD v kombinaci
s rotacnim kovanim umoziuje dosazeni vysoko pevného polotovaru vyrazné niz$im poctem
technologickych operaci.

Hodnoceni textury

Studie strukturniho chovani bylo dale doplnéno EBSD analyzou. Pomoci této metody byl
sledovan predevsim vyvoj struktury, distribuce zrn a charakter hranic zrn. Detailni studie byla
provedena predevSim pro materidl Ti Grade 2. Pro materidl Ti Grade 4 bylo provedeno
predevsim srovnani vysledkd s Ti Grade 2. Charakter vyvoje struktury byl pro oba materidly
ekvivalentni.

Z EBSD snimku bylo patrné, Zze po prvnim priichodu byla struktura tvofena rovnoosymi
i protahlymi zrny. S ptibyvajicimi prichody vyskyt protahlych zrn klesal. Po prvnim priichodu
byly ddle sledovany velkd polyedricka zrna s velikosti v jednotkdch mikron(i. Hranice zrn byly
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prevazné vysokouhlé jako jiz u vychoziho stavu materidlu. Po zpracovani pomoci Conform SPD
jejich vyskyt postupné rostl, viz Obr. 120. Textura vychoziho stavu materidlu méla typicky
bazalni charakter. Bazalni roviny HCP mfizky byly paralelni k axidlnimu sméru X vychoziho
polotovaru. Tvareni pomoci Conform SPD vedlo k tvorbé nehomogenni textury. Vyvoj textury
je sumarizovan na Obr. 121 pro soubor rovin 0001. Zpracovani pomoci Conform SPD vedlo
k vyrazné zméné charakteru textury. Conform zpracovani vedlo predevsim k odliSnému
uporadani rovin 0001. Tyto roviny byly po Conform zpracovani natoceny od axidlniho sméru o
40 az 80°. Natoceni se pfribyvajicimi prichody zvySovalo. Vzhledem k rozloZeni textury lze
predpokladat, Ze deformace probihala predevsim bazalnim typem kluzu. Textura po aplikaci
rotacniho kovani byla silné bazalniho charakteru. Zpracovanim doslo k vyraznému usmérnéni
struktury. Podobné chovéni je pti tvareni za studena pro HCP kovy béZné [16]. Struktura tak
ma vysokou pevnost pfi znac¢né anizotropii vlastnosti. To dokladuji i dosazené mechanické
vlastnosti, pevnost v pfipadé Ti Grade 2 dosahla 1072 MPa a taznost 11 %. Pro porovnani, po
Conform SPD zpracovani byla taznost 24 %.
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Obr. 120 Vliv poctu prichodud zarizenim Conform SPD na charakter hranic zrn pro Ti Grade 2.
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Obr. 121 Vliv poctu priichodu zarizenim Conform SPD na charakter textury pro soubor bazdlnich rovin 0001 pro Ti
Grade 2.

Mechanické viastnosti

Zkousky tahem doprovazely veskeré procesni kroky pro oba zkoumané materidly Ti Grade
2 a Ti Grade 4. Jejich shrnuti je uvedeno na Obr. 122. Hlavni vertikadlni osa zde popisuje
hodnoty meze pevnosti a meze kluzu. Vertikalni osa vedlejsi pak taznost. Na ose horizontalni
jsou popsany stavy materialt, definice uvedenych popiskU je popsana v Tab. 12. Poc¢atecni ¢ast
popisku definuje material (TiGr2 / TiGr4), ¢ast prostredni pocet prlichodd Conform SPD (CON

131



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2020/2021

InZenyrstvi specidlnich technologii a materiald Ing. Jan Palan
_— |

1 - 3) a cast posledni definuje, zda bylo zarazeno rychlokovani (RK), ¢i ne. Graf uvadi
mechanické vlastnosti po rychlokovani (RK) pro dosazeny stupen plosné redukce 89 %.

Vychozi pevnost Ti Grade 2 byla 480 MPa. Prvnim prlichodem doslo ke zvySeni pevnosti
na hodnotu 669 MPa, tedy o 28 %. Pro material Ti Grade 4 doslo k nardstu pevnosti z hodnoty
651 MPa na 774 MPa, narlst o0 16 %. Z porovnani plyne, Ze materidl Ti Grade 2 vykazuje vyssi
uroven zpevnéni v procentudlnim vyjadreni. Stfedni velikost zrna po prvnim priichodu byla
pro oba materialy rozdilnd, pro Ti Grade 2 byla 340 nm, pro material Ti Grade 4 byla 374 nm.
Dalsi prlichody zafizenim Conform SPD jiz ke zvySeni mechanickych vlastnosti nevedly. Naopak
doslo ke sniZzeni meze pevnosti i meze kluzu pro oba sledované materidly. U meze pevnosti
doslo ke snizeni z hodnoty 669 MPa na 615 MPa, pokles u Ti Grade 4 byl z hodnoty 774 MPa
na 758 MPa. Po tfetim prichodu byly vlastnosti na obdobné trovni jako po druhém priichodu.
Popsané chovani materidlu koreluje s vyvojem substruktury, kdy po prvnim prichodu bylo
dosaZeno stredni velikosti zrna pro Ti Grade 2 - 320 nm, pro Ti Grade 4 pak 374 nm. Dalsi
prachody jiz ke zjemnéni struktury nevedly, naopak dochazelo k mirnému hrubnuti, jak jiz bylo
zminéno. Mechanické vlastnosti byly pro oba sledované zvySeny bez vyznamného snizeni
taznosti materidlu. To je ddno charakterem struktury, ktera je tvofena prevdiné rovnoosymi
zrny. Popsany vyvoj mechanickych vlastnosti je zna¢né odliSny v porovndni s dostupnymi
publikacemi, které pojedndvaji o zpracovani titanu pomoci SPD metod [38, 82, 91]. Pevnost u
vedenych publikaci narista s prichody. V pripadé technologie COMFORM ECAP [91] je limitni
zpevnéni dosazeno pro Ti Grade 4 po osmi prlichodech pti dosazeni meze pevnosti 1020 MPa
(Stredni velikost zrna 250 nm). Takovou pevnost nebylo mozné technologii Conform SPD
dosdhnout. To je dano predevsim pomérné vysokou rychlosti a produktivitou procesu, kdy je
dosahovano vysoké deformacni rychlosti, kterd generuje vysoké deformacni teplo.

Jako dalsi stupen zpracovani bylo voleno rota¢ni kovani za studena. Rotacni kovani bylo
provedeno pro oba studované materidly po Conform SPD zpracovani a pro vychozi stav.
Rotacni kovani vedlo k vyznamnému zpevnéni materidlu. V pfipadé Ti Grade 2, po jednom
prachodu na Conform SPD a po rotacnim kovani pfi plosné redukci 89 %, bylo dosazeno
pevnosti 1050 MPa (Obr. 122). Stejny postup zpracovani byl aplikovan i pro Ti Grade 4, mez
pevnosti dosahla hodnoty 1250 MPa. V obou pfipadech jiz doSlo k vyznamnému snizeni
taZznosti. Taznost byla pro Ti Grade 2 12 % a pro Ti Grade 4 9,8 %. To je dano charakterem
procesu, ktery vede k deformacnimu zpevnéni, a tim k plastickému vycerpavani materialu.
Snizena taznost rovnéz koreluje s dosazenym charakterem struktury, ta je zna¢né usmérnéna
ve sméru toku materidlu. Subzrna maji protdhly charakter s vysokou dislokaéni hustotou.
Textura ma silné bazalni charakter, kdy jsou bazalni roviny usmérnény kolmo na axidlni osu
polotovaru (smér tvareni). Pro porovnani bylo provedeno i samostatné rotacni kovani
materidl( Ti Grade 2 a Ti Grade 4 ve vychozim stavu. Pfi pouZiti plosné redukce 89 % bylo
dosazeno pevnosti 910 MPa pro Ti Grade 2 a 1040 MPa pro Ti Grade 4. Z porovnani tak plyne,
Ze struktura, kterd byla pfipravena metodou Conform SPD vytvari vhodny vstup pro nasledné
rotaéni kovani. Ultra az nano jemnozrnna struktura po Conform SPD zpracovani stale vykazuje
dostateénou plasticitu pro nasledné tvareni za studena. Zpracovani pomoci rotacniho kovani
bylo voleno i po tfech prlichodech zafizenim Conform SPD. Mez pevnosti pro Ti Grade 2 byla
1072 MPa a 1320 MPa pro Ti Grade 4. Kombinace jednoho prichodu zafizenim Conform SPD
a nasledné zpracovani pomoci rotacniho kovani je velice efektivnim zplsobem vyroby
vysokopevnych polotovard. V porovnani metoda CONFORM ECAP [91] vyuZivd ai osm
prichod(l s ndslednym taZzenim polotovaru za tepla. Vyhodou rotac¢niho kovani je pfiznivy stav
napjatosti pfi vysokych stupnich pretvoreni. To umozZiuje provadét tvareni pfi pokojové
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teploté. Dalsi vyhodou procesu rotacniho kovani je nizkd droven tfeni, to je dano
inkrementdlnim charakterem procesu, kdy je polotovar v kratkém kontaktu s kovadly. Tvareni
titanu je pravé vysoce obtizné z dlivodu vysokého koeficientu tfeni v porovnani s ostatnimi
slitinami [105]. Vysoka tendence zadirani je potlacena charakterem procesu rota¢niho kovani.
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Obr. 122 Souhrnné vyhodnoceni zkousek tahem pro Ti Grade 2 a Ti Grade 4.

Tepelné zpracovani

Tepelné zpracovani bylo zkoumano z divodu rozmérové stabilizace vysoko pevnych
polotovarl predevsim po rotaénim kovani za studena. Tento poZzadavek vznikl na zakladé
diskuze s vyrobci zubnich implantat(. Jejich vyroba na obrdbécich centrech je velice citliva
vzhledem k pfitomnosti malych osazeni, ¢i jemnych zavitl. Uvolnéni zbytkového napéti tak
mulze vést k deformaci finalniho implantatu. Rotacni kovani za studena vedlo ktvorbé
tlakovych zbytkovych napéti v polotovaru. Zbytkové napéti bylo méreno pro material Ti Grade
2 pomoci rentgenové difrakéni analyzy. Hodnota zbytkového napéti dosahla -376 MPa. Za
Ucelem navrzZeni rezimU tepelného zpracovani byla provedena dilatometricka analyza. Cilem
bylo determinovat oblast, ktera vede k uvolnéni zbytkového napéti. Dilatometrickd analyza
byla provedena na vzorcich po jednom prichodu na Conform SPD a po rota¢nim kovani.
Chovani pfi ohfevu bylo porovnano s vychozim stavem materialu. Prodluzovani zpracovaného
materidlu se odliSovalo od linedrniho chovani materialu ve vychozim stavu. V teplotni oblasti
175 —350 °C bylo prodluzovani intenzivnéjsi pro zpracovany material, to bylo pravdépodobné
dédno uvolnénim zbytkovych tlakovych napéti. Nasledné byla provedena optimalizace
tepelného zpracovani. Cilem bylo predevSim zachovat vysokou uUroven mechanickych
vlastnosti. Pro dalsi experimenty byl volen rezim tepelného zpracovani 250 °C / 1 hodina
(vydrz) / vzduch (volné chladnuti). Tento rezim vedl k mirnému poklesu meze pevnosti
z hodnoty 1050 MPa na 1030 MPa a k vyraznéjsimu poklesu meze kluzu z hodnoty 975 MPa
na 865 MPa pro Ti Grade 2. Pomér mezi mezi pevnosti a mezi kluzu, tak vzrostl z 1,08 na 1,2.
U materidlu Ti Grade 4 doslo k poklesu meze pevnosti z hodnoty 1250 MPa na 1216 MPa a
k poklesu meze kluzu z hodnoty 1168 MPa na 1098 MPa pro stejny rezim tepelného
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zpracovani jako v pripadé Ti Grade 2. Pomér mezi mezi pevnosti a mezi kluzu vzrostl z hodnoty
1,04 na 1,1. Polotovary zpracované vyse zminénym rezimem tepelného zpracovani (250 °C/ 1
hodina / vzduch) byly pouZity pro zkousky Unavy a biokompatibility.

Zkousky unavy

Vysledky hodnoceni jsou sumarizovany v Tab. 19. Pro materidl Ti Grade 2 byla
vyhodnocena Unava pouze pro stav po Conform SPD (1 prlchod), po rotaénim kovani
a po tepelném zpracovani (Vzorek: TiGr2_CON1 + RK + TZ). Hodnota meze uUnavy dosahla
hodnoty 396 MPa. Dle normy ASTM B348 je obvykld hodnota meze Unavy nezpracovaného
materidlu 240 MPa. Navriené zpracovani vede ke zlepSeni o 156 MPa. Komplexnéjsi
hodnoceni Unavy bylo provedeno pro material Ti Grade 4. Hodnoceni Unavy bylo provedeno
s ohledem na stav povrchu zkousenych vzork(. V pfipadé Ti Grade 2 byl povrch brousen.
V ptipadé Ti Grade 4 byl hodnocen stav povrchu vzork( jednak ve stavu brouseném, tak ve
stavu, ktery odpovidal povrchu implantatu. Povrch zubnich implantatl (v oblasti zavitu) je ve
finalni fazi piskovan a leptan. Piskovani a leptani vedou ke specifické topografii povrchu, jez
umoznuje pevné spojeni mezi tkani a implantatem. Pomoci elektronové mikroskopie bylo
rozpoznano, ze takto pfipraveny povrch obsahuje velké mnoZstvi pomérné hlubokych vrubd.
Tento aspekt se vyrazné projevil na hodnotdch Unavy. V pripadé Ti Grade 4 ve vychozim stavu
byla mez unavy 500 MPa. U stejného materidlu s povrchem implantatu byla mez dnavy 319
MPa. Mez Unavy tak byla o 181 MPa nizsi. U vzork( s ultra aZz nano jemnozrnnou strukturou
(Vzorek: TiGr4_CON1 + RK + TZ) byla mez Unavy pro vzorky s brousenym povrchem 698 MPa.
Pro stejny stav materialu s povrchem implantatu byla mez unavy 550 MPa. Hodnota tak byla
nizsi o 148 MPa. Z pozorovani plyne, Ze SPD zpracovani vedlo k vyznamnému zvySeni meze
unavy, kdy hodnota meze uUnavy byla 698 MPa, dosSlo ke zvyseni o 198 MPa v porovnani
s vychozim stavem materidlu. Finalni mez Unavy je vSak vysoce zavisld na stavu povrchu. V
pfipadé ultra az nano jemnozrnného Ti Grade 4 doslo k poklesu o 21 % pfi pouziti povrchu,
ktery odpovidal implantatu. Zasadni je rovnéZ porovnani s nejvice pouzivanou slitinou Ti Grade
5, u které mez Unavy dle UNS R56400 (ASTM Ti Grade 5) odpovida 510 MPa. Mez Unavy ultra
az nano jemnozrnného Ti Grade 4 je o 188 MPa vysSi. Z tohoto pohledu je moziné
potencionalné toxicky Ti Grade 5 nahradit ultra az nano jemnozrnnym Ti Grade 4.

Tab. 19 Souhrnné vyhodnoceni unavy

. o o Plosna
Pocet pruchodui redukce Stav Mez
Vzorek Material na Conform SPD [- . . Tepelné zpracovani Rm [MPa] unavy oc
] rotacnim povrchu [MPa]
kovanim [%]

T'G'Z—C?;u FREE L fiGrade 2 1 89 250°C/1 hodina/vzduch Brouseno 1050 396
TiGr4 TiGrade 4 0 0 NA Brouseno 651 500
TiGr4 - IMPLANT Ti Grade 4 - - - Implantat 651 319
T'Gr4—C?;'1 FREE i Grade 4 1 89 250°C/1 hodina/vzduch Brouseno 1250 698

TiGr4_CON1 + RK + ) . ) ,
T7 - IMPLANT Ti Grade 4 1 89 250°C/1 hodina/vzduch Implantat 1250 550

Biokompatibilita

Hodnoceni biokompatibility se sklddalo ze dvou zkouSek a bylo provedeno ve spolupraci
s Ustavem LékaFské Chemie a Biochemie v Plzni. Prvni zkouskou bylo hodnoceni proliferace
osteoblastl. Druhou zkouskou bylo hodnoceni osteointegrace.

Hodnoceni proliferace osteoblast(i bylo provedeno pro oba sledované materialy Ti Grade
2 a Ti Grade 4 ve vychozim a ve zpracovaném stavu. Zpracovany stav jako v pfipadé zkousek
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unavy reprezentoval vzorky po jednom prlichodu na Conform SPD, po rotac¢nim kovani a
po tepelném zpracovani. Zkousky proliferace osteoblastli jsou zaloZzeny na principu
kvantitativniho hodnoceni novotvoreni bunék na zkoumaném povrchu. Vyhodnoceni bylo
provedeno pomoci arbitrarni jednotky. Povrch zkusebnich vzorkd byl soustruzeny a piskovany
(Ra 0,55 -0,67 um). V pripadé Ti Grade 2 doslo vlivem zpracovani k poklesu arbitrarni jednotky
z hodnoty 0,1243 na 0,1050. V pfipadé Ti Grade 4 naopak doslo ke zvySeni hodnoty z 0,1245
na 0,1313. Z vysledk( tak neni mozné potvrdit zvySenou schopnost tvorby bunék na nano
strukturovaném povrchu. Hodnoceni osteointegrace bylo provedeno pouze pro material Ti
Grade 4, a to pro stav vychozi a zpracovany. Zkousky osteointegrace jsou zaloZeny na principu
implantace redlnych implantatd do zvifat. V nasem pfipadé se jednalo o miniprasata.
Hodnoceni je provedeno na zakladé kvantifikace pfimo pfirostlé mineralizované tkané.
V pfipadé ultra aZz nano jemnozrnné struktury (implantatu) bylo potvrzeno kvalitnéjsi spojeni
mezi povrchem implantatl a kosti, a to 0 9 % v porovnani s vychozim stavem. Podobna
pozorovani byla identifikovana i v jinych publikacich [1, 106].
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10 Zaver

Cilem disertacni prace bylo vyvinout proces umoznujici kontinudlni vyrobu titanového
polotovaru ve formé drdtu s ultra az nano jemnozrnnou strukturou. Pro tyto ucely bylo vyuZito
technologie Conform. Zkoumanymi materidly byly Ti Grade 2 a Ti Grade 4. Nastroje a proces
byly upraveny, tak aby béhem tvareni dochazelo kintenzivnimu zjemnéni struktury.
Nastrojové usporaddani bylo upraveno dle metody ECAP. Ndavrhy ndstrojové komory byly
provedeny pomoci numerické simulace v softwaru DEFORM 3D. Numericka simulace pomohla
identifikovat termodynamické parametry procesu a jejich vliv na zatizeni ndstroji a tvorbu
mikrostruktury. Skutecna deformace pfi tvareni se pohybovala v rozsahu 2 az 7. Tvareni
polotovarl bylo provadéno pfi pokojové teploté. Dle numerické simulace teplota dosahovala
az 700°C. Pomoci Conform SPD byly provedeny az tfi prichody. Polotovary zpracované
Conformem byly ndsledné rotacné kovany za studena za uéelem dalsiho zvysSeni pevnosti.

Prvni prichod pomoci Conform SPD vedl ke zvySeni meze pevnosti u Ti Grade 2 z hodnoty
480 MPa na 669 MPa, druhy prlichodem doslo ke snizeni na 615 MPa a po tretim prlichodu
byla hodnota meze pevnosti 619 MPa. Podobny trend vykazoval i pevnéjsi Ti Grade 4. Prvni
prachodem doslo ke zvySeni meze pevnosti z hodnoty 650 MPa na 773 MPa, po druhém
priachodu byla hodnota 758 MPa a po tfetim 738 MPa. Z pozorovani tak plyne, zZe
k nejvyznamnéjsimu zpevnéni dojde po prvnim prichodu. Tyto vysledky koresponduji
s vyvojem mikrostruktury. Stfedni velikost zrn po prvnim priachodu byla pro Ti Grade 2 - 320
nm, pro Ti Grade 4 pak 374 nm. Vychozi velikost zrn byla pro oba materidly v rozmezi 7 az 30
um. Po druhém prlichodu jiz dalsiho zjemnéni struktury nebylo docileno. Stfedni velikost zrn
pro material Ti Grade 2 byla 340 nm. Pro materidl Ti Grade 4 byla stfedni velikost po druhém
prachodu 374 nm. Treti prlichod pro oba sledované materidly jiz vedl k narGstu stfedni
velikosti zrn. Stfedni velikost zrn pro materidl Ti Grade 2 byla 420 nm. Stejné hodnoty bylo
docileno pro Ti Grade 4. Rotacni kovani vedlo k dalSimu zvySeni meze kluzu a meze pevnosti.
V pfipadé Ti Grade 2 bylo docileno pevnosti 1023 MPa a 1250 MPa v pfipadé Ti Grade 4. Tyto
hodnoty byly docileny po jednom priichodu na Conform SPD a po rota¢nim kovani po plosné
redukci 90 %. Struktura po rota¢nim kovani byla silné orientovand s vysokou hustotou
dislokaci. Textura vykazovala bazdlni charakter, ktery je charakteristicky pro kovy
s hexagonalni mrizkou po tvareni za studena. Naopak struktura po zpracovani na zafizeni
Conform méla rovnoosy charakter. Po rotacnim kovani bylo provedeno tepelné zpracovani
polotovaru za Uéelem snizeni zbytkového napéti a zajiSténi rozmérové stability pro obrabéni.
To vedlo k mirnému sniZeni pevnosti, avSak ke zvySeni poméru mezi mezi pevnosti a mezi
kluzu. Vyvinuty technologicky retézec umoZziujici produkci vysokopevného polotovaru
probiha v nasledujicich krocich: Conform SPD — 1 Prlchod, Rotacni kovani pfi plosné redukci
90 % a tepelné zpracovani na odstranéni zbytkového pnuti. Z hlediska aplikace vyvinutého
materiadlu je pak kritickym parametrem Unava. Hodnoceni vysokocyklové unavy bylo
provedeno na vzorcich po jednom prlichodu na Conformu a po rotacnim kovani. Mez Unavy u
ultra az nano jemnozrnného Ti Grade 2 dosahla hodnoty 396 MPa. Pro stejné zpracovany Ti
Grade 4 byla mez Unavy 698 MPa. Bé€Zna hodnota meze Unavy pro Ti Grade 2 je 240 MPa, pro
Ti Grade 4 pak 500 MPa. Nejcastéji pouzivany Ti Grade 5 dosahuje hodnoty 510 MPa v béZzném
tepelné zpracovaném stavu. Z hodnoceni vyplyva, Ze predevsim Ti Grade 4 s ultra az nano
jemnozrnnou strukturou vykazuje vysoky potencial pouziti.

Z hlediska hodnoceni biokompatibility nebyly sledovany vyznamné rozdily v chovani
s ohledem na velikost zrna. Vysledky se jevili témér ekvivalentni v ptipadé hodnoceni
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proliferace osteoblastu. V pfipadé hodnoceni proliferace byl pozorovan vyssi pocet spojeni o
9 % v porovnani se standartni vychozi strukturou pro Ti Grade 4.

Navrieny proces se jevi, jako velice perspektivni pro budouci implementaci. Umoznuje
efektivni vyrobu ultra az nano jemnozrnnych materiald ve vétSich objemech. Cile prace byly
zcela naplnény. Byly navrZeny a prakticky ovéreny SPD technologie umoznujici kontinualni
vyrobu polotovar( pro vyrobu zubnich implantat(l. Ti Grade 2 a Ti Grade 4 po zpracovani
vykazuji vy$si mechanické vlastnosti nez Ti Grade 5 a mohou jej potencialné nahradit.
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Tab. 20 Vlyhodnoceni koeficientu tieni pri teploté 500°C.
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Polomér | Polomér Potet Zatisen Celkova Stredni
C. testu Kulicka | kulicky stopy . | Teplota [°C] vzdalenost | koeficient
cykld [N] L,
[mm] [mm] [m] tfeni
1 SisNa 6,00 3,00 5000 500°C 10 220 0,723
2 SisNa 6,00 3,00 5000 500°C 10 220 0,745
3 SisNa 6,00 3,00 5000 500°C 10 220 0,724
4 SiaNa 6,00 3,00 5000 500°C 10 220 0,725
Primér 0,73
BOO
700
600 — 500W/m"2K
—— 1000W/m* 2K
s —— 3000W/m*2K
G‘ === measured temperature
£, 400
=

300

200

100

30 40

50

[-1]

t[s]
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Obr. 123 Srovndni poklesu teploty pro redlny polotovar v drazZce tvdreciho kola Conformu (measured temperature)
z teploty 700 °C s numerickou simulaci obdobného experimentu pro rtzné koeficienty prestupu tepla.
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Tab. 21 Vstupni data Ti Grade 2 — pouZity pro simulaci flow — stress dat v softwaru JMatPro..

Standard ASTM F67-00
Fe (0] N C \ Ti
Ti Grade 2 max 0.3 max 0.25 | max 0.03 | max 0.08 | max 0.15 | zbytek
JMatPro
Fe 0 N C \Y Ti
Ti Grade 2 0,0460 0,1200 0,0076 0,0230 0,1500 |Zbytek
Teplota rekrystalizacniho Zihani 700 | °C
0oYs 481 | MPa
UTS 373 | MPa
Ag 7,7 %
EL 25,7 | %
ROA 52,41 %
Stfedni velikost zrna 27 | um
Temperature 20°C
1800,00
1700,00
3 1100:00 i - =—===-—-==S=S==—— == =~ = Ti_Gr.2_Strain rate 0,001 (s-1)
2 100000 + ’::.‘;'—':; - == :________.__:::::. — —Ti_Gr.2_Strain rate 0,01 (s-1)
% 900,00 | = : ===z == Tz ====-=-= = = Ti_Gr.2_Strain rate 0,1 (s-1)
“ 80000 fpB= == Ti_Gr.2_Strain rate 1 (s-1)
2 z
2 0000 Ii Ti_Gr.2_Strain rate 10 (s-1)
600,00 } = = Ti_Gr.2_Strain rate 100 (s-1)
500,00 + = = Ti_Gr.2_Strain rate 1000 (s-1)
‘ J J ‘ ‘ r "I"rue s;min (') ‘ ‘ N B r r

Obr. 124 Flow — stress kfivky simulované v JMat Pro pro teplotu 20°C.
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Temperature 600°C

1100,00 + = == Ti_Gr.2_Strain rate 0,001 (s-1)
1000,00 + — =—Ti_Gr.2_Strain rate 0,01 (s-1)
900,00 + == == Ti_Gr.2_Strain rate 0,1 (s-1)

Ti_Gr.2_Strainrate 1(s-1)

Flow stress (MPa)

700,00 + — Ti_Gr.2_Strain rate 10 (s-1)
600,00 +—G — = Ti_Gr.2_Strain rate 100 (s-1)

———————————————————— == == Ti_Gr.2_Strain rate 1000 (s-1)

0,00
000 030 060 05 120 150 18 210 240 270 300 330 360 390 420

True strain (-)

Obr. 125 Flow — stress krivky simulované v JMat Pro pro teplotu 600°C.
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