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Anotace

Tato bakalarska prace se zabyva hodnocenim struktury a vlastnosti recyklovanych tita-
novych slitin. Cilem prace je zjistit, zda se mikrostruktura recyklovaného titanu méni ve
srovnani s primarné vyrabénym titanem a zda tvrdost recyklovaného materialu odpo-
vida bézné znamym stavim material( a je srovnatelnd s obvyklymi hodnotami. Byla pro-
vedena zkouska tvrdosti podle Vickerse, mikrostrukturni a chemickd analyza a ziskané

vysledky byly nasledné diskutovany a porovndavany s teoretickou ¢asti této prace.
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Annotation

This bachelor thesis deals with the evaluation of the structure and properties of recycled
titanium alloys. The aim of the thesis is to determine whether the microstructure of
recycled titanium changes compared to primary produced titanium and whether the
hardness of the recycled materidl corresponds to commonly known states of materials
and is comparable to conventional values. Vickers hardness test, microstructural and
chemical analysis were performer and the obtained results were then discussed and

compared with the theoretical part of this thesis.
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1 Uvod

TéZba titanové rudy a jeji nasledné zpracovani jsou energeticky narocné procesy, které
maji negativni dopad na Zivotni prostredi. Zaroven je titan cennym kovem s vysokou ce-
nou za kilogram, coz ¢ini jeho recyklaci ekonomicky atraktivni. Recyklace titanovych sli-
tin mze vyznamné snizit potiebu tézby novych surovin a omezit emise sklenikovych
plyn( spojené s vyrobou primdrniho titanu. Recyklace titanovych slitin predstavuje kli-
Covou oblast v modernim materidlovém inZenyrstvi, nabizejici vyznamné ekologické
a ekonomické vyhody. Titanova slitina Ti-6Al-4V, zndm4d svou vysokou pevnosti a odol-
nosti vici korozi, nachazi Siroké uplatnéniv letectvi, mediciné, automobilovém primyslu
a dalSich odvétvich. Nicméné recyklacni procesy mohou vyrazné ovlivnit jeji mikrostruk-
turu a mechanické vlastnosti, coZ vyzaduje podrobné zkoumani a srovnani s dostupnymi
udaji v literatufe. Motivace ke vzniku této prace vychazi z rostouci potieby efektivni
recyklace titanovych material(, ktera je nezbytna pro udrZitelny rozvoj prlimyslu. Efek-
tivni recyklace muze prispét k minimalizaci odpadu a lepSimu vyuZiti surovin, coZ pozi-
tivné ovliviuje Zivotni prostfedi a snizuje naklady. Vyzkum v této oblasti rovnéz otevira
nové moznosti pro inovace ve zpracovani a aplikacich titanovych slitin.

Tato bakalarska prace se zaméruje na dikladné zhodnoceni mikrostruktury, che-
mického sloZeni a mechanickych vlastnosti recyklovanych titanovych slitin. Hlavnim ci-
lem je provést komplexni resersi aktualnich poznatk( o recyklaci titanovych slitin a de-
tailné analyzovat zmény mikrostruktury a mechanickych vlastnosti slitiny Ti-6Al-4V po
recyklaci. ReSerse je doplnéna experimentalni ¢asti, kde se hodnoti mikrostruktura, che-
mické sloZeni a tvrdost slitiny Ti-6Al-4V po procesu recyklace. Tato ¢ast zahrnuje podrob-
nou analyzu jednotlivych vzorku s cilem porozumét vlivu recyklace na mikrostrukturu
a mechanické vlastnosti materialu, véetné zmén v chemickém sloZeni a jejich dopadu

na tvrdost slitiny.



2 Titan

2.1 Historie

V roce 1791 nalezl reverend a nadSeny amatérsky mineralog William Gregor (1761-
1817) u ficky ve vsi Monaccan v Anglii neobvykly ¢erny pisek. William Gregor byl uchva-
cen predevsim magnetickymi vlastnostmi této zvlastni latky a zdafile vypocital, Ze obsa-
huje takrka polovinu magnetitu (cozZ je jedna z forem Zelezné rudy). Druhy z téchto oxidu
se mu vSak nepodafilo identifikovat. VétSinu zbytku vzorku predstavoval rudohnédy
prach. Byl presvédcéeny, Ze se mu podafilo objevit zcela novy nerost, a proto ho pojme-
noval menachanit podle okoli Menachanu v Cornwallu, kde v té dobé pobyval [1].

Roku 1795 titan objevil také némecky chemik Martin Heinrich Klaproth, a to v mi-
neralu zvaném rutil — nejbéznéjSim prirodnim zdroji oxidu titanicitého. Aniz by védél
o Gregoroveé predchozim objevu, pojmenoval kov titan podle Titana z fecké mytologie.
Ackoliv se Gregor i Klaproth snazili dale identifikovat minerdly na bazi titanu a experi-
mentovat s nimi, ani jednomu z nich se nepodafilo izolovat Cisty kovovy titan.

Prilom v této oblasti prisel az v roce 1910 a poved| se americkému chemikovi jmé-
nem Matthew A. Hunter. Hunter ve svém pokusu zahtival tetrachlorid titanicity s kovo-
vym sodikem pod velkym tlakem v uzaviené nadobé a vysledkem byl 99,8 % Cisty kovovy

titan. Tento proces se stal znamym jako HunterUv proces [2].

2.2 Suroviny pro vyrobu titanu

Titan je znacné zastoupen v zemské ke, je totiz sedmym nejrozsifenéjsim kovem

s predpokladanym obsahem mezi 5,7 a 6,3 g/kg. Jeho mnozstvi lze pfirovnat k mnoZstvi

fosforu a siry. V pfirodé je znamo asi 70 minerall s vyraznym obsahem titanu, z nichz
nejvyznamnéjsi jsou rutil, anatas a ilmenit, dalsi jsou uvedeny v tabulce 1 [3].

Existuje rozsadhlé mnozstvi lokalit, kde se tézZi titanové rudy. VétSinou se dobyvaji

z primarnich nalezist, ale i z naplav(, kde se mohou vyskytovat ¢isté ilmenity. Hlavnimi

svétovymi producenty jsou Indie, USA, Norsko, Australie, Rusko, Kanada a Malajsie.

Ceska republika nema vyznamna téZitelnd loZiska titanovych rud, a proto se k nAm musi

veskeré suroviny dovazet ze zahranici (predevsim ilmenit) [3].
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Slozeni Jméno Parageneze
TiO, Rutil Cast vyvrelin pegmatitd,
Anatas kontaktnich hornin a mi-
Brookit neralnich zil
FeTiO3 lImenit Magmaticky nerost vysky-
tujici se zejména v alkalic-
kych horninach
CaTiOs3 Perovskit V bazickych alkalickych
horninach
CaTiSiOs Titanit Magmaticky nerost
BaTiSiz09 Benitoit Mineralni zily v krystalic-
kych bfidlicich

2.2.1 llmenit (FeTiOs)

[Imenitova ruda (Obrazek 1) je pro vyrobu titanu hlavni surovinou. Sklada se pre-

devSim ze Zeleza, titanu a kysliku. Teoreticky obsah cistého titanu v této rudé je

31,56 %, ma hustotu 4,72 g.cm™ a je velmi slabé magneticky [4].

Mezi nejdllezitéjsi charakteristiky a zplsoby vyuZiti ilmenitu patfi rozhodné to,

Ze se pouziva jako vychozi surovina pfi vyrobé titanovych slitin, jako je Ti-6Al-4V, které

se pouzivaji v ¢astech letadel, umélych kloubech a sportovnim vybaveni. Déle se ilmenit

mUzZe pouzit jako zdroj oxidu titanicitého, ktery je dilezZity jako pigment, bélidlo a lestici

brusivo [5].

Obradzek 1: llmenit [5]
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2.2.2 Rutil (TiO)

vvvvvv

reticky obsah titanu 59,94 %, jeho hustota je 4,25 g.cm™3 a je nemagneticky [4].

Rutil ma diky svému vysokému indexu lomu a silné odolnosti vici teplu a che-
mické korozi vyuZiti v mnoha pramyslovych aplikacich [6].

Celkové svétové zasoby rutilu jsou odhadovany na 45 milion( tun a zasoby ilme-
nitu asi 680 milion{ tun. Rutil je jednim z oblibenych minerall pro vyrobu bilého pig-

mentu oxidu titanicitého [7].

Obradzek 2: Rutil [6]

2.3 Vyroba

Proces produkce titanu ma své nevyhody - pomérné vysoké naklady, financni a
energetickou ndroc¢nost. Tyto aspekty jsou dany skutecnosti, Ze titan ma pfti zvySenych
teplotach vysokou afinitu k vétSiné nekov(. Pravé tato afinita je pfekazkou pro pouziti

tradi€nich pyrometalurgickych metod [4].

2.3.1 KrollGv proces

V dnesni dobé se titan vyrdbi nejcastéji pomoci Krollovy metody, kterd vznikla
zdokonalenim Hunterovy metody. KrollGv proces, viz Obrazek 3, se sklada ze ¢tyr diléich
krok(: 1. proces chlorace, pti némz se vstupni oxid titanicity chloruje za pfitomnosti uh-
liku za vzniku TiCls. 2. proces redukce a separace, pfi némz se TiCls redukuje kovovym
hotcéikem, z néhoz se ziskava titanova houba. 3. proces drceni a taveni, pfi némz se dr-
cena titanova houba tavi ve vakuovém oblouku nebo peci s elektronovym paprskem. 4.
proces elektrolyzy, pfi némz se chlorid hofecnaty (MgCl,), oddéleny v redukénim a sepa-

racnim procesu, elektrolyzuje na plynny Cl, a kovovy horcik [8,9].
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V pfipadé, Ze je primarni surovinou rutil (TiOy), je potfeba rudu smichat s uhlim
v jasném pomeéru 3:1, dale je nutnosti briketovat a kalcinovat v redukéni atmosfére,
ktera se pohybuje okolo 700 °C. P¥i teplotdch 800 — 1200 °C v elektricky vytdpénych
Sachtovych pecich je provadéna samotna chlorace chloridu titanicitého. Priibéh této

chlorace znazornuji nasledujici rovnice: [8]
TiO2 + 2Cl; + 2C = TiCls + 2Co (1)
TiOz + 4Cl, + 2C = TiCls + 2COCl, (2)

Avsak v pripadé, Ze je surovinou ilmenit nebo obohacena ilmenitova ruda (Fe-
TiO3), musi se v prvni fadé provést jeho selektivni redukce v obloukové peci pro surové
Zelezo, protoZze titan tvofi chlorovatelny karbid, ktery prejde do strusky. Priibéh chlorace

ilmenitové rudy popisuji tyto rovnice: [8]
TiC + 2Cl, + %Oz = TiCls + CO (3)

TiN + 2Cl, + %Oz = TiCls + NO (4)

V pribéhu redukce se na vnitini sténé nadoby vytvari porézni usazenina titanu,
tedy produktem Krollova procesu je titanova houba. Titanové houby obsahuji MgCl,
a nezreagovany kovovy hotcik uvnitf porQ. Po ukonéeni redukéni reakce se MgCl, a nad-
bytecny kovovy hotcik, ktery zbyl v titanové houbé, odstranuji vakuovou destilaci. Tato
destilace z titanové houby v davce 10 tun vyzaduje pfiblizné 90 hodin [9].

Po vakuové separaci nasleduje dlouhy proces chlazeni. Titanové houby ziskané
z redukéni nddoby se mechanicky oddéli pomoci lisu a rozmélni na malé kousky. Po kon-
trole kvality se titanova houba preda k taveni pro vyrobu titanovych ingot [9].

Nedavno byla vybudovana rozsahla zafizeni schopna vyrabét 13 tun titanu
na kontejner. Nicméné rychlost vyroby titanu je vSak stale nizka a doba trvani jednoho
cyklu trva vice nez 10 dni, tj. rychlost produkce na jeden kontejner je pfiblizné 1 tuna

titanu za den [9].
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Ilmenitovy

koncentrat ¥ ¥ Kok
Obloukova pec Surove felezo
I
Karbid titanu
Chlor —1 ¢'
Chloracni reaktor F.EC]G
SiCly
TiCly
Mg —> Redukce
A 4
. e Mg
Vakuova pec MeCl,

Ti-houba

Lisovani elektrod

A4
Obloukova pec

v

Ingot titanu

Obrdzek 3: Schéma vyroby titanu podle Krollova procesu za pouZiti ilmenitu [4]

2.3.2 Vyroba elektrolytickou redukci (FFC)

Pouziti elektrolytického procesu k vyrobé titanu je povazovano za ekonomicté;jsi
a ekologictéjsi nez proces tepelné redukce, jako tomu je u Krollova procesu. Ve stavaji-
cich elektrolytickych procesech lze materialy, které obsahuiji titan, pouzit jako katodu
i anodu, ale zaroven je lIze poutzit i v elektrolytech [10].

Proces FFC (Fray-Farthing-Chen) byl vyvinut v roce 2000 a spociva ve vyrobé titanu
za pomoci elektrolyzy TiO,. Jako elektrolyt slouzi roztaveny CaCly, jako anoda grafit
a jako katoda predspékany blok TiOz. Po pfipojeni vnéjsiho elektrického pole se na ka-
todé ionizuje kyslik z TiO,, ¢imz vznikd kovovy titan. Reakce je ukonéena po pfeméné
veskerého TiO,. Prokazalo se, Ze Ize jako surovinu pouzit také praskovy oxid nebo umély
rutil. Smichanim pftislusnych oxidl s TiO; Ize timto procesem vyrobit i nékteré slitiny,
jako napfiklad Ti-Mo, Ti-Nb a nebo Ti-Ni. Tento postup je dnes povazovan za komeréné

Zivotaschopny predevsim diky kratkému procesu, moznosti kontinudlni vyroby

14



a vysledné kvalité titanu. Prestoze byl tento postup navrzen jiz pred vice nez 20 lety,

neexistuje zadna prlimyslova vyroba zaloZena na tomto postupu [10].

2.4 Recyklace

Vzhledem k tomu, Ze titan se primdarné uplatniuje pfi vyrobé produktl s dlouhou
Zivotnosti, kterd Casto prevysuje 10 let, jako jsou konstrukéni materidly pro ramy le-
tound, implantaty a vyméniky tepla, lze usuzovat, Ze objem titanového Srotu je v sou-
Casné dobé stale maly a neni tak moZné ziskat podstatny podil na spottebitelském trhu.
Nominalni mira recyklace, kterd je definovana jako pomér statistického objemu Srotu z
titanovych vyrobk( k objemu vyroby primarniho kovu (titanové houby), je pomérné
nizka a ¢ini méné nez 1 %. Pravé kvuli této situaci neni recyklace titanu v soucasnosti
pfilis rozsifena [11].

S ohledem na zvySenou cenu titanu a rostouci poptavku po ném se recyklace tohoto
kovu Uspésné integruje do procesu taveni primarniho kovu a do prdmyslu zpracovani
soucdstek. Recyklace titanu dosahuje vyznamnych hodnot ve srovnani s jinymi kovy, od-
haduje se, Ze az 90 % titanového Srotu je Uspésné zpracovano. [11].

Titanovy Srot a jeho slitiny Ize pomérné efektivné recyklovat pomoci pretaveni s vy-
soce Cistou titanovou houbou, avSak za predpokladu, Ze koncentrace nedistot setrva
v pfijatelnych mezich. Tato recyklace tedy funguje tak, Ze se Srot fedi vysoce Cistou tita-
novou houbou anebo jinymi materidly. Napfiklad u slitiny Ti 6-4 se odhaduje, Ze pomér
primési Srotu se pohybuje v rozmezi 50 — 70 %. K pretaveni titanového Srotu se béziné
pouzivaji metody, jako je taveni elektronovym paprskem (electron beam melting - EBM),
taveni plazmovym obloukem (plasma arc melting - PAM) a pretaveni vakuovym oblou-
kem (vacuum arc remelting - VAR), protoZe dokazou udrzet kontaminaci kyslikem na mi-
nimu. Kontaminaci je zabranéno, protoze se titan tavi ve vodou chlazeném médéném
kelimku v inertni atmosfére. Taveni elektronovym paprskem je vhodné pro odstranéni
tékavych necistot, jako je Mg a Na, avSak Fe nelze odstranit, protozZe tlak jeho par v roz-
taveném titanu je nizky. Horni meze kysliku a Zeleza jsou stanoveny normou pro Cisty

titan, ale v mnoha pripadech jsou tyto meze prisnéjsi a to zuzuje pouziti Srotu [11].
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Titan s nezndmym obsahem necistot se nejobvykleji recykluje jako ferotitan pro
oceldrsky prlmysl, stejné tak i Srot s nizkou kvalitou. V tomto pfipadé se obvykle pouziva

levnéjsi metoda pretaveni, napriklad indukéni taveni [11].

2.4.1 Taveni elektronovym paprskem (EBM)

Elektronovy paprskovy proces taveni se uplatiiuje pfi zpracovani reaktivnich
kovl, véetné titanu a jeho slitin. Vyhody EBM jsou ziejmé v jeho flexibilni a snadné re-
gulaci teploty, schopnosti pracovat s rozsahlym spektrem material(i a vyssi produktivité
oproti tradi¢nim metodam jako VAR a PAM [12].

Proces taveni, viz Obrazek 4, se odehrdva v chlazenych médénych formach ve
vakuu, ¢imz je zaruceno peclivé odstranéni plynt z taveniny a dosazeni vysokého stupné
Cistoty konec¢ného produktu. Nevyhodou EBM je obtiznost kontroly legujicich prvka,
jako je Al, Sn a Cr, z dGvodu jejich odparovani pfi vysokych tlacich. EBM ma klicovou roli
pfi produkci material s extrémné vysokou Cistotou slitin pro elektroniku a pfi recyklaci
titanového Srotu. Elektronovy paprsek je vysokoteplotni zdroj vyzatovani, ktery je scho-
pen prekonat teploty tani, a dokonce i vyparovani pti vysokych teplotach vSech materi-
alQ. Vzhledem k tomu, Ze EBM je povrchova metoda, produkuje pouze tenkou taveninu

pfi akceptovatelné intenzité taveni, coz pozitivné prispiva k vysledné strukture [12].

Feed metal EB guns Melting chamber
JH /\~_  (High vacuum)
?i LN o~ 7

Water1+—===; —
cooled :

hearth e

— Ingot
— Ingot
/ Water chamber
Diffusion cooled  Drawing
pump crucible device

Obrdzek 4: Schéma pretavovadni titanového srotu metodou EBM [9]

2.4.2 Taveni plazmovym obloukem (PAM)
Plazmové taveni predstavuje metodu zpracovani materialu, kde je k taveni vyu-

zivano teplo plazmy, viz Obrazek 5. Tento proces je zvlasté uzitecny pro recyklaci kov(
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s vysokou hodnotou, jako je titan a slitiny na bazi niklu. Kvuli své vysoké ucinnosti a mi-
nimalnim tepelnym ztratdm do okoli je PAM efektivni pfi vyrobé vysoce kvalitnich, ho-
mogennich slitin s nizkym obsahem necistot. PAM pece obvykle operuji pfi pozitivnhim
tlaku inertni atmosféry, coz brani moziné atmosférické kontaminaci kyslikem a jinymi
prvky. Vysoky tlak je také nezbytny pro zabranéni selektivniho odparovani legujicich
prvkd, jako jsou nej¢astéji Al, Cr a Mg v titanovych slitinach [12].

PAM se pouzivd jako alternativni metoda taveni ve srovnani s procesy EBM
a VAR, kde je schopna prekonat nékteré z jejich nedostatkl. Oproti procesu VAR ma vy-
hodu v moZnosti vyuZiti nezpracovaného recyklovaného materidlu namisto drahych
elektrod, avsak jako zna¢na nevyhoda je vniman fakt, Ze technologie PAM neni schopna
zarucit rovnomérné ohfivani taveniny [12,13].
Plasma torches

Gas
@ circulation

Feed
metal S:,_ port
L (He or Ar)
|~

Melt /=T Water
Ingot R cooled

Water crucible

cooled Drawing —

hearth device

Obrazek 5: Schéma pretavovdni titanového srotu metodou PAM [9]

2.4.3 Pretaveni vakuovym obloukem (VAR)

Proces vakuového obloukového pretavovani je ¢asto vyuzivan k rafinaci riznych sli-
tin, véetné téch titanovych. Energie stejnosmérného proudu je pouzZivana na vytvoreni
oblouku mezi elektrodou a zdkladovou deskou chlazenou vodou. Spicka elektrody se
tavi, viz Obrazek 6, cozZ vede k tvorbé kapicek, které nasledné odkapavaji vakuem a do-
stavaji se do roztavené lazné. Tato roztavend lazen tuhne diky chlazeni vodou a je
schopna tak vytvofit vysoce kvalitni ultracisté slitiny. Dale se ve vakuu odpafuji nepfiz-
nivé prvky s vysokym tlakem par jako je Pb, Sn a nebo Cu. Tato technologie vsak prinasi
i nékteré nevyhody v podobé bezpecnostnich rizik, jelikoz taveni slitiny probiha ve vodou

chlazenych médénych nadobdach. Pfi praci s titanovymi slitinami se pracovni teplota po-

YT
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musi byt konstantné chlazeny. Pokud by nastala situace, kdy by se voda dostala k tave-
niné, zplsobilo by to dvoustupriovou explozi v disledku afinity titanu ke kysliku, ktery je

obsazen ve vodé [14,15].

©

Consumable
anode
(Feed metal)

Coolant
water outlet

Arc

Melt

Water cooled
Cu crucible

Ingot Coolant

water inlet

Obrdzek 6: Schéma pretavovdni titanového Srotu metodou VAR [9]

3 Vlastnosti titanu

3.1 Mechanické vlastnosti titanu

V kontextu dosahovanych hodnot pevnosti by byl Cisty titan povazovan za kov
stfedni pevnosti. Jeho vlastnosti jsou vSak vyrazné ovlivnény jeho stupném Cistoty, pre-
devsim obsahem kysliku, uhliku, dusiku a Zeleza. Mechanické vlastnosti Ize znac¢né zlep-
Sit tvarenim za studena. Na rozdil od oceli, hliniku a dalsich konstrukénich materiald jsou
vlastnosti titanu mnohem vice dany rychlosti zatiZzeni. Tabulka 2 uvadi vybrané mecha-

nické vlastnosti CP titanu [22].

Tabulka 2: Druhy a mechanické vlastnosti chemicky Cistého titanu [23]

Druh titanu Mez pevnosti Rm TaZnost A [%] Tvrdost HB
[MPa]
Ti 99,5 290 30 120
Ti 99,2 390 28 200
Ti99,1 490 25 225
Ti 99,0 610 20 265

Z tabulky nam vyplyva, Ze mez pevnosti a tvrdost podle Brinella s klesajici chemic-

kou Cistotou titanu vzrlstaji, a naopak taznost klesa.
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Mez kluzu — titan Ize efektivné srovnavat s hodnotami stfedné nebo malo legova-
nych konstrukcnich oceli vzhledem k této vlastnosti. Meze pevnosti titanu rovnéz vyka-
zuji podobné hodnoty jako meze pevnosti konstrukénich oceli [22].

Mez Gnavy — u vzork( s hladkym povrchem byva mez Unavy v ohybu ¢asto vyssi nez
50 % meze pevnosti v tahu, avSak tato hodnota je vyrazné ovlivnéna kvalitou povrchu.
BrousSenim povrchu je mozno sniZit hodnotu mezi Unavy o 25 az 30 %. Vyhodou titanu
je, ze v koroznich prostrfedich nedochdzi k poklesu meze Unavy [22].

Zména vlastnosti pfi vyssich teplotach — prestoze ma titan vysoky bod tani, nejednd
se o0 optimalni material pro vysoké teploty, nebot rychle ztraci svou pevnost. Ve srovnani
s ostatnimi kovy je tento pokles mnohem markantnéjsi a pfi teplotach nad 300 °C je
pevnost titanu nizsi nez u béznych nizkouhlikovych oceli a niklu. Spolu s tim dochazi také
k poklesu hodnoty modulu pruznosti [22].

Vrubova houZevnatost — tento parametr je vyznamnym ukazatelem kvality titanu.
Jeho hodnotu nebo zménu nelze vyvodit ze zmén ostatnich mechanickych vlastnosti,
vazovat 50 J/cm?, ale u dostateéné ¢&istého titanu mulZe tato hodnota pFesahovat
100 J/cm? [22].

TaZnost a kontrakce — silné zavisi na obsahu primési, titan ma vsak na rozdil od le-

govanych oceli stejné pevnosti vy$si hodnoty taznosti [22].

3.1.1 Vliv necistot na vlastnosti titanu

| malé necistoty maji zasadni vliv na vlastnosti titanu. Necistoty, které s titanem vy-
tvareji intersticidlni tuhé roztoky, jako jsou kyslik, dusik, uhlik a vodik, maji na jeho cha-
rakteristiky mnohem vyznamnéjsi vliv nez necistoty, které s titanem vytvareji substitucni
tuhé roztoky [24].

Kyslik a dusik — pfidavky téchto prvk( se efektivné rozpoustéji v obou krystalovych
modifikacich titanu. | pfi nizkych koncentracich vyznamné zvysuji pevnost a tvrdost,
avsak nepfiznivé ovliviuji taZznost a houzevnatost. Omezuji také plastické vlastnosti ti-
tanu pfi tvareni za studena a prispivaji k jeho kiehkosti [24,25].

Uhlik — za normalni teploty je titan schopen rozpustit zhruba 0,25 % uhliku. Pokud

se tato hranice prekroci, dojde ke zvySeni mechanickych vlastnosti, avSak pfi vyrazné
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vysSich koncentracich uhliku vytvafi karbid titanu (TiC), ktery ma negativni vliv
na svafritelnost [24,25].

Vodik — tento prvek nemd vyznamny vliv na pevnost a tvrdost titanu, pokud jeho
obsah nepresahuje 0,03 %. Nejvyznamnéjsi dopad ma vsak na vrubovou houZevnatost.
U titanu obsahujiciho vodik dochazi vlivem starnuti ke sniZzeni vrubové houzevnatosti.
Vodik Ize z titanu odstranit vakuovym Zihanim pfi teplotach 800 az 900 °C po dobu 6 az
10 hodin [22,24].

Zelezo — 7elezo je pomérné béinou necistotou, ktera se do titanu dostava béhem
procesu redukce. Pokud koncentrace Zeleza nepfesahuje 0,1 %, nema vyznamny vliv
na konecné vlastnosti titanu [24].

Kfemik — dostava se do titanu obdobné jako Zelezo béhem vyrobniho procesu.

Nemad vyrazny vliv na vlastnosti a spiSe ovliviiuje snizovani houzevnatosti [24].

3.2 Technologické vlastnosti titanu

Kromé mechanickych charakteristik jsou technologické vlastnosti titanovych polo-
tovart kli¢ové pro jejich vyuziti a zpracovani [22].

Obrobitelnost — obrdbéni titanu je slozitéjsi nez obrabéni jinych kovl kvili jeho re-
lativné vysoké pevnosti, nizké tepelné vodivosti a vysoké afinité k absorpci kysliku a du-
siku pfi zahfivani v misté vzniku tfisky. BEhem obrabéni titanu a jeho slitin dochazi k ra-
pidnimu zpevnéni povrchu, coZz ma za nasledek znacné otupeni nastroje. Diky malé kon-
taktni ploSe mezi nastrojem a obrobkem, nizkou teplotni vodivosti a vysokym soucinite-
lem tfeni mlzZe dochazet k silnému prehrati slabé povrchové vrstvy, a to do teplot az
nad 1000 °C. Castice titanu tak mohou byt nevhodné navareny na hranu ndstroje [22,24].

Svaritelnost — pri dokonalém pokryti svaru ochrannou atmosférou je svaritelnost
titanu dobra. Nicméné z dlivodu vysoké reaktivity s plyny neni mozné titan svarovat pla-
menem. Svarovani obalenymi elektrodami a svafovani pod tavidlem rovnéz neni mozné,
pokud tavidlo obsahuje slouceniny kysliku. Pro svarovani titanu se nejbéznéji pouziva
svafovani argonem s wolframovou netavici se elektrodou [22,24].

P3jeni titanu — zpravidla je nutné pracovat v ochranné atmosfére. Pomoci vhodné

pajky, jako je stribro, hlinik nebo jejich slitiny, lze titan Uspésné spojovat s rliznymi
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ocelemi a Sirokou Skalou nezeleznych kovi. Tento proces se také hojné pouziva pfi pla-
tovani titanem [24].

Tvaritelnost — tvaritelnost titanu je podminéna jeho chemickym sloZzenim, struktu-
rou a deformaénimi podminkami. Cisty titan je dobFe tvarny za tepla i za studena, ale
pro vétsinu jeho slitin je tvarnost za studena omezena. Tvarnost pfi pokojové teploté je
obecné nizsi nez u béznych konstrukénich materidld, ale doplrikové prvky, jako je kyslik

a dusik, mohou tuto vlastnost zvysit [22,24].

3.3 Chemické vlastnosti titanu

| prfes svou chemickou reaktivitu, ktera jej zarazuje mezi prvky jako je hoicik
a beryllium, se titan vyznacuje vyjimecnou odolnosti vici korozi. Tato odolnost predci
v nékterych prostiedich dokonce i schopnost specialnich korozivzdornych oceli a slitin.
Diky takto vynikajici odolnosti v(ci korozi je titan idedIni pro poufZiti v 1ékarstvi (jako bi-
okompatibilni material) a v naro¢nych prosttedich, napfiklad v morské vodé nebo v che-
mickém pramyslu. Jeho obrovskou vyhodou je také schopnost odoldvat elektrochemické

korozi [22].

4 Slitiny titanu a jejich mikrostruktura

Podnétem pro vyvoj a vyrobu titanovych slitin v uplynulych 40 letech byl pGvodné
letecky primysl, kdy vznikla naléhava potfeba novych material( s vyssi pevnosti ve srov-
nani s hmotnosti pfi zvySenych teplotach. Vysoka teplota tani titanu (1678 °C) byla jasné
brana jako predpoklad, Ze slitiny budou vykazovat dobré pevnostni vlastnosti v Sirokém
rozsahu teplot. | kdyZ nasledné prizkumy ukazaly, Ze rozsah teplot je uzsi, nez se pred-
pokladalo, stejné je az 50 % titanovych slitin vyuZzivano pravé v leteckém pramyslu. Zby-
tek titanovych slitin se predevsim kv(li svym korozivzdornym vlastnostem pouziva v che-
mickém a lékarském primyslu [16].

Cisty titan prochazi alotropni transformaci z hexagonalni t&sné usporadané miizky
na kubickou prostorové centrovanou mtizku, jakmile teplota prekona hranici 882,5 °C.
Prvky, viz Obrazek 7, které kdyZ jsou rozpustény v titanu, malo ovliviuji teplotu trans-
formace anebo ji zvysuji, jsou nazyvany jako a stabilizatory, jedna se vétsSinou o jedno-

duché kovy (hlinik a cin) nebo mezilatkové prvky (kyslik, uhlik nebo dusik), které jsou
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rozpustné v hexagonalni fazi. Legujici prisady, které snizuji teplotu fazové transformace,
se nazyvaji B stabilizatory, obvykle jde o prfechodné kovy (Mo a V) a vzacné kovy. Ve
slitinach jsou jednofazové oblasti a a B oddéleny dvoufdzovou oblasti a + B, jejiz Sirka

roste s rostouci koncentraci rozpusténé latky [17,18].

3

o+ TixAy
B e
Ti Ti
a-stabilizujici B-stabilizujici neutralni
B-isomorfni p-eutektoidni
(AILO\N,C) (V,Mo,Nb, Ta) (Fe,Mn,Cr,Ni.Cu,Si,H) (Zr,Sn)

Obrdzek 7: Nejpouzivanéjsi legujici prvky a jejich vliv na fdzovy diagram titanu [17]

4.1 Slitiny v modifikaci a

Hlavnimi substitu¢nimi slitinovymi prvky, které se rozpoustéji ve fazi a, jsou stabili-
zacni prvky hlinik a kyslik a neutrdlni prvky cin a zirkonium. VSechny zpUsobuji zesileni
tuhého roztoku a zvysuji pevnost v tahu o 35 az 70 MPa pro kazdé jedno procento pfi-
daného prvku. Kyslik a dusik, které jsou obvykle pfitomny jako necistoty, pfispivaji k me-
ziatomovému zpevnéni, a fizené mnozstvi kysliku se pouziva k dosazZeni specifického roz-
sahu Urovni pevnosti ve vice stupnich (tfid) tzv. komercéné Cistého (CP) titanu. Tyto slitiny
jsou charakterizovany uspokojivou pevnosti, houzevnatosti, odolnosti vici creepu a sva-
fitelnosti [16,18].

Jediné béiné pouzivané slitiny v této skupiné jsou nékolik stupnu (trid) CP titanu,
cozZ jsou v podstaté slitiny Ti-O a tercialni sloZzeni Ti-5Al-2,5Sn. JelikozZ to jsou slitiny jed-
nofazové, tahové pevnosti jsou relativné nizké. ProtoZe je obvykle nutné slitiny zpraco-
vavat pfi nizSich teplotach, aby se zabranilo nadmérnému ristu zrn, formovatelnost je
predevsim omezena kvli jejich hexagonalni krystalové mfizce, viz Obrazek 8, a skutec-

nosti, Ze vykazuji vysokou miru deformacniho zpevnéni. Z tohoto divodu je tendence
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nahrazovat slitiny Ti-5Al-2,55n za slitiny Ti-Cu, protoZe je Ize sndze zpracovavat po tepel-

ném zpracovani, ale pred starnutim, kdy je relativné mékka [16].

0.468 nm

Obrdzek 8: Hexagondlni tésné usporddand mrizka titanu [17]

Mechanické vlastnosti a slitin jsou pomérné malo citlivé na mikrostrukturu, i kdyz

je mozné ziskat a slitiny ve tfech rliznych formach [16]:

1. Rovnoosa zrna, kterd vznikaji pfi zpracovani a zZihani slitin. Velikost zrn byva re-
lativné mal3, viz Obrazek 9a, protoze rlist zrn je potlacen kvili relativné nizkym
teplotam a kvali necistotam, které uzaviraji hranice zrn [16].

2. Rychlym ochlazovanim z B fazového pole vznika hexagonalni martenziticka faze
a‘, ve které ale zlstavaji plvodni B zrna jasné ohrani¢ena. Faze a‘ se tvofi
masivni transformaci, tj. martenzit obsahuje vysokou hustotu dislokaci, ale ma
jen malo nebo Zadna dvoj¢ata a skldda se z kolonii desek nebo lamel oddélenych
nizkouhlovymi hranicemi. S tvorbou martenzitu neni spojeno podstatné zpev-
néni, protozZe velikost zrna je velka a neni zde presyceni nahradnich atomu roz-
poustédla, viz Obrazek 9b [16].

3. Pomalym ochlazovanim z B fazového pole zpUsobuje vytvareni Widmanstatte-
novy desky. V slitinach s vysokou Cistotou je tato struktura oznacovdna jako zu-
batd, zatimco pokud jsou pritomny prvky stabilizujici fazi B nebo necistoty, jako
je vodik, mohou byt a desky ohraniceny, cozZ vytvari efekt , koSikové vazby“, viz

Obrazek 9c [16].
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Slitiny a, které jsou ochlazeny z fazového pole B, vykazuji nizsi hodnoty pevnosti
v tahu, Unavové pevnosti pfi pokojové teploté a tazinosti neZ slitiny s rovnoosou
strukturou zrn [16].

CP titan je druhou nejvice pouZivanou slitinou titanu, kterd ma Siroké vyuziti
v mnoha odvétvich. Bézné jsou k dispozici Ctyfi jakosti, které maji se zvysujicim se
obsahem kysliku pevnost v tahu pfi pokojové teploté od 240 do 720 MPa. Tt¥ida 1
takze ji Ize hluboce tazit. Tfida 2 ma pevnost v tahu mezi 390 a 540 MPa a je nejpo-
uzivanéjsi CP titanovou slitinou. Trida 3 (0,4 O — 0,5 Fe) je pouzivana predevsim

na tlakové nddoby. Kromé toho bylo vyvinuto sloZzeni obsahujici 0,2 % palladia, které

ma obzvlasté vysokou odolnost proti korozi [16].

Obrazek 9: Mikrostruktura CP titanu: (a) Zihand 1 hodinu pfi 700 °C s rovnoosymi zrny; (b) kalend z
fdzového pole 8 ukazujici martenzitickou o' strukturu; (c) chlazend vzduchem z fazového pole s Wid-
manstattenovymi destickami [16]
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4.2 Slitiny v modifikaci pseudo a

Tento typ kovacich slitin byl vytvoren s cilem splnit pozadavky na zvySeni provoznich
teplot v kompresorové ¢asti letadlovych plynovych turbinovych motor( v rdmci neusta-
Iého snazeni o zvysSeni vykonu a efektivity. Pseudo a slitiny se vyznacuji nejvétsi odol-
nosti proti creepu pfi teplotach nad 400 °C ze vSech titanovych slitin a maji tak pfiznivé
charakteristiky pro pouziti coby slitina pro kompresorové disky v plynovych turbinach
[16,19].

V praxi obsahuji pseudo a slitiny od 2 do 8 % B stabilizacnich prvka, které jednak
vnaseji do mikrostruktury nepatrné mnozstvi B faze, viz Obrazek 10, a jednak pftispivaji
k lepsi kujnosti. Tyto pridavky jsou vsak zpravidla natolik malé, Ze nezajisti podstatné
zpevnénirozkladem zadrzené B faze a zlepSeni mechanickych vlastnosti plyne predevsim
z tvorby martenzitické o’ faze a z manipulace s a/ a‘ mikrostrukturou. Valna vétsina
pseudo a slitin je kovana a tepelné zpracovana ve fazovém poli a + B, takZze v mikrostruk-

tufe jsou vidy zastoupena primarné a zrna [16].

Obradzek 10: Mikrostruktura pseudo a slitiny IMI 685 chlazend vzduchem z fazového pole, kterd
ukazuje "koSikovou" vazbu Widmanstattenovych desticek o fdze ohranicenou malym mnoZstvim 8
fdaze [16]

4.3 Slitiny v modifikaci B

Titanové slitiny v modifikaci B jsou definovany jako slitiny obsahujici dostatecné
mnozstvi legujicich prvkd, které udrzuji B fazi v metastabilnim nebo stabilnim stavu po

ochlazeni na pokojovou teplotu béhem tepelného zpracovani. To znamen3d, Ze mnozstvi
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téchto prvki je dostatecné k tomu, aby se zabranilo prichodu startovaci ¢arou marten-
zitu (M) viz Obrazek 11. SloZeni slitin, které se nachdazeji mezi kritickou minimalni hladi-
nou (Bc) téchto stabilizujicich prvkd (tj. tam, kde linie Ms protina osu pokojové teploty) a
podobnym prlisecikem linie B transu (Bs), se béZzné oznacuji jako metastabilni B slitiny
titanu, protoze se u nich pfi starnuti vytvofi druha faze (obvykle a). Vysoce legované
sloZzeni napravo od Bs se povaZuje za stabilni B slitiny a nemély by byt schopny kaleni

tepelnym zpracovanim. Takové slitiny jsou pouzivany méné casto [16].

BETA ALLOYS

METASTABLE | STABLE

TEMPERATURE ——=

Pec Ps
% BETA STABILIZER —»

Obrdzek 11: Pseudobindrni 8 izomorfni fazovy diagram zndzorriujici umisténi metastabilnich a
stabilnich fdzi 8 slitin titanu [16]

Tyto slitiny si ziskaly velkou pozornost jiz v pocatcich diky vybornym tvarecim vlast-
nostem, které se oCekdvaly od kubické prostorové centrované mfizky, viz Obrazek 12.
Kromé toho nabizely moZnost tvareni za studena v relativné mékkém stavu doprovaze-
ném naslednym zpevnénim diky starnuti. Takové vysoké obsahy B stabilizujicich prvku
viak zplsobovaly problémy se segregaci ingotli a mély tendenci zvySovat hustotu. Prvni
komercné pouzivanou slitinou bylo sloZzeni Ti-13V-11Cr-3Al, ktera mUzZe byt kalena, tva-
fena za studena a vytvrzena starnutim pfi teploté 480 °C, ¢imZ se dosahne pevnosti
v tahu az 1300 MPa [16,18].

Az do nedavné doby se B titanové slitiny vyuzivaly jen minimalné a v roce 1993 tvo-
fily pouze jedno procento celkového trhu s titanem ve Spojenych statech. Nyni se vSak

ukazuje, Ze tyto slitiny jsou mimoradné univerzalni a poskytuji velmi vysokou pevnost
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v kombinaci s dobrou houZevnatosti a odolnosti proti Unavé. Kromé toho vykazuji vyso-

kou kalitelnost, takzZe Ize tepelné zpracovavat soucasti s velkymi prifezy [16].

Obrdzek 12: Kubickad prostorové centrovand mrizka titanu [17]

V soucasnosti vznikla druha generace metastabilnich B titanovych slitin, jejichZ slo-

Zeni se ridi zejména podle téchto pokyn: [16]

1. Pridavek prvkd, napt. hliniku, zirkonia a cinu, které maji tendenci potlacovat
nebo omezovat tvorbu faze w béhem tepelného zpracovani nebo svarovani tim,
Ze podporuji nukleaci faze a.

2. Omezeni mnozstvi prvk(, napt. chromu, které maji tendenci stabilizovat eutek-
toidni pfeménu B a zpUsobovat kiehnuti v dlisledku tvorby TiCr, nebo jejich
sloucenin. Je tfeba také poznamenat, Ze nadmérna eutektoidni stabilizace vede
k pomalé reakci na starnuti, coz je nezadouci.

3. Podpora plastické deformace skluzem spiSe nez mechanismem zahrnujici defor-

macné indukovanou pfeménu na martenzit.

V kazdé slitiné je mozné dosahnout vysokého stupné zpevnéni. Nékteré deformace
za studena u slitin, jako je Beta lll, Ize pfed starnutim provadét pfi pokojové teploté, coz
mUze ddle zvysit pevnostni vlastnosti v dlsledku vzniku jemné dispergovanych a preci-
pitata na dislokacich. Objemovy podil a morfologie precipitatli ovliviiuji pevnost, za-

timco velikost zrn ma zasadni vliv na taznost [16].
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PFiklady novéjsich B titanovych slitin jsou uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3: SloZeni a pouZiti 8 titanovych slitin [16]

Slitina Zemé puvodu Pouziti
Ti-11.5Mo0-6Zr-4.55n (Beta Ill) USA Letecky pramysl, nyty, pru-
Ziny
Ti-8V-6Cr-4Mo-4Zr-3Al (Beta USA Trubkova pouzdra pro ropu a
Q) plyn
Ti-10V-2Fe-3Al (Ti 10-2-3) USA Vysokopevnostni vykovky
pro ramy letadel
Ti-5Mo-5V-8Cr-3Al (TB2) Cina Vysokorychlostni rotory

Ti-5AI-5V-5Mo-1Cr-1Fe (VT22)

Spolecenstvi narod(

Podvozky letadel

Obradzek 13: Rizné mikrostruktury 8 slitin: (a) Hrubd 8 zrna; (b) 10% prodlouZend ay; (c) 10%
globuldrni ap; (d) 10% oy (rekrystalizovanad) s globuldrni a; (e) sekunddrni a; (f) Nehomogenni

sraZeni sekunddrnich a sloucenin [21]
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Zavéreény krok zpracovani za tepla se obvykle provadi v poli a + B u chudsiho ob-
sahu legur B slitin a pfednostné v poli B u bohatSiho obsahu legur B slitin. Tepelné zpra-
covani roztoku nad teplotou B transu vede ke vzniku hrubych B zrn (viz Obrazek 13a).
Zpracovani roztoku mirné pod teplotou B transu vede k vysrazeni primarnich a (ap) zrn
(viz Obrazek 13 b, c). Teplota tepelného zpracovani fidi objemovy podil ap, zatimco ko-
vani a deformace vélcovanim ovliviuje tvar a,. Je-li poZzadovana mald velikost zrn, je
mozné provést nékolik cykll deformace a rekrystalizace. V ptipadé velkych priifezd
mUze nasledné zpracovani a/B rozbit film hranice zrn, coz znazorriuje Obrazek 13d. P¥i
nizsich teplotach, obvykle 400 az 600 °C, se sekundarni a (as) srazi v jemné distribuci, viz

Obrazek 13e,f. Toto srazeni mlze byt homogenni, nebo nehomogenni [21].

4.4 Slitiny v modifikaci o +

Pevnostni omezeni a slitin vedla k po¢ate¢nimu vyzkumu sloZeni obsahuijici jak a,
tak B fazi. Ackoliv mnoho bindrnich B — stabilizovanych slitin v termodynamické rovno-
vaze je dvoufazovych, v praxi a + B slitiny obvykle obsahuji smési a i B stabilizator(. Tyto
o + B slitiny maji nyni nejvétsi obchodni vyznam, pri¢emz jedna konkrétni slitina Ti-6Al-
4V tvorivice nez polovinu prodeje titanovych slitin v Evropé i ve Spojenych statech. Pres-
toze je tato konkrétni slitina obtizné tvaritelnd, a to i ve vyzihaném stavu, slitiny a +
obecné vykazuji dobrou tvafitelnost a vysokou pevnost v tahu pfi pokojové teploté.
Avsak pfi teplotach nad 400 °C dochazi k urc¢itému sniZeni pevnosti pfi te€eni, a pokud
slitina obsahuje vice nez 20 % B faze, dochazi také ke sniZeni svafitelnosti. Vlastnosti
slitin a + B lze kontrolovat tepelnym zpracovanim, které se uplatiuje pfi Upravé mi-
krostrukturnich a precipitacnich stavll B slozky. Primarni vyuZiti téchto slitin je v kova-
nych soucastech, napf. v lopatkach ventilatort proudovych motora [16,18].

Vétsina téchto slitin zahrnuje prvky, které stabilizuji a zpevnuji a fazi, spolu se 4-6 %
B stabilizacnich prvka, které umoziuji, aby se pti ochlazovani z fazovych poli zachovalo
znacné mnozstvi této faze. Bézné B stabilizacni prvky posiluji B fazi v pevném roztoku, i
kdyZ tyto Ucinky jsou relativné malé. Pevnostni vlastnosti a + B slitin Ize zlepSit nasled-
nym popousténim nebo starnutim a Ize tak dosahnout pevnosti v tahu pti pokojové tep-
loté presahujici 1400 MPa. Nicméné jen malo sloZzeni dokdze udrzet tyto Urovné pevnosti

v tlustych prarezech kvili ucinkim kalitelnosti pfi kaleni, které jsou zhorSeny nizkou
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tepelnou vodivosti titanu. Nyni se nabizi zvazit vztahy mezi strukturou a vlastnostmi sli-

tin a + B, které se vyvijeji tepelnym zpracovanim [16].

4.4.1 Zihané o + B slitiny

Ve slitindch, které vykazuji fazové diagramy B izomorfniho typu, Ize dosdhnout
rovnomérnych vlastnosti v tlustych priarezech pomalym ochlazovanim z fazovych poli
nebo a + B, znamym jako B Zihani, resp. Zihani ve valcovné. V prvnim pripadé je obvyklé,
Ze se a faze tvori jako Widmanstattenovy lamely v B matrici, ackoliv se  mlZe sama
transformovat na martenzitickou a‘ [16].

Zihani ve fazovém poli o + B se obvykle provadi pfi teploté priblizné 700 °C
a kromé uvolnéni napéti vede toto zpracovani ke vzniku rovnoosé struktury slozené ze

zrn a (bild) a zrn transformované B (Widmanstattenova a) viz Obrazek 14 [16].

Obrdzek 14: (a) Slitina IMI 318 Zihand pfi 700 °C ve fdzovém poli o + 8; (b) Zvétseny elektronovy
mikrofotograficky snimek (a) zobrazujici strukturu transformované 8 (Widmanstéttenova a) [16]

Velikost zrn lze upravit vhodnym nastavenim pracovnich a Zihacich cykld. Casto
se provadi druhé nebo duplexni Zihani, které zpUsobi dalsi rozdéleni legujicich prvk

mezi a a B fazi, a hlavnim cilem této Upravy je obohacovani B faze, coz vede ke zlepseni
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stability slitin pro provoz pti zvySenych teplotach. Slitiny titanu a + B se nejcastéji vyuzi-
vaji v Zihaném stavu a je potfeba podotknout, Ze mikrostruktura i nékteré mechanické
vlastnosti se mohou odliSovat v souvislosti s tim, zda bylo pfedchozi tvareni provedeno

nad nebo pod B transem [16].

4.4.2 Kalené a + B slitiny

Spektrum vlastnosti a + B slitin Ize dale rozsifit kalenim z pole B faze a naslednym
popousténim nebo starnutim pfi zvySenych teplotdch, aby se rozlozZily kalené struktury.
Lze pfitom rozliSovat mezi relativné zfedénymi a + B slitinami, které pfi kaleni tvofi he-
xagondlni o’ martenzit, nebo dva ortorombické martenzity a’ a a‘, a koncentrovanéj-
Simi slitinami, v nichz maze byt B faze ¢astecné nebo zcela zachovana v metastabilnim
stavu. Pokud slitiny obsahuji dostatecny obsah f stabilizujicich prvkd, aby se Ms (Mar-
tenzit start) teplota snizila pod pokojovou teplotu, mlze se zachovat plné metastabilni
B struktura [16].
formuje jako kolonie rovnobéznych desek nebo lamel, viz Obrazek 15a, jejichz hranice
tvofi stény dislokaci. Vnitfni oblasti jsou rovnéz silné dislokované. Tato struktura je po-
dobna strukture, ktera se ziska pfi kaleni a slitin z pole B faze, s tim rozdilem, Ze ve sliti-
nach a + B jsou lamely oddéleny tenkymi vrstvami zadrzené B faze, ktera je obohacena

o B stabilizujici rozpoustéci prvky [16].

Obrdzek 15: Transmisni elektronové mikrofotografie ukazujici strukturu martenzitt titanovych sli-
tin: (a) hexagondlni a’ (lamelovy) martenzit ve zfedéné slitiné (Ti-1.8Cu) kaleny pri 900°C; (b) he-
xagondlni a“ (Cockovity) martenzit obsahujici dvojéata v koncentrované slitiné (Ti-12V) kaleny pri
900°C; (c) ortorombicky a* martenzit ve slitiné Ti-8.5Mo-0.5Si kaleny pri 950°C [16]
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Se vzrlstajicim mnozstvim rozpusténych latek a nizsimi teplotami M;s se tyto kolonie
zmensuji a fada z nich degeneruje do jednotlivych nahodile orientovanych desticek. Tyto
desticky maji ¢ockovitou nebo acikuldrni morfologii, viz Obrazek 15b, a jsou vnitiné
zdvojené na rovinach. Druhy typ titanového martenzitu (a‘‘) mda ortorombickou struk-
turu a podobnou mfizkovou shodu s fazi B. Z tohoto dlivodu je pravdépodobné celné
centrovany a jeho mfizkové rozméry jsou a = 0,298 nm, b = 0,494 nm, c = 0,464 nm. Je
také vnitfné zdvojena, jak Ize vidét na Obrazku 15c, pricemz dvoj¢ata se tvofi v rovinach
{111}. Ackoliv se dfive martenzit a’“ zanedbdval, nyni je jeho vyznam docenén. Jeho pfi-
tomnost snizuje taznost slitin v tahu, avsak jeho vyhodou je, Ze je pfiznivym prekurzo-
rem pfi vytvareni velmi rovnomérného rozlozeni faze a po nasledném tepelném zpraco-

vani. Martenzit a‘“ mUZe byt vytvoren nasledujicimi tfremi zplsoby: [16]

1. Rozkladem metastabilni B faze pfti kaleni

2. Rozkladem zadrzeného materialu prechodnou (bainitickou) transformaci bé-
hem izotermického starnuti

3. Pfeménou vyvolanou napétim

Slitiny, které se v praxi pouZivaji nej¢astéji, jsou uvedené v tabulce 4.

Tabulka 4: Prehled nejcastéji pouZivanych titanovych slitin [20]

Typ slitiny | Chemické sloZeni | Obsah | Oznaéeni | Oznaéeni | Oznaceni
p-faze | Rusko USA Francie
v %
o - slitiny nelegovany Ti 0 VT1-00 UT 40
VT1-0
Ti - (0,2-0,5)Pd 4200 UT 3502
Ti - 5Al — 2,58n VT5-1
Pseudo — o - | Ti-115n-2,25A1-5Zr- 2-6 IMI 679
slitiny 1Mo-0,225i
Ti-6A1-25n-42r-2Mo- Ti 6242
0.1Si
(a + b) slitiny | Ti-(5-7)Al-4V 5-26 |VTH Ti(6)4 UTABV
martenzitick | Ti-Al-2Sn-4Zr-6Mo VT33 TI6246
aho typu Ti-11Mo-6Sn-4Zr VT30
Pseudo fi- Ti-13V-11Cr-3Al 100 % B120VCA
slitiny Ti-11,5Mo-6Zr-4,55n | nestabilni BETA Il
Ti-3A1-TMo-11Cr WT15
p-slitiny Ti-33Mo 100 % 4201
stabilni
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5 Vliv zpracovani na mikrostrukturu slitin titanu

5.1 Vlivtermomechanického zpracovani

Mikrostrukturu slitin titanu je mozné ménit a fidit termomechanickym zpracova-
nim. Charakter a stupen Fizeni mikrostruktury, kterého Ize docilit, zavisi na tfidé a typu
slitiny. V této casti budou popsany ucinky termomechanického zpracovani na mi-

krostrukturu jednotlivych slitin titanu [17].

5.1.1 CPtitan

Termomechanické zpracovani CP titanu se obvykle provadi zcela v oblasti a faze
a hlavnim cilem z mikrostrukturniho hlediska je Uprava velikosti a zrn na poZzadovanou
uroven. Naptiklad malé velikosti a zrn (10 um) Ize dosdhnout rekrystalizaci pfi teplotach
kolem 700-750 °C, zatimco vétsi velikosti a zrn (50 um) lze dosahnout rekrystalizaci pfi

teplotach kolem 900 °C, viz Obrazek 16 [17].

a) Grain size ~ 10pum b) Grain size ~ 50um

Obrdzek 16: Struktura zrn CP titanu [17]

5.1.2 a+ Bslitiny
U dvoufazovych a + B titanovych slitin Ize zménou zplsobu termomechanického zpra-
covani ziskat tfi vyrazné odliSné typy mikrostruktur: plné lameldrni strukturu, plné rov-
noosou strukturu a tzv. duplexni nebo bimodalni mikrostrukturu obsahujici rovnoosou
primarni a v lameldrni a + B matrici. Typicky zplsob zpracovani pro ziskani bimodalni
mikrostruktury je: homogenizacni zihani ve fazovém poli B (1), deformace ve fazovém

poli a + B (ll), rekrystalizace ve fazovém poli a + B (Ill) a starnuti pti nizsich teplotach (V).
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Na obrazku 17a je zobrazena typickd lamelarni mikrostruktura, kdezto obrazek 17b zob-

razuje typickou vyslednou bimodalni strukturu [17].

a) Lamellar b) Bi-modal 1 ¢) Bi-modal 2
Obradzek 17: Mikrostruktury a + 8 slitin : (a) lameldrni; (b) bimoddlni [17]

Mechanismus, kterym se lamelarni ,vychozi“ struktura (krok I) deformovana (krok I1)

méni béhem rekrystalizace na rovnoosa a + B zrna, je znazornén na obrazku 18a [17].

ERRNAY | ;
a) 950°C b) 800°C

Obrazek 18: Rekrystalizace na bimoddlni strukturu (950 °C) a na piné rovnoosou strukturu (800 °C),
slitina Ti-6Al-4V [17]
5.1.3 Bslitiny
V zavislosti na mnoZstvi B stabilizacnich prvk( mohou byt tyto B slitiny pfi ochlazeni
na pokojovou teplotu pfi stfednich az vysokych rychlostech ochlazovani zachovany
v metastabilni formé, coZ znamen3, Ze béhem ochlazovani nedochazi k vyznamnému vy-
srazeni a faze. B slitiny po rizném termomechanickém zpracovani mohou vykazovat
razné struktury (lamelarni, bimodalni a tzv. ,,necklace” (angl. ndhrdelnikova) mikrostruk-
tura). Pro ziskani lamelarni struktury je zpracovani nasledujici: homogenizacni Zihani
ve fazovém poli B (1), deformace ve fazovém poli a + B (), rekrystalizace ve fazovém
poli B (1ll) a v posledni fadé dvoji starnuti pfi nizsSich teplotach (V). Pro ziskani bimodalni
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struktury je zpracovani podobné, avsak s tim rozdilem, Ze rekrystalizace probiha ve fa-

zovém poli a + B. Lamelarni strukturu B slitin zndzornuje obrazek 19a a bimodalni struk-

turu B slitin ukazuje obrazek 19b [17].

Obrazek 19: Lameldrni a bimoddlIni mikrostruktura 8 slitin: (a) lameldrni; (b) bimoddlni [17]

Pro vytvoreni mikrostruktury typu necklace (obrazek 20) je tfeba pouzit takzvany
proces deformace ,,skrz transus”. Tento proces spociva v tom, Ze se po homogenizac¢nim
Zihadni material nechladi na pokojovou teplotu, ale pfimo se deformuje pocinaje fazovym
polem B a pokracuje do fazového pole a + B, dokud se na hranicich deformovanych zrn

B nevytvori a (tvar ,palacinky” nebo protahlého zrna B) jako kulaté ¢astice [17].

E=TS T

”~

Obrdzek 20: Necklace mikrostruktura po deformaci "skrz transus" [17]
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5.2 Vliv mikrolegovani

Substituéni prvky, jako jsou Ta, V, Mo a Nb, jsou klicové pro kontrolu mikrostruktury
a vlastnosti titanovych slitin. Tyto prvky patfi do kategorie B izomorfnich prvkd a nerea-
guji s titanem za vzniku intermetalickych slouéenin, coz z nich ¢ini preferovanou volbu
pro legovani. Naopak prvky jako Cr, Fe, Cu, Ni, Pd, Co, Mn a dalsi pfechodové kovy tvofri
s titanem eutektoidni systém, maji omezenou rozpustnost v a titanu, sniZuji teplotu pre-
meény a stabilizuji B fazi. Jejich pfidani v kombinaci s B izomorfnimi prvky je zaméreno
na stabilizaci B faze a prevenci nebo omezeni vzniku intermetalickych slouc¢enin béhem
termomechanického nebo tepelného zpracovani [26].

Jak bylo zminéno v kapitole 5.1, jednou z moZnosti, jak upravit mikrostrukturu, je
termomechanické zpracovani, avsak jako jednoduchd a ucinna Uprava pro zlepsSeni vlast-
nosti a mikrostruktury se osvédcilo také mikrolegovani. V této kapitole bude jako ptiklad
uveden vliv mikrolegovani Zzelezem u nejpouzivanéjsi slitiny dneska Ti-6Al-4V na zjem-
fovani zrn béhem tvareni za tepla [27].

Vyvoj mikrostruktury a mechanickych vlastnosti slitin Ti-1Fe a Ti-3Fe byl v ¢lanku
[27] sledovan prostfednictvim rlznych tepelnych uUprav, pricemz ptridavek Fe vedl

ke zvySeni taznosti a houZevnatosti. Zjemnéni mikrostruktury rovnéz vedlo ke zvyseni

tvrdosti a pevnosti.

Ti-6A1-4V

% Average prior grain size]
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Obrdzek 21: OrigindIni mikrostruktura slitiny Ti-6Al-4V a rozloZeni velikosti beta zrn Ti-6Al-4V-xFe
(x=0-0,9%) [27]
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U zesileného Cistého titanu valcovaného za tepla bylo zjisténo, Ze zjemnéni zrn
béhem deformace za tepla je vyhodné, protoZe poskytuje homogenni mikrostrukturu
s lepSim tokovym chovanim. Na obrazku 21 Ize pozorovat postupné zjemnovani zrn
se zvysSujicim se obsahem Zeleza ve slitiné Ti-6Al-4V [27].

Obvykle jsou hlavnimi mechanismy pti deformaci za tepla dynamické zotaveni (angl.
dynamic recovery - DRV) a dynamickd rekrystalizace (angl. dynamic recrystallization —
DRX). Mechanismus dynamického zotaveni je zaloZen na vystupu hranovych dislokaci
a pricném skluzu Sroubovych dislokaci a vede k preskupeni a anihilaci dislokaci. Ve sliti-
nach s pfidavkem Fe se mikrostruktura sklada ze zrn s vroubkovanymi hranicemi zrn

a subzrny, coz jsou typické znaky dynamického zotaveni [27].

Original L Dislocation
microstructure QO Grain boundary

) Sub-grain boundary
—— Martensite alpha

o Recrystallized grain

Microstructure
during hot
deformation

Ti-6Al-4V Ti-6A1-4V-0.9Fe
after hot deformation after hot deformation

\ 4

S

SISy
Ti-6A1-4V Ti-6Al1-4V-0.9Fe
after annealing at 800°C/30min after annealing at 800°C/30min

Obrdzek 22: Schéma vlivu pridavku Fe na mechanismus DRX [27]
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V ¢lanku [27] se ukazalo, Ze velikost deformovanych zrn se s pfidavkem Fe zmen-
Suje, viz Obrazek 22. Kromé toho se zjevné zvySoval obsah dil¢ich zrn, coZ znamena, Ze
vysSi obsah Fe zpUsobuje vétsi DRV. S pfidavkem 0,5 % Fe je mikrostruktura deformova-
nych vzork( jemnéjsi a s deformovanymi zrny se objevuiji i dil¢i hranice zrn. ZvySeni ob-
sahu Fe na 0,9 % mélo za nasledek zmenseni velikosti zrn na 10 — 20 um, coz svédci o
tom, Ze prvek Fe vyznamné ovliviiuje zjemnéni velikosti zrn. Pfi ndrlQstu obsahu Fe na
0,9 % byly vyrobky témér zcela rekrystalizovany, byla pozorovana vyrazné homogenni
jemna zrna a Zadna hruba zrna. To znamena, Ze zbytkova protahla zrna byla zcela stla-
¢ena do jemnych zrn. U Ti-6Al-4V-0,9Fe byla zjisténa ndhrdelnikova (angl. necklace) mi-
krostruktura a nova rekrystalizovanad zrna uvnitf deformovanych zrn. Objem DRX se tedy
zvysoval s rostoucim Fe z 0 % na 0,9 %, coZ odpovida poklesu vrcholového napéti a do-

kazuje to, Zze proudéni méknuti dominuje DRX [27].

5.3 Vliv mechanického zpracovani

Pfechodné struktury jsou obecné tvoreny smési lameldrnich, rovnoosych a jinych
struktur. Ve srovndni s hrubozrnnymi (> 1 um) kovovymi materidly ptitahuji nanokrysta-
lické (< 100 nm) a ultrajemnozrnné (100 — 1000 nm) kovy v poslednich nékolika deseti-
letich zvySenou pozornost diky efektu zpevnéni hranic zrn, ktery vede ke zvyseni pev-
nosti a tvrdosti titanovych slitin, jeZ je nékolikanasobné vyssi nezZ u jejich hrubozrnnych
protéjskl. Bez ohledu na metody zpracovani vSak jemnozrnné kovové materidly obvykle
trpi slabou plastickou deformaci pfi teploté okoli. To se obvykle pti¢ita omezené kapa-
cité dislokaci uvnitf jemnych zrn. Pro optimalizaci rovnovahy mezi pevnosti a taZnosti je
Siroce pouZivanym pristupem prizpisobeni mikrostruktury zavedenim vice délkovych
stupnic a vytvoreni bimodalniho/multimodalniho rozloZeni velikosti zrn, tj. kombinace
nanokrystalickych, ultrajemnych a mikrometrickych zrn. Doposud byla realizovana fada
strategii pro zpracovani bimodalnich nebo multimodalnich mikrostruktur, jako je napfi-
klad polotuhé zpracovani zaloZzené na rychlém tuhnuti odlitkd, rekrystalizace vyvolana
silnou plastickou deformaci s naslednym tepelnym zpracovanim, konsolidace praska sli-
tin rdznych velikosti a rekrystalizace béhem spékani prasku slitiny a dalsi. Napriklad me-
chanické vlastnosti a mikrostruktura CP titanu obsahujici hrubou fazi a se obecné zlep-

Suji pomoci zjemnéni zrn slozitym zplsobem silné plastické deformace. Konkrétné se
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techniky silné plastické deformace CP titanu provadéji pomoci rovnokanalového uhlo-
vého lisovani, kovani, valcovani, vysokotlakého krouceni a vytlacovani za tepla pfi zvy-
Senych teplotach [28].

Vysledkem kryovalcovani a nasledného nizkoteplotniho Zihani je multimodalni
struktura zrn (viz Obrdzek 23a), ktera vykazuje mez kluzu az 926 MPa a velké lomové
prodlouzeni 23 %. Vysledky ukazuji, Ze zlepSeni pevnosti je dUsledkem ultrajemnych rov-
nomeérné usporadanych zrn, zatimco dobra taznost se pfipisuje kombinovanému ucinku
velkého poctu velkouhlych hranic zrn a multiSkalové struktury zrn. Také dvoustupriové
spékani prasku TiH, metodou spark plasma sintering — SPS (jiskrovym plazmatem) je mi-
moradné ucinné pro vyrobu objemové Cistého titanu. Mikrostruktura tohoto materialu
je znazornéna na obrazku 23b. Kromé regulace morfologie mikrostruktury v titanovych
slitinach Ize pevnost navysit regulaci velikosti zrn faze a a houzevnatost Ize vylepsit re-
gulaci velikosti zrn faze B, aby se dosahlo vysoké pevnosti a vysoké houzevnatosti sou-
¢asné. Mikrostruktura vysoce vykonnych slitin titanu obecné vykazuje nanokrystalickou,
ultrajemné krystalickou nebo amorfni matrici obklopujici tvarné faze, jak je zndzornéno

na obrazku 23c,d [28].

Cast and severe plastic deformation Powder metallurgy

The transverse

eCHon

(c)

Ti-based alloy

Ductile
dendrite

Nano- / Ultrafine- / Amorphous matrix

Obrdzek 23: Schématické ndkresy nékolika typi typickych bimoddlnich titanovych slitin s vyso-
kou pevnosti a vysokou taZnosti: (a) ultrajemnd rovnoosd struktura vyrobend plastickou defor-
maci; (b) kosikovd mikrostruktura vyrobend prdskovou metalurgii; kompozitni struktury s (c)
nano/ultrajemnou krystalickou nebo amorfni matrici obklopujici dendrtitickou tvdrnou fdzi vy-
robenou rychlym tuhnutim nebo (d-1) Cdsticové tvdrné faze a (d-2) ultrajemnd lameldrni eu-
tektickd matrice obklopujici mikronovou tvrdou fdzi fcc vyrobenou prdskovou metalurgii [28]
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6 Prakticka cast

6.1 Popis vzork(

Pro experimentalni ¢ast prace byly zvoleny dva vzorky materidlu Ti-6Al-4V ELI, nebo

také zndmé jako Ti 6-4 ELI, kde jeden vzorek byl tvafeny za tepla a druhy netvareny. Oba

vzorky byly recyklovany pomoci metody PAM, viz str. 16. Na obrdzku 24 |ze vidét vzorky

v dodaném stavu, kde vzorek nahore je tvareny a vzorek dole je netvareny.

S

Obrdzek 24: Vzorky v dodaném stavu

Chemické slozZeni téchto vzorkl je popsano v tabulce 5.

Tabulka 5: Chemické sloZeni slitiny Ti-6Al-4V ELI [29]

Ti Al Y N C (0] Fe H
Min./Max. | zGstatek | 5,85- | 3,8-4,1 | 0,006- 0,003- 0,08- 0,10- 0,001-
% 6,13 0,02 0,11 0,13 0,22 0,003
Fyzikalni a mechanické vlastnosti vzorkl popisuje tabulka 6.
Tabulka 6: Fyzikdlni a mechanické vlastnosti slitiny Ti-6Al-4V ELI [29]
Hustota Tvrdost | Mez pevnosti | Mez kluzu | TaZnost | Modul pruz- | Poissontiv
HV 30 v tahu v tahu nosti koeficient
4,43 g/cm3 | 330-380 860 MPa 790 MPa 15% 133,5 GPa 0,342
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6.2 Popis experimentu

Vzorky byly béZznym zplisobem pfipraveny k metalografické analyze. Nejdfive byly
oba vzorky podélné a pri¢né rozfezany na pile Secotom 60 od spolecnosti Struers. Jako
fezny kotouc byl vyuZit kotouc uréeny na slitiny Ti z karbidu kfemiku, nebot pfi fezani
béZznym kotoucem z oxidu hlinitého by hrozilo tepelné ovlivnéni vzork(, aby se tomu
predeslo, byla pouzita také chladici kapalina. Po nafezani byly vzorky za tepla zalisovany
do bakelitového fixacniho materidlu na stroji MX400 od spolecnosti LECO. Po zalisovani
byly vzorky brouseny a lestény na poloautomatickém brousicim a lesticim stroji GPX 300
rovnéz od spolecnosti LECO. Brouseni bylo provddéno postupné na brusnych papirech
o zrnitosti 800, 1200, 2400, aZ po zrnitost 4000. Ddle byly vzorky lestény na leSticim
platné (na smési OPS a peroxidu vodiku). LeSténi se provadélo do doby, nez bylo dosa-
Zeno pozadovaného zrcadlového lesku vzork(. Ke zvyraznéni mikrostruktury bylo pou-
zito Krollovo leptadlo (1 % HF, 2 % HNOs3, 95 % destilovana H,0).

Po Uspésném naleptani byly mikrostruktury nejprve pozorovany pomoci digitalniho
optického mikroskopu Olympus DSX1000, kde byly vyfotografovany rezy vzork( a jejich
makrostruktura. Po svételné mikroskopii byly vzorky zkoumany na metalografickém mi-
kroskopu Neophot 32 vybaveném CCD kamerou, kde bylo mozné detailnéji zkoumat mi-
krostrukturu. Prostfednictvim mikroskopu Neophot 32 byla zdokumentovdna mi-
krostruktura obou vzork( pfi zvétSenich od 3,2x8 do 50x8, a to jak na okraji vzorku, tak
ve stfedu vzorku.

Elektronova mikroskopie byla provedena pomoci fadkovaciho elektronového mi-
kroskopu JEOL JSM-7600F, ktery je vybaven EDXS detektorem Oxford X-Max 80 mm?
a EBSD detektorem HKL Nordlys. Vzorky byly upevnény do mikroskopu a umistény
do komory s vysokym vakuem, aby se minimalizovalo ruseni elektronového svazku. Elek-
tronovy svazek byl zaostfen na povrch vzorku a skenoval jej bod po bodu. Pomoci EDXS
detektoru Oxford X-Max bylo provedeno chemické sloZeni vzorku, coz umoznilo identi-
fikaci prvku a jejich rozloZzeni v mikrostrukture. Ziskana data byla nasledné analyzovana
a vizualizovdna pomoci specializovaného softwaru.

Zkouska tvrdosti byla provedena podle Vickerse pomoci automatického tvrdoméru
Struers Duramin 40AC3. Pfi méreni byly nastaveny potfebné parametry pro tvrdost HV-

30, coz znamena, Ze na kazdy vtisk byla aplikovana sila 30 kg po dobu deseti sekund.
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Pfed samotnym mérenim byly vzorky peclivé pfipraveny, aby byl zajistén rovny a Cisty
povrch, vhodny pro presné méreni tvrdosti. Nasledné byly vzorky umistény do tvrdo-
méru. Kazdé méreni tvrdosti bylo provadéno vytvofenim vtisku pomoci diamantového
jehlanu, ktery vytvari otisk ve tvaru pyramidy na povrchu vzorku. Pro ziskani reprezen-
tativnich vysledk( bylo u kazdého fezu tvareného i netvareného vzorku provedeno na-
hodné 5 vtisk(l na riznych mistech. Tato ndhodnost zajistuje, Ze namérené hodnoty jsou
pramérem tvrdosti celého vzorku a minimalizuje vliv lokalnich nepravidelnosti v materi-
alu. Po provedeni vSech vtisk( byly otisky analyzovany pomoci optického systému tvr-
doméru, ktery presné zméfil délky diagonal otiskll. Tyto hodnoty byly nasledné pouzity

pro vypocet tvrdosti podle Vickerse v pfislusSném softwaru.

6.3 Vysledky

6.3.1 Svételna mikroskopie
Tvareny vzorek — pticny fez
Na obrdazku 25 lze vidét cely prirez tvareného vzorku v pricném fezu, ze kterého
jsou poftizeny detailnéjsi fotografie mikrostruktur, které je mozné vidét na obrazku 26,
27 a 28. Na okrajich je mozné vidét prelozky které jsou dlisledkem tvareni, které ovsem
nezasahuji do vétsi hloubky, viz obrazek 26. Z hlediska vnitfnich vad jsou viditelné 2 ne-

homogenity.

imm

Obrdzek 25: Pricny rez tvareného vzorku zachyceny pomoci mikroskopu Olympus DSX1000
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: 500 um

a)

Obrdzek 26: Mikrostruktura pricného rezu tvareného vzorku s mensim zvétsenim

Pro detailnéjsi popis mikrostruktury je vhodnéjsi pouzit zvétSeni 50x8. Na ob-
razku 27 Ize vidét typicka bimodalni a + B struktura, kde a je ta svétlejsi ¢ast a B ta tmavsi.
Pfi porovnani s obrazkem 17c lze vidét, Ze mikrostruktura je témér identicka jako ta

u primdarné vyrabéného materialu (vliv tepelného zpracovani pfi tvareni).

20 pm

7

Obrdzek 27: Mikrostruktura pricného rezu tvareného vzorku ve zvétseni 50x8
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Tvareny vzorek — podélny fez

imm

Obrdzek 28: podélny rez tvareného vzorku zachyceny pomoci mikroskopu Olympus DSX1000

Na obrazku 28 je mozné vidét c¢ast priarezu tvareného vzorku v podélném rezu,

na kterém jsou opét prelozky, které rovnéz nezasahuji do vétsi hloubky.

a) b)
Obrdzek 29: Tvdreny vzorek — podélny rfez ve zvétseni 3,2x8: a) okraj vzorku; b) stred
vzorku

Na obrazku 29a a 29b je moZné spatfit nékolik pora.
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a) b)

Obrdzek 30: Tvdreny vzorek — podélny rez ve zvétseni 50x8: a) okraj vzorku; b) stfed vzorku

Pfi porovnani obrazku 30b s obrazkem 27 Ize vidét, Ze se mikrostruktura lisi, pres-
toZe se jednd o stejny vzorek. V podélném fezu jsou zrna protahlejsi, coz je zplsobeno

tvarecim procesem.

Netvareny vzorek — pficny fez

_

Obrdzek 31: Pricny rez netvdreného vzorku zachyceny pomoci mikroskopu Olympus DSX1000
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a) b)

Obrdzek 32: Netvdreny vzorek — pricny rez ve zvétseni 50x8: a) s hranici zrna; b) bez hranice zrna

Pfi porovnani obrazku 32a a obrazku 10 je patrné, Ze se jednd o ,kosSikovou”
vazbu Widmanstattenovych desticek a faze ohrani¢enou malym mnozstvim B faze, a tu-

diZ je tato slitina v modifikaci o + B.

Netvareny vzorek — podéiny fez

2mm

eT—

Obrdzek 33: Podélny fez netvdreného vzorku zachyceny pomoci mikroskopu Olympus DSX1000

Na obrazku 33 je mozné vidét ¢ast netvareného vzorku v podélném fezu, dale je

mozné vidét pomérné velky por.
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a) b)
Obrdzek 34: Netvdreny vzorek — podélny rez ve zvétseni 50x8: a) s hranici zrna; b) bez hranice
zrna

Mikrostruktura na obrazku 34 je oproti obrazku 32 lépe viditelnd, coz je zplso-
beno druhem fezu. Stejné jako na obrdzku 32 je na obrazku 34 , koSikova“ vazba Wid-
manstattenovych desti¢ek. Mikrostruktura netvareného vzorku je v obou fezech stejna

diky vlivu pfetavovani, jelikoz material tuhne v celém prlrezu stejné.

6.3.2 Elektronova mikroskopie

vrv

Tvareny vzorek — pticny fez

Diky elektronové mikroskopii jsme schopni danou mikrostrukturu vidét s pfibli-

Zenim v radech tisicU, viz obrazek 35 a 40.

I 10pum 7600F
15.0kV SEI SEM WD 8.0mm

Obradzek 35: Tvareny vzorek — pricny rez: a) zvétseni 1 500; b) zvétseni 5 000
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JelikoZ z kapitoly na strané 42 je znamo, Ze se jedna o typickou bimodalni a +
strukturu, je vhodné zde zobrazit detailnéjsi pohledy prelozek, viz obrazek 36, které
vznikly pti tvareni. Na obrazku 36 je také mozné vidét mikrotrhliny, které jsou disledkem

prelozek. Jejich detail Ize vidét na obrazku 37.

— 10pm  7600F
15.0kV COMPO SEM WD 8.0mm

I 10pm
15.0kV COMPO SEM

Obrdzek 36: Detailni pohled na prelozky: a) zvétseni 800; b) zvétseni 1 500

— lpm  7600F
15.0kV COMPO SEM WD 8.0mm

Obrdzek 37: Detailni pohled na mikrotrhliny

Na elektronovém mikroskopu byla dale provedena chemicka analyza vzorku a pre-
lozek tak, aby bylo mozno rozlisit, kde jaky prvek prfevlada. Chemické analyzy zobrazuji

obrazky 38 a 39.
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Electron Image 1 Ti Kat VKal

Fe Ka1 Al Ka1 0O Kat

Obrdzek 38: Chemickd analyza mikrostruktury tvareného vzorku

Z obrazku 38 Ize potvrdit, Ze se jedna o slitinu Ti-6Al-4V ELI, jelikoZ zde dominuji

prvky titanu, vanadu a hliniku. Jako necistoty zde mizeme vidét prvky Zeleza a kysliku.

Electron Image 1

Na Kal_2

Obrdzek 39: Chemickd analyza preloZky



Z chemické analyzy prelozky lze vidét, Ze zde jsou primarné necistoty jako kyslik

a sodik. Naopak se zde vibec nevyskytuje titan a Zelezo.

Tvareny vzorek — podélny fez

[ ] 10pm  7600F
15.0kV SEI SEM WD 8.0mm 15.0kV SEI SEM

Obrdzek 40: Tvareny vzorek — podélny fez: a) zvétseni 1 500; b) zvétseni 5 000

= iopm
15.0kV COMPO LM

Obrdzek 41: Detailni pohled na prelozku v podélném rezu

v

Stejné jako v pficném fezu tvareného vzorku jsou prelozky i v podélném fezu,

detailni pohled na jednu z nich zobrazuje obrazek 41.
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Netvareny vzorek — pricny fez

A i s
10pm  7600F
15.0kV COMPO SEM WD 8.0mm

vsv

Obrdzek 42: Netvdreny vzorek — pricny rez: a) zvétseni 1 500; b) zvétseni 5 000

Na obrazku 42 je stejné jak na obrazku 32 , kosSikova“ vazba Widmanstattenovych
desticek a faze ohrani¢enou malym mnozstvim B faze. Z obrazku 42b byla nasledné vy-

volana chemickd analyza, viz obrazek 43.

=
o
-

—
i

Electron Image 1 Ti Ka1 Al Ka1

VKail Fe Ka1l O Ka1l

Obrdzek 43: Chemickd analyza mikrostruktury netvdreného vzorku
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| zde na obrazku 43 chemicka analyza potvrzuje dominanci prvk( titanu, hliniku

a vanadu a stejné jako na obrdzku 38 a 39 se jedna o slitinu Ti-6Al-4V ELI.

Netvareny vzorek — podélny fez

N\
. \
lpm  7600F
15.0kV SEI SEM WD 8.1mm

N
lpm  7600F
X 10,000 15.0kV SEI SEM WD 8.1lmm

Obrdzek 44: Netvdreny vzorek — podélny fez: a) zvétseni 5000; b) zvétseni 10 000

Obrazek 44 zobrazuje ve vétsSim detailu , kosikovou” vazbu Widmanstattenovych

desticek.
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6.4 Zkousky tvrdosti

Na obrazcich 45, 46, 47 a 48 lze vidét detailni ptiblizeni vtisku a nasledné vyhod-

noceni tvrdosti tvrdomérem.

6.4.1 Tvareny vzorek

a) Pricny fez

vsv

Obrdzek 45: Detailni pohled vtisku pri méreni tvrdosti podle Vickerse u pficného rezu tvareného
vzorku

Stejnym zpUsobem byly vyhodnoceny dalsi ¢tytfi méreni u tohoto rezu, kterd jsou

zaznamenana v tabulce 7.

Tabulka 7: Namérené tvrdosti pricného rezu tvareného vzorku

pricny rez

Vzorek Mérenil | Méfeni2 | Méreni3 | Méfeni4 | Méreni5 @ [HV]
[HV] [HV] [HV] [HV] [HV]
Tvareny, 335 331 334 327 327 331

Z namérenych hodnot péti vtisk( byla pomoci aritmetického prdméru urcena
prameérna tvrdost 331 HV30. S vypoctenou smérodatnou odchylkou je tvrdost pricného

Fezu tvareného vzorku 331 + 3 HV30.
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b) Podélny fez

Obrdzek 46: Detailni pohled vtisku pfi méreni tvrdosti podle Vickerse u podélného fezu tvareného

vzorku

V tabulce 8 je zaznamenanych viech pét provedenych méreni a nasledné vyhod-

noceni primérné tvrdosti.

Tabulka 8: Namérené tvrdosti podélného fezu tvdreného vzorku

Vzorek Mérenil | Méfeni2 | Méreni3 | Méfeni4 | Méreni5 @ [HV]
[HV] [HV] [HV] [HV] [HV]
Tvareny, 369 356 380 366 345 363
podélny
fez

V podélném fezu vysla primérnd tvrdost 363 HV30. Se smérodatnou odchylkou

je tvrdost podélného fezu tvarfeného vzorku 363 + 12 HV30. Lze podotknout, Ze ackoliv

vV

se stale jedna o tvareny vzorek, vyssi hodnoty tvrdosti byly naméreny pravé u podélného

fezu, coZ je zpUsobeno vlivem tvareni a nasledného protazeni zrn.
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6.4.2 Netvareny vzorek

vzorku

Stejné jako u tvareného vzorku bylo provedeno celkem pét ndhodnych vtisk(,

hodnoty tvrdosti vSech péti méreni je zaznamendno v tabulce 9.

Tabulka 9: Namérené tvrdosti pricného rezu netvdreného vzorku

Vzorek Mérenil | Méfeni2 | Méreni3 | Méfeni4 | Méreni5 @ [HV]
[HV] [HV] [HV] [HV] [HV]

Netva- 309 311 317 324 312 315
reny,

pricny fez

Pramérna tvrdost po péti mérenich vychazi 315 HV30. S vypoctenou smérodat-

nou odchylkou je tvrdost pfiéného fezu netvareného vzorku 315 £ 5 HV30.
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b) Podélny fez

A

3 . uh
Obrdzek 48: Detailni pohled vtisku pfi méreni tvrdosti podle Vickerse u podélného rezu netvdre-
ného vzorku

Hodnoty tvrdosti vSech méreni jsou zaznamendny v tabulce 10.

Tabulka 10: Namérené tvrdosti pricného rfezu netvdreného vzorku

Vzorek Méreni 1 | Méfeni2 | Méreni3 | Méreni4 | Méreni5 @ [HV]
[HV] [HV] [HV] [HV] [HV]
Netva- 311 330 315 321 318 319
feny, po-
délny rez

Primérna hodnota tvrdosti vysla 319 HV30, se smérodatnou odchylkou je tvr-
dost podélného fezu netvareného vzorku 319 + 6 HV30, cozZ je témér identické jako

u pricného rezu netvareného vzorku. Tim jsme schopni fict, Ze tvrdost u netvareného

vzorku je v celém prirezu témeér neménna.

56




6.5 Diskuze

Mikrostruktura
Mikrostruktura recyklovanych titanovych slitin byla analyzovana a porovnavana s litera-
turou, konkrétné se ¢lankem [17], zaméFenym na primarné vyrabéné titanové slitiny.
Zjisténi ukdzala, Ze mikrostruktura recyklovaného materialu je témér identickd s pri-
marné vyrabénym titanem, cozZ potvrzuje, zZe recyklace nevede k vyznamnym zménam
v mikrostrukture slitiny TI-6Al-4V. Vyjimkou je tvareny vzorek a jeho podélny fez, kde
byla pozorovana protahla zrna, coz je zplsobeno procesem tvareni. Tato zjiSténi jsou
v souladu s literaturou, ktera uvadi, Ze tvareni materidlu vede k elongaci zrn ve sméru
tvareni.

Mikrostruktura netvareného vzorku byla homogenni a odpovidala standardnim
stavlim materialu bez vyznamnych odliSnosti. Tento stav byl srovnatelny s hodnotami
v literatufe a naznacuje, Ze proces recyklace neovlivnil homogenitu a integritu mi-

krostruktury materialu.

Tvrdost

Tvrdost recyklovanych vzorkl byla mérena podle Vickerse s aplikaci zatizeni 30 kg po
dobu 10 sekund (HV30). U tvareného vzorku byla zjisténa tvrdost 331 + 3 HV30 v pfic-
ném fezu a 363 = 12 HV30 v podélném fezu. Vyssi tvrdost v podélném Fezu je pficitana
vlivu tvareni, coz odpovida literature, ktera popisuje zvyseni tvrdosti v dliisledku zhut-
néni a usmérnéni zrn béhem tvareni. Tyto hodnoty jsou srovnatelné s bézné zndmymi
hodnotami tvrdosti pro slitinu Ti-6Al-4V, které se pohybuji vrozmezi od 330 do
380 HV30, viz ¢lanek [29].

U netvareného vzorku byla tvrdost v pricném fezu 315 + 5 HV30 a v podélném
fezu 319 £ 6 HV30. Témér identické hodnoty tvrdosti indikuji, Ze tvrdost je rovhomérna
napftic¢ celym prifezem materidlu, coz je v souladu s literaturou pro netvarené stavy sli-
tiny Ti-6Al-4V. Tato rovhomérnost tvrdosti potvrzuje, Ze recyklace neméla negativni do-

pad na mechanické vlastnosti materialu.
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Chemické slozeni

Chemicka analyza tvareného vzorku potvrdila, Ze se jednd o slitinu Ti-6Al-4V, pficemz
dominantnimi prvky byly titan, hlinik a vanad. Byly také zjistény urcité necistoty, jako je
Zelezo a kyslik, které pravdépodobné pochdzeji z procesu recyklace. Tyto necistoty jsou
béZné a jejich pritomnost je popsana v literature (¢lanek [11]), ktera uvadi, Ze béhem
recyklace muze dojit ke kontaminaci slitiny.

Zvlastni pozornost byla vénovana analyze prelozek, které vznikly béhem tvareni.
Chemicka analyza prelozek odhalila, Ze obsahuji mensi mnozstvi hliniku a vanadu, a mi-
nimalni mnoZstvi titanu, pficemz dominujicimi prvky byly kyslik a sodik. Pfitomnost
téchto prvkl naznacuje, Ze prelozky mohou vznikat kvlli nedostate¢nému homogenizo-
vani materialu béhem tvareni. Tyto nehomogenni zény mohou mit odliSné mechanické
vlastnosti nez zbytek materialu, coz maze vést k nekonzistentnimu vykonu a snizeni cel-
kové pevnosti a odolnosti proti korozi, jelikoz obsahuji vys$si koncentrace necistot, jako
je pravé kyslik a sodik, které mohou interagovat s okolnim prostifedim a zpUsobit lokalni
korozi. Pokud jde o dalsi zpracovani, pfelozky mohou vyznamné ovlivnit kvalitu findlnich
vyrobku. V prlimyslovych aplikacich, kde je vyZzadovana vysoka presnost a spolehlivost,
mohou prelozky zplsobit vady, jako jsou napfiklad trhliny, které vedou k selhani kom-
ponentd. Pfi dalSim zpracovani, jako je tvareni nebo obrabéni, mohou prelozky zpUsobit
nejednotné mechanické chovani materialu, coz mize vést k deformacim nebo kfehnuti.
Proto je dllezité identifikovat a minimalizovat prelozky béhem recyklace a zpracovani
titanovych slitin, aby byla zajisténa jejich kvalita a spolehlivost v konecnych aplikacich.

Chemicka analyza netvareného vzorku neodhalila Zadné vyznamné odchylky
od ocekdvaného slozeni. Opét byly potvrzeny dominujici prvky titan, hlinik a vanad, coz
potvrzuje, Ze proces recyklace nevedl k nezddoucim zméndm v chemickém slozZeni sli-

tiny.
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7 Zaveér

Tato bakalarska prace se zamérila na hodnoceni struktury a vlastnosti recyklovanych ti-
tanovych slitin. Cilem bylo zjistit, jak recyklace ovliviiuje mikrostrukturu, tvrdost a che-
mické sloZeni téchto slitin. Vysledky analyzy potvrdily, Ze recyklace titanovych slitin za-
chovava vétsinu klicovych vlastnosti materialu.

Mikrostruktura recyklovanych titanovych slitin z(istdva podobnd plvodnimu ma-
teridlu. Mohou vsak nastat patrné zmény, které se objevuji vlivem opakovaného taveni
a tuhnuti. Po recyklaci se ziskdva hrubozrnny material, ktery je posléze nutno zpracova-
vat a strukturu homogenizovat.

Nasledné zpracovani, jako je tvareni, ma vyznamny vliv na mikrostrukturu a tvr-
dost recyklovanych slitin. Tvareni zplsobuje, Zze se mikrostruktura méni a dochazi
ke zpevnéni materialu. Vysledky ukazuji, Ze tvareni zvySuje tvrdost recyklovanych tita-
novych slitin. Tento proces viak také mize zpUsobit vznik prelozek.

Prelozky jsou nechténym jevem, ktery se mUize objevit béhem tvareni anebo sa-
motné recyklace. Pfedstavuji potencialni problém pro celkovou integritu materidlu. Pfi-
tomnost prelozek muze vést k oslabeni mechanickych vlastnosti slitin a snizeni jejich zi-
votnosti. Proto je dllezZité optimalizovat proces recyklace a tvareni, aby se minimalizoval
vznik téchto defekt(.

Analyza chemického sloZeni recyklovanych titanovych slitin ukazuje, Ze recyklace
nezplsobuje vyznamné zmény v chemickém sloZeni materidlu. SloZzeni zGstava stabilni
a odpovidd normam.

Tvrdost recyklovanych slitin se mize mirné zvysit po procesu recyklace a nasled-
ného zpracovani. Tento jev je zpisoben zménami v mikrostrukture, které nastavaji bé-
hem téchto procesu. ZvySend tvrdost mlze byt vyhodna pro urcité aplikace, ale je dlle-
Zité zajistit, aby material neztratil své ostatni klicové vlastnosti.

Vysledky této prace potvrzuji, Ze recyklace titanovych slitin je U¢innym zpuso-
bem, jak znovu vyuZit tento material bez vyznamnych ztrat jeho plvodnich vlastnosti.
Mikrostruktura a chemické slozeni zlstavaji stabilni, pficemz tvrdost se mirné zvysuje.
Pfitomnost prelozek a necistot je potencidlnim problémem, ktery vyZzaduje dalsi vyzkum
a optimalizaci recyklaéniho procesu. Vysledky jsou srovnatelné s literaturou a potvrzuiji,

Ze recyklace titanovych slitin je perspektivni metodou pro udrzitelnou vyrobu.
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9 Seznam pouzitych zkratek

EBM — taveni elektronovym paprskem (electron beam melting)
PAM — taveni plazmovym obloukem (plasma arc melting)

VAR — vakuové obloukové pretaveni (vakuum arc remelting)
FFC — proces vyroby elektrolytickou redukci (Fray-Farthing-Chen)
CP — komercné Cisty (commercial pure)

TiCls — chlorid titanicity

TiO2 — oxid titanicity

MgCl; — chlorid hofecnaty

CaCl; — chlorid vapenaty

a’ — hexagonalni martenziticka faze

M; — martenzit start (pocatecni teplota vzniku martenzitu)

Bc — kritickd minimalni hladina B stabilizujicich prvku

Bs — linie B transu

Op — primarni a zrna

os— sekundarni azrna

e

a’“ a a’‘ — ortorombické faze martenzitu
DRV — dynamické zotaveni (dynamic recovery)
DRX — dynamicka rekrystalizace (dynamic recrystallization)

SPS — spékani jiskrovym plasmatem (spark plasma sintering)
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