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Uvod

Se zlepSujici se zdravotni péci i vyzivou se stale vice lidi doziva vysokého veku.
Chtéji zistat dlouho aktivni jak v praci, tak tfeba ve sportu. Lidské télo a jeho ¢asti ale maji
svou zivotnost a n¢kdy zacnou vypovidat sluzbu diiv, nez by si jejich ,,majitel pral.
K nejvice namahanym ¢astem a tudiz i1 ¢asto nachylnym k opotiebeni patii kloubni spojeni.
Nejenom ze zajist'uji pohyb vétsSinou ve vsech tiech smérech, ale ptenaseji silové plisobeni,
musi byt schopny tlumit a snaSet dynamické razy vyvolané naptiklad prostou chizi ze schodt
nebo b&hem. Casto dochéazi v pozdg&jsim véku k opotiebeni kloubnich spojeni a omezeni
pohybu, ktery postizenym puisobi bolesti. Moderni medicina mé ale fesSeni. Umi opotiebené
klouby nahradit umélymi stejné, jako se nahrazuji soucastky v technickych zatfizenich. Jednou
z ambici védecké inzenyrské prace je proto zaméieni na zdokonalovani ndhrad kloubl. Aby
kloubni ndhrady dobie slouzily, musi se vyvijet stile lepsi materidly, které budou spliiovat
vysoké naroky na mechanické vlastnosti jako je pevnost, pruznost a také otéruvzdornost.
Stejné diilezity je dokonaly tvar a velikost kloubni ndhrady. Predkladané bakalarska prace se
zabyva povrchovou mechanickou vlastnosti ,,otéruvzdornosti, kterd ma na Zivotnost kloubni
nahrady zasadni vliv.

Bakalai'skou praci tvori dvé &asti. Cast teoretickd popisuje materialy a povrchové
upravy, které zvySuji mechanické vlastnosti. Jednotlivé materidly pak konkrétné
charakterizuje z hlediska mechanickych vlastnosti. Strucné je také zminéna historie vyvoje
kloubnich nahrad, konkrétné pak kolenniho a kycelniho kloubu. Experimentalni ¢ast se jiz
konkrétné¢ zabyvd posuzovanim otéruvzdornosti pouzitého materidlu po Upravé povrchu
iontovou nitridaci.

Cilem prace je studium materiald pro vyrobu kloubnich ndhrad a u pouzivanych
materiall moznosti zlepSeni jejich vlastnosti pomoci povrchové upravy. Pro material
Co-Cr-Mo se jedna o posouzeni moznosti technologické tipravy povrchu z hlediska zvySeni

jeho tvrdosti a otéruvzdornosti pomoci nitridace. Problematika oxidace zatim nebyla feSena.



1 Teoreticka cast

1.1 Tribologie

Tribologie (z feckého tpifw - tiit) je védni obor, jez se zabyva chovanim dotykajicich
se povrchll ve vzajemném pohybu anebo pifi pokusu o vzijemny pohyb. Tento pohyb muze
byt obecné kluzny, valivy, narazovy nebo kmitavy. Ve skute¢nosti se Casto uplatiiuji dva
1 vice druhil pohybu soucasné. Tribologicky proces charakterizuji materidlni interakce tfecich
téles, mezilatky a okoli, které probihaji v prostoru a ¢ase. Tribologie je vyuZivana v celé fadé
technickych oblasti. Tzv. biotribologie se zabyva tribologickymi procesy v biologickych
systémech, a to napt. umélymi kloubnimi nahradami. Z mechanického hlediska je tieba kloub
chépat jako lozisko, tj. misto, kde se rotacni pohyb pievadi na vzijemny posun mezi dvéma
valcovymi, resp. kulovymi plochami [37, 39].

Jednim ze zékladnich vychodisek tribologie je zadkon umérnosti mezi pritlacnou F), a tteci
silou F;
Fi=u F,,

pficemz u je konstanta umérnosti tzv. koeficient smykového tfeni. Za plvod tfeni jsou
povazovany dva mechanismy:

e deformace (a strhavani) drobnych vy¢nélka,
e vznik mikrosvart v mistech lokaln¢ nejvétsiho tlaku a jejich nasledné trhani [39].

Pri tribologickych procesech se FeSi predevSim otazky:

e jaké jsou mechanismy pfemény uzitecnych veli¢in v systému,

e jaké jsou fyzikalni procesy pfemény energie,

e jaké jsou procesy vedouci vSeobecné ke ztratdm v systému,

e jaké jsou moznosti pozitivniho plisobeni na systém s ohledem na minimalizaci ztrat

[37].

1.2 Strucny exkurs do historie kloubnich nahrad

V této subkapitole je zminéna historie vyvoje kloubnich nahrad, a to kolenni a kycelni

nahrada, jelikoz ty jsou v oblasti ortopedie nejvice frekventované. Pocatkem Sedesatych let
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se zdalo, ze ortopedicka chirurgie zmizi a o ortopedech se uvazovalo jako o ,,ohroZzeném
druhu". Ale nové operace - ndhrady artritickych kloubtl - v masovém méfitku zachranily obor
1 ortopedické chirurgy. Ted maji prace vic nez dost a sotva ji stac¢i. Jenom v Britanii se
vyméni 40 000 kycelnich kloubti ro¢n€. Operace se staly béznou rutinou, ale jejich vyvoj

vyzadoval stejnou oddanost a $tésti jako kazda prevratnd novinka [2].

Kolenni endoprotéza

Obecné prvni snahy nahrazovani lidskych kloubti sahaji az do 2. poloviny 19. stoleti.
Tyto pokusy byly vSak jen dil¢imi experimenty, které zatim nevedly k velkému rozvoji
aloplastiky. V literatufe mizeme nalézt, Ze prvni snahou o nahrazeni ¢asti kolenniho kloubu,
byla nesek¢éni artroplastika provedena Fergussonem v roce 1861. Po tomto vykonu bylo
koleno pohyblivé, ne vSak stabilni. Viibec prvnim pokusem o totalni endoprotézu kolena
v pravém slova smyslu byla Gluckova néahrada, kterou zavedl roku 1890 v Berlin€. Jednalo se
o prvni kompletni nahrazeni kolenniho aparatu a velkého lidského kloubu viibec. Kolenni
kloub, jenz byl zni¢en tuberkul6znim zdnétem, byl nahrazen protézou tzv. zavésného typu.
Byla zhotovena ze slonové kosti, do femuru a kosti bércové byla fixovana pemzou, sadrou,
kalafunou a poniklovanymi hieby. Spojeni obou kloubnich komponent zajistoval Cepovy
spoj. Roku 1938 je zavedena hemiplastika kolenniho kloubu, kterou provedli Boyd
a Campbell a ktera byla vymodelovéana z vitalia (Co-Cr-Mo) kolem kondyld femurd. Tato
plastika dosahovala UspéSnosti aZz 41%. Zcela novou éru ve vyvoji totalni endoprotézy
zapocal v roce 1968 Gunston, kdyz se jako prvni pokusil vydat jinym smérem, nez bylo
doposud chirurgické praxi béZné a zavedl bezzavésovy polycentricky model nédhrady
kolenniho kloubu, jehoZ typickym rysem byla moznost polycentrického pohybu ve vSech
ttech rovinach a zachovani zktizenych a postrannich vazi, dovolujici miniméalni resekci kosti

[1,4].

Kycelni endoprotéza

Zakladni princip a technika implantace totalni endoprotézy kycelniho kloubu
prodélaly od svého uvedeni do klinické praxe v Sedesatych letech minulého stoleti zna¢né
zmény. Zakladem zlstdvd femordlni a acetabularni komponenta — kovovy diik
a polyetylenova jamka. Obé komponenty jsou cementované nebo necementované. Cement
principem stale ziistdva nahrada s nizkym tfenim (low friction arthroplasty). Pivodni primér
hlavicky 22 mm se postupné ménil a dne$ni trh nabizi praméry 22, 26, 28, 32 a 36 mm. V 80.

letech minulého stoleti zacaly pievladat titanové femoralni komponenty, hlavicky z korundu
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a zirkonia a do klinické praxe byly zavedeny necementované implantaty. Vyzkum objasnil
roli otérovych ¢astic pfi selhani implantati. V roce 1961 propracoval sir John Charnley
systétm cementovanych endoprotéz a po neuspéchu s teflonem doporucil pro vyrobu
acetabularni komponenty polyetylen. Podle jeho vzoru vznikla v 70. letech cela fada novych
typtt endoprotéz spojovana s dal§imi slavnymi jmény — Miiller, Harris, Aufranc a Turner,
Amstutz, atd. O rozvoj endoprotetiky v nasich zemich se zaslouzil prof. Chlumsky, ktery
kolem roku 1900 provadél pokusy s transplantaci kovi a umélych hmot. Dale to byl
prof. Cech, ktery v roce 1970 ve spolupraci s Poldi Kladno vyvinul &eskou modifikaci

Miillerovy endoprotézy. Ta byla implantovana tisictim pacientti s ispéSnym vysledkem.

1.3 Materialy kloubnich nahrad

Tato subkapitola popisuje materidly, které se k vyrobé kloubnich nahrad pouzivaji
a zminuje jejich vyhody a nevyhody. Jedna se pfedevS§im o kovové materidly, ale jsou
zminény také materidly nekovové, které po ptivodnich nezdarech byly na dlouhou dobu
opomenuty. Postupné vSak nalezly svou funkei naptiklad kostni cement
(polymetylmetakrylat) vyhradné pouZivany k fixaci implantdtu nebo vysokomolekularni
polyetylén slouzici jako jedna z dvojice artikulacnich ploch naptiklad v kombinaci s kovem
u nahrad kolenniho kloubu. V dnes$ni dob¢ stale vétS§iho vyznamu nabyvaji také keramické
materialy.

Materialové pozadavky kladené obecné na kloubni nédhrady jsou velmi vysoké.
Materidly kloubnich nahrad musi spliiovat urcitd kritéria pro konstrukci. Prvni dilezité
kritérium je biomechanické (vysoka Unavova pevnost materidlu, odolnost proti opotiebeni)
a druhé je biochemické (biokompatibilita — korozni odolnost, nedrdzdivost, biologicka

nezavadnost) [3].

1.3.1 Kovy

Kovy patii k nejstarSim materidlim pouZivanym pro implantaty. Prvni pokusy
prob&hly jiz v roce 1565, kdy byla pouzita zlatd desticka na opravu rozst€pu patra. V roce
1936 se zacala pouZivat slitina zalozena na bdzi Co, zatim pouze na kloubni hlavice.
Celokovové nahrady ze slitiny titanu se objevily v roce 1958. Pouzivané kovy lze rozd¢lit do
dvou skupin, a to na vzacné kovy, které jsou elektrochemicky velmi stabilni a na slitiny
s pasivacni schopnosti. Kovy a jejich slitiny pfedstavuji nejvyznamngjsi skupinu materialt
pouzivanou nejen k vyrob¢ kolennich néhrad ale 1 v celé aloplastice. Pfi¢inu mtizeme hledat
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v dobrych mechanickych vlastnostech, které 1ze modifikovat podle potteby a druhu aplikace
technologii vyroby (pouzitim pfisadovych prvkl, tepelnym zpracovanim). Dale snadné
reprodukovatelnosti a v dlouholetych zkuSenostech ziskanych v nejriiznéjSich odvétvich

inzenyrstvi a védy [3, 4, 6].

e Korozivzdorna ocel typu Cr-Ni-Mo
Jeji vyhodou je relativné nizka cena a snadné technologické zpracovéani. Neni nachylna na
plastické lomy. Pro implantaty se snizuje obsah uhliku, aby se snizilo riziko mezikrystalové
koroze [3].

e Slitiny typu Co-Cr-Mo
Maji dobré mechanické vlastnosti, jsou korozivzdorné, biokompatibilni a maji vynikajici
odolnost proti otéru. Diky tomu patii tyto slitiny mezi jistéji pouzivané kovy
v aloartroplastice. Komponenty se vyrabi odlévanim a pro zlepSeni vlastnosti struktury
materialu se dale provadi vysokoteplotni izostatické lisovani pfi teploté¢ 1200°C a tlaku 103

MPa po dobu 4 hodin, poté nasleduje zihani. Po tepelném zpracovani se povrch lesti (Obr. 1)

[7].

Obr. 1 Nahrada z Co-Cr-Mo slitiny [28]

e Slitiny titanu
Jsou vysoce korozivzdorné a maji pomérné nizkou hustotu (4500 kg/m3). Zékladnim
legujicim prvkem titanu je hlinik a dale vanad, ktery zvySuje pevnost a snizuje plasticitu.
Slitiny titanu jsou slozité na vyrobu, vyroba titanového polotovaru vyjde asi osmkrat draZ nez
korozivzdorného [3].

e Povlaky TiNbN
Nanaseji se na dokonceny funkéni povrch nahrad z CoCrMo slitin pomoci technologie PVD
(physical vzpour deposition). Keramicky povlak TiNbN (Obr. 2) se integruje do kovového

povrchu nahrady, aniz by ovlivnil jeho mechanické a biochemické vlastnosti. Zlepsuje se tak
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odolnost proti opotiebeni, korozivzdornost a zmensuje tfeni [8].

Obr. 2 Nahrada poviakem TiNbN [29]

1.3.2 Plasty

Plasty jsou tvofeny makromolekulami polymernich latek. Pro kloubni nahrady se
v soucasnosti pouziva ultra vysokomolekularni polyetylen (UHMWPE), ktery ma vysokou
vrubovou houzevnatost, nizky soucinitel tfeni a dobrou odolnost proti opotiebeni. Rovnéz je
odolny proti biologické korozi a malo nachylny ke creepu. U kycelnich kloubd se
z UHMWPE vyrabi luzko (Obr. 3). Uvedeny material je dnes nahrazovan vysoce sitovanym
polyetylénem (HXPE), ktery ve srovnani s UHMWPE vykazuje aZ o 90 % mensi opotiebeni.
Diive se pouzivaly 1 PTFE, PET a PE, z divodu nizké Zivotnosti, nadmérného opotiebeni

a nebezpecnosti otérovych ¢astic se piestaly pacientim implantovat [7].

Obr. 3 Lizko z UHMWPE [30]

1.3.3 Keramika

Keramické materidly jsou anorganické nekovové materidly. Keramika se pouziva

v ortopedické chirurgii pro totdlni ndhrady kolene a kycle jiz od 70. let 20. stol. Vysoka
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odolnost proti opotiebeni jak v kombinaci s mékkym tak s tvrdym materidlem pfedurcuje jeji
pouziti v ndhradach zejména pro mladé a aktivni pacienty. Je chemicky inertni a odolna proti
korozi, na druhou stranu je u celokeramickych nahrad riziko prasklin, které vsak bylo snizeno
na minimum. Keramika, nejvice pouzivana v aloartroplastice, se déli na oxidovou bud’

zalozené na bazi oxidu hliniku Al,O3 nebo na bazi oxidu zirkonu (ZrO,) a kompozitovou [9].

e Oxidova (korundova) keramika
Pouziti oxidové keramiky ma nejdelsi historii v aplikacich klinické ortopedie (Obr. 4). Al,O;
se sklada z polykrystalové monofazové struktury. Chemicky je identickd s korundem
a safirem. Je chemicky inertni, odolna vii¢i korozi a stabilni vii¢i projeviim starnuti. Vysoka
tvrdost poskytuje povrchu odolnost proti poskozenia opotiebeni. Ve srovnani s ostatnimi typy

keramiky ma niz8i pevnost v ohybu a lomovou houZevnatost [9].

Obr. 4 Nahrada z A1,0; [31]

e Zirkonova keramika
Zirkonova keramika (ZrO,) se zacala pouZivat na kloubni nahrady v roce 1985 se zdmérem
nahradit mechanicky horsi Al,O;. ZrO, se skldda =z polykrystalové tetragonalni
a monoklinické struktury. Kvili riziku zmény struktury béhem starnuti se stabilizuje ytriem
(Y203), v ortopedickych aplikacich se tedy pouZzivé ytriem stabilizovana zirkonova keramika
(Y-TZP) Na zakladé Spatnych dlouhodobych vysledkti v sou¢asné dobé pouziti tohoto druhu
keramiky ustupuje do pozadi [9].

e Keramické kompozity
Keramické kompozity byly vyvinuty, aby piekonaly riziko zmény struktury pii starnuti
u Y-TZP a horSi mechanické vlastnosti oxidové keramiky. B&Zné pozivané kompozity
v ortopedické chirurgii jsou ZrO, tvrzend ALO; (Y-TZP s primémé 20 % hliniku), Al,O;

tvrzend ZrO; (Al,O3 s praimérné 25 % Zr0,), do jejiz matrice se pro zlepSeni vlastnosti miize
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pridavat jest¢ oxid chromity, ktery zpisobuje rtizovou barvu (Obr. 5) a oxid strontnaty.
Posledn¢ jmenovany vytvati v matrici ploché zrna, které zabranuji vzniku a §ifeni trhlin (Obr.

6) [9].

Obr. 5 Ndahrada z keramického kompozitu [31]

Obr. 6 Struktura keramického kompozitu[32]

Alumina grain

Zirconia grain

Platelet formed by
strontium oxide

1.3.4 Ostatni materialy
Vyvoj kloubnich nahrad se ubird dvéma sméry, jednou je vyvoj novych materiald,
které kombinuji nejlepsi vlastnosti kovli a keramiky a druhou je zcela novy koncept

konstrukce kycelnich ndhrad.

e Oxinium
Nézev oxinium vznikl zkracenim slov oxidized zirconium a jednd se o kovovou slitinu
zirkonia a niobu, dvou vysoce biokompatibilnich kovii (Obr. 7). U vyrobkt je kovovy povrch
chemickym procesem pod vysokym tlakem a teplotou transformovan na keramiku. Vznika tak

dvakrat tvrd$i material nez CoCr, ale jeho povrch ma vlastnosti keramiky. Kontrolni
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povrchovd analyza pouzitych implantath ukazala, ze mize dochdzet ke vzniku
makroskopickych trhlin a delaminaci a to az ke kovovému substratu. V soucasné dob¢ se
tento druh nahrady dava mladym a velmi aktivnim pacientim. Potencial ndhrad z oxinia

potvrdi az dlouhodobé klinické studie [10].

Obr. 7 Hlavice z oxinia [33]

e Polstafové nahrady (Cushion bearings)
Jedna se upraveny koncept konstrukce kycelnich nahrad, ve kterém je tvrda kloubni hlavice,
ktera zapada do tvrdého lizka s mékkou vystelkou (Obr. 8). Toto feSeni je podobné principu
ptirodniho kloubu. M¢kka ptirodni chrupavka dovoluje velkou konformitu tfecich povrcht
a diky své elasticit¢ je velmi odolna proti opotfebeni. Elasticky modul pruZnosti materialu
vystelky je velmi podobny tomu u pfirodni chrupavky, vystelka tak dokaze minimalizovat
narazy. Pfedpokladd se, Ze nahrady na principu ,,cushion bearings® pracuji ve vlastnim

hydrodynamickém rezimu mazani [11].

Obr. 8 Polstarova nahrada [34]
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1.3.5 Materialové kombinace

Kov (keramika) - plast. V 60. letech 20. stoleti byla nejpouzivanéjsi kombinace
materiall kovova hlavice na UHMWPE lizko. Po Case se ovSem ukazalo, Ze tento druh
nahrad produkuje otérové cCastice, které zpusobuji reakci okolni tkan€¢ a nasledné selhani
nahrady. V 90. letech 20. stoleti ve snaze zlepsit otéru vzdornost byl vyvinut HXPE, ktery
vykazoval podstatné mensSi produkci otérovych castic. V soucasné dobé se pouziva
1 kombinace s keramickou hlavici, ale nedoporucuje se tuto materialovou kombinaci davat

mlads$im a aktivnim pacientim [12].

e Kov-kov
Nahrady typu kov-kov (MoM) se zacaly poprvé rozsifovat v 60. letech 20. stoleti. Spatny
materidl a nevhodna konstrukce v kombinaci s nevhodnou fixaci vSak vedly k velmi rychlému
selhani ndhrad. Nicméné dal$i generace ndhrad tyto problémy piekonaly a vykazovaly
mnohem mens$i opotiebeni nez kombinace s UHMWPE navic bez komplikaci spojenych
s reakci okolni tkdné. Nicméné pretrvavaji obavy, Ze ionty uvoliiované z otérovych cdstic

mohou zpiisobovat dalsi komplikace a zvySenou hladinu Zeleza a kobaltu v krvi [12].

e Keramika — keramika
Naéhrady z keramiky (CoC) byly pfedstaveny v 70. letech minulého stoleti. Maji nizky
soucinitel tfeni a produkuji méné otérovych ¢€astic, jsou odolné proti poskrabani, neuvoliuji
nebezpecné ionty a otérové cCastice jsou biologicky témétf neaktivni. V pocatcich byly
keramické nahrady ze své kiehké podstaty nachylné na praskliny, tento problém byl téméf
odstranén zlepSenim materidlovych vlastnosti, vyrobnich postupli a zménou konstrukce.

Tento druh néhrad je doporuc¢ovan mladyma aktivnim pacientim [9, 12].

e Keramika — kov
Nejmlad$i z kombinace materiald byla predstavena v roce 2002 spoleCnosti
DePuyOrthopaedics. Napad na spojeni nového typu keramické hlavice a kovového luzka
(CoM) pochazi z univerzity v Leedsu. Tato kombinace produkuje méné otérovych ¢astic nez
MoM a nezpusobuje velké poskozeni okolnich tkani jako bézné€ pouzivané kloubni néhrady.
Jedine¢nost konstrukce spociva ve vétsi keramické hlavici a tenc¢im, kovovém lizku. CoM
nahrady jsou urCeny pro mladé a aktivni pacienty, jejichz poCty kazdym rokem rostou.
V soucasné dob¢ zastupuji ndhrady CoM mén¢ nez jedno procento z celkového poctu operaci,

nicmén¢ je pravdépodobné, ze se pocty implantovanych nahrad tohoto druhu budou zvySovat
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[13].
Z vySe uvedeného je zfejmé, Ze nejvétsim problémem v kycelnich ndhradach je
opotiebeni a mnozstvi uvolnénych otérovych castic (Obr. 9), coz souvisi s velikosti

soucinitele tfeni a utvarenim mazaciho filmu. Prehled soucinitelii tfeni pro nejpouzivanéjsi

materialové kombinace je uveden v Tab. 1

Obr. 9 Srovnani mnozstvi otérovych castic pro riizné materidalove dvojice [35]

Eolr Pl }--I‘-.'-rr!r Calr |_'|J.-||".|-|- At Trond's o
Peigrhylamm Pobyrthylena

Tab. 1 Soucinitel tieni pro riuzné tieci dvojice [36]

Treci dvojice Soucinitel tFeni [-]
Lidsky kloub 0,005-0,02
Al203 - UHMWPE 0,05
A1203 — A1203 0,09
Kov - UHMWPE 0,2
Kov — kov 0,4

1.4 Otéruvzdorné povrchové upravy

I ptes velké pokroky v oblasti kloubnich nahrad v poslednich letech, je tzv. opotiebeni
stale problémem, ktery snizuje zivotnost a zvySuje riziko selhani u kloubnich ndhrad. Proto
1 pfes znacné Uspéchy dosazené u téchto druhii operaci, neni Zivotnost kloubnich nahrad plné
uspokojiva. Napt. u mladych pacientl, jejichz zivotni styl je vice aktivni, nez u pacientd

starSich, nedosahuji kloubni nahrady ani poloviny své Zivotnosti, kterd se pohybuje mezi
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15 — 20 lety. Zivotnost kloubni ndhrady mohou nepiiznivé ovlivnit chyby pii operacich, napf.
Spatné usazeni ndhrady. Velkym rizikem je také infekce. Z dlouhodobého hlediska ovliviiuje
zivotnost nahrady opotiebeni v disledku otéru, a to u vSech druhii povrcht. Kloubni nadhrady
z keramiky jsou oproti ocelovym nachylnéjsi na velké dynamické razy, které mohou zptsobit
vznik a Sifeni trhliny a nésledné selhani nahrady. S novou generaci celokovovych nahrad bylo
sice opotiebeni zna¢né snizeno, stale vSak pretrvavaji obavy z nasledkli formovani otérovych
nanocastic, které vedou ke zvySeni hladiny chromu a kobaltu v téle. K minimalizaci
nezadoucich vlivl tfeni, jehoz disledkem je opotfebeni, by mohlo piispét dalsi védecké
badani v oblasti mazéani systému kloubnich nahrad. Tzn., ze je dulezit¢ studovat vliv
kapalina je pfirodni mazivo ve zdravych kloubech produkované sinovialni membranou, které
po operaci kloubni ndhrady zméni své vlastnosti a dochazi tak k naruSeni pfirozeného procesu
mazani [42, 43]. V soucasné dobé je kvalita a Zzivotnost kovovych kloubnich nédhrad

ovliviiovana piedevsim povrchovymi Gpravami, které zlepsuji jejich tribologické vlastnosti.

Povrchové upravy zlepSujici tribologické charakteristiky kovovych materiala:

A. Povrchové vrstvy a povlaky s vysokou tvrdosti - pro podminky adhezivniho i abrazivniho
opotifebeni.

B. M¢&kké a houzevnaté povrchové vrstvy a povlaky - pro podminky adhezivniho opotiebeni.

1. Povrchové vrstvy - modifikuje se chemické slozeni, struktura nebo substruktura na

povrchu a v podpovrchovych vrstvach zékladniho materialu. Od povrchu do jadra
materidlu se vytvari gradient fyzikdlné-mechanickych i chemickych vlastnosti bez jejich
nahlé zmeény.

2. Povlaky - nanasi se na ptivodni povrch materialu a obvykle maji odliSné chemické sloZeni
1 strukturu nez zékladni material. Pfitom vznikéd rozhrani s vyraznou zménou fyzikalng-
mechanickych i chemickych vlastnosti, coz miize vytvaret problémy jak pifi vytvaieni

povlakd, tak pfi jejich aplikaci.

3. Duplexni povlaky - kombinuji modifikaci povrchovych vrstev s nanesenim povlaku.
Zabrani se nahlé zméné fyzikalné-mechanickych 1 chemickych vlastnosti smérem od
povrchu do jadra a docili se pozadované vlastnosti povrchu. Duplexni procesy vyzaduji

kombinaci dvou i vice technologickych postupti [40].
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Moderni metody povrchové apravy materialu

a) lIontova implantace

Existuje mnoho metod uprav povrchi. Iontova implantace poskytuje jedinecné
vyhody, ¢imz je vhodna zvlasté k aplikacim v mediciné. Do jakéhokoliv pevného materialu
muzeme piidat jakoukoli latku, teplota tohoto procesu je nizka (blizko pokojové), vytvari se
pfijatelné modifikace polymert a ptfedchazi se nechténym zméndm v rozmérovych znacich
nebo zménach na koneéném povrchu. Hlavni nevyhodou techniky je mala penetracni hloubka
a pomérn¢ vysoka cena. OvSem v pripadé Iékaiskych aplikaci neni tato nevyhoda tak zavazna,
protoze implantity jsou vétSinou drahé a zamétfeny na nizkou miru opotiebeni. V piipadé
problému s bunéénou adhezi nebo snasivosti je uprava nejsvrchnéjsi vrstvy dostacujici
Iontova implantace muze byt pouzita nejen jako metoda pienosu energie do povrchu
materidlu ale i1 jako legovaci technika. To umoziiuje modifikaci materidlu beze zmén
chemického stavu povrchu. Tato moznost je zvIast’ vyznamna tam, kde je diilezitd 1 chemicka

inertnost materialu [38].

Obr. 10 Pribeh iontové implantace [15]
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b) Slinovani plazmovym vybojem — SPS (Spark Plasma Sintering)
Tato metoda (Obr. 11) vyuziva zatizeni jednoosym tlakem v kombinaci s pulznim
napétim, které vytvaii plazmovy vyboj. Jde o proces zhutnéni kombinovany se slinovanim.
Diky vysoké frekvenci pulzniho napéti se vyboj rozsifi v celém objemu prasku, tim je

dosazeno vysoké teploty a pozadovaného zhutnéni. Tato metoda je vhodna pro elektricky
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vodivé i nevodivé materidly. Vyhodou metody SPS oproti izostatickému lisovani je vyrazné
krat$i vyrobni Cas. Jiskrové vyboje plazmatu vznikaji mezi jednotlivymi povrchy praskovych
Castic. Vzniké tak velmi vysoka teplota (az 10 000°C), diky cemuz se odparuji necistoty na
povrchu jednotlivych zrn a dochdzi ke spojovani ¢astic praSku. Proces probiha velmi rychle,
a to od nékolika minut do 1 hodiny. Tlakovym zatiZenim zde dochdzi k vy$§imu zhutnéni.
Metoda SPS vyuziva grafitovou formu, ve které je umistén prasek. Do grafitové formy je
piivadén pulzni stejnosmérny proud, ktery spolecné s tlakovym zatizenim umozni proces
slinovani.

Napriklad pii vyrobé soucasti z titanovych kompozitii se vyuziva rychlého ohievu az
600°C za minutu. Slinovani probiha ve vakuové komote s vodnim chlazenim, pomoci pulzi
stejnosmérného napéti o délce 3,3 ms, pii pisobeni tlakii v rozmezi 150 az 200 MPa.

Maximalni moznou velikost pouzitého tlaku ovliviiuji mechanické vlastnosti grafitové formy

[16, 17, 18, 19].

Obr. 11 Schéma metody SPS [20]
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¢) Zarové stiikani
Zarové stiikani je také uZite¢na technika povlakovani pro zvyseni odolnosti proti
korozi a opotiebeni u biomedicinskych kovovych implantatt. Zarové stiikani je proces, ve
kterém se roztavené nebo Gastené roztavené &astice nastiikaji na povrch substratu. Zarové

stiikani mtze byt rozdéleno do mnoha kategorii podle pouzivanych zdrojii energie pro
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vytapéni nebo taveni prachovych C¢astic, jako je plazmové stiikani, stiikani plamenem,
autogenni postiik a tak dale. Existuje také Siroka Skala keramickych povlakt jako je naptiklad
Cr,03-S10,-Ti0O,, Cr,03, Cr,03-Ni-Cr, WC-Co, TiO,, ZrO,, Al,O3 a podobné, které byly
studovany pro jejich tribologické vlastnosti. Avsak pouze TiO,, Al,O3; a ZrO, povlaky byly

testovany pro biomedicinské pouziti vzhledem k jejich dobré biokompatibilité [21].

Dalsi metoda, iontova nitridace, je popsdna v nasledujici subkapitole.

1.5 Pouzita experimentalni metoda

Iontova nitridace

Principem iontové nitridace je ovlivnéni struktury povrchové vrstvy. lontova nitridace
je nekdy oznacovana také jako plazmovéa nitridace nebo nitridace v doutnavém vyboji. Pro
syceni povrchu dusikem je vyuZzivano Caste¢né ionizovaného plazmatu, které obsahuje ionty,
elektrony a také znacné mnozstvi neutrdlnich ¢astic. Nitridované komponenty (katoda) jsou
izolované umisténé ve vakuové nadob¢ (anoda). V nadobé¢ je udrzovany podtlak se ziedénou
smési nitrida¢niho plynu. Po zapojeni stejnosmérného proudu o napéti 400 — 1000V vznikne
mezi katodou a anodou elektrické pole o parametrech, aby odpovidalo oblasti anomalniho
doutnavéeho vyboje. V elektrickém poli dochazi ke Stépeni plynu a ionizaci. Kladné ionty jsou
urychlovany smérem k povrchu nitridovanych komponent. Pti dopadu kladnych iontt dusiku
na soucasti se Cast energie méni na teplo, tim jsou komponenty ohifivany. Narazem jsou
z povrchu vyrdzeny atomy zeleza a jinych prvkia (odprasovani), které se dale srazeji na ionty
a kondenzuji na povrchu soucasti. Odsud pomoci difuze se dusik dostava do povrchu soucésti.
Cast atomt dusiku pfi sraZce s nitridovanymi sougastmi pfimo vstupuje do povrchu.

Oproti  klasickym zplGsobim nitridace méa iontova nitridace znaéné vyhody.
Nitridovana vrstva se vytvaii rychleji, coz umoziuje dvojndsobné az pétinasobné zkraceni
doby nitridace (Obr. 12). Po iontové nitridaci ma povrch vysokou tvrdost, odolnost proti
opotiebeni a teplu, odolnost proti urcitym prostfedim, odolnost proti zadirani a vyS$i mez
unavy. Jedna se o ekologicky proces bez zneciSténi a odpadii. Dalsi vyhodou jsou nizsi
naklady na zpracovani. Na druhou stranu je tento proces technologicky ndro¢ny a je nutné

dodrzovat ptisnd technologicka pravidla. [45, 46].
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Obr. 12 Porovnani ristu nitridacni vrstvy[45]

08 | T T

o ——
|
|

Hloubka nitridace v mm

01 2 4 6 8 10 h
Doba nitridace

Zarizeni pro iontovou nitridaci

Iontova nitridace probiha v jednotkdch pro iontovou nitridaci (Obr. 13), které se
skladaji z vakuové pracovni nadoby (recipient), vakuové pumpy, napajeci elektrické jednotky,
elektronické fidici jednotky a rozdélovace plynti. Vakuovd pumpa ma za ukol odéerpani
vzduchu z prostoru vakuové pracovni naddoby (recipientu). Napdjeci elektricka jednotka slouzi
jako zdroj stejnosmérného proudu. Ridici jednotka zabezpeduje podminky a pribéh iontové
nitridace. Rozd¢€lovac plynt ptipravuje nitrida¢ni atmosféru a dodava ji do prostoru vakuové
nadoby. Jednotky pro iontovou nitridaci jsou v dne$ni dob¢ uz pln€ automatizované a musi
spliiovat ur€ité podminky, aby doSlo k doutnavému vyboji pii vysokém proudu v recipientu

a vytvoreni nitridacni vrstvy o pozadovanych vlastnostech. [45].

Obr. 13 Jednoduché schéma jednotky pro iontovou nitridaci [47]
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1.6 Metody hodnoceni nitridované vrstvy

Metoda analyzy chemického slozeni povrchu (EDS) dava informace o procentudlnim
mnozstvi obsazenych prvki v materidlu. Dalsi subkapitoly popisuji jednotlivé metody
hodnoceni nitridované vrstvy: méteni koeficientu tfeni, méieni tvrdosti podle Rockwella,
meéfeni mikrotvrdosti podle Vickerse a méfeni nanotvrdosti a profilu tvrdosti do hloubky

vrstvy. Podrobnéji jsou tyto metody popsany v nésledujicich subkapitolach.

1.6.1 Analyza chemického slozeni povrchu metodou uZzivajici

elektronového buzeni (EDS)

Metody s elektronovym buzenim se pouzivaji s vyhodou v analytickych elektronovych
mikroskopech, v syst¢ému TEM, STEM, nebo SEM, kde jsou elektrony primarné¢ vyuzity
k vytvéfeni obrazu. Pfi vstupu a pohybu urychlenych elektront s energii E, (tzv. primarnich
elektronli) materidlem, napt. v fadkovacim nebo prozafovacim elektronovém mikroskopu,
dochazi v materialu k nepruznym srazkam téchto elektront s atomy materialu. Pfitom vznika
kromé jinych produktl i rtg. zafeni. Zafeni mizeme rozd¢lit na zafeni charakteristické pro
dany druh atomil ve formé spektralnich Car, tj. nespojité, a brzdné, které je ,,bilé*, tj. spojité.
Vinové dalky piip. energie jednotlivych spektralnich Car (pikd) charakteristického zéteni
odpovidaji rozdiliim energii vazebnich elektronll a jsou charakteristické pro jednotlivé prvky.
Jednotlivé piky tvofi série nazvané podle elektronovych hladin v atomech, na kterych byla
vytvofena vakance. Energie nutna pro vznik rtg. zafeni odpovidajici série se nazyva kriticka
energie E., pfip. energie absorbéni hrany E,,. Jestlize energie elektronli je vétsi nez E.,
vznikaji vSechny linie dané série. Maximalni energie emitovaného rtg. zafeni je rovna energii
primarnich elektronti, ktera je v SEM obvykle 10 — 30 keV, takze u tézSich prvkl nemusi byt
ve spektru ¢ary vSech sérii. Pokud je vyzatfované charakteristické zatreni detekovano vhodnym
detektorem a analyzovano ve spektrometru (analysatoru), kterd zafeni rozdéli podle energie

nebo vlnové délky, je jej mozno vyuzit pro urceni prvkového slozeni materidlu.

Detekce a analyza rentgenového zareni

Pro detekci a analyzu rtg. zafeni ze vzorku se uZivaji dva zakladni systémy: prvni
rozdéluje elektrony podle energie (EDS), druhy rozdéluje elektrony podle vinové délky
(WDS). V energetickém disperznim systému (EDS) je vznikajici rtg. zafeni zachycovano
detektorem (Obr. 14) umisténym ve vakuové komote mikroskopu co nejblize vzorku.

Detektor je chlazen kapalnym dusikem a je od evakuovaného prostoru se vzorkem oddélen
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obvykle beryliovym nebo plastovym okénkem. Nejcastéji pouzivany detektor je tvoren
krystalem cistého kfemiku, dopovanym Li (tzv. Si(Li) detektor). V detektoru jsou fotony
preménény na elektricky signal tak, ze rtg. foton, ktery vleti do detektoru, vyvola prechod
elektronti do vodivostniho pasu Si, vznikly naboj se sebere elektrodami na povrchu krystalu
a vytvofti elektricky puls. Tento puls se pfifadi ve spektru urcité hodnoté na ose x. Stredni
pocet elektronil a tedy i velikost pulsu je imérna energii fotonu, diky statistickym odchylkam
pii buzeni elektronii v detektoru ma pik vytvoieny ve spektru urCitou danou Sitku. Ta je
zavisla na energii fotont a je méfitkem kvality detektoru.

V dal$i ¢asti zafizeni, mnohokanalovém analyzatoru, jsou pulsy rozdéleny podle
velikosti a vytvotreno spektrum. Spektrum ma na vodorovné ose energii rtg. fotont, na svislé
ose pocet fotonil s danou energii (Obr. 15). To je divod, pro¢ se tento systém nazyva
energeticky disperzni (EDS). Spektrum je tvofeno piky charakteristického zéafeni prvki
pfitomnych v materialu a pozadim vytvofenym brzdnym zafenim. Detekce timto zptisobem se

také nazyva paralelni detekce.

Pouziti elektronové mikroanalyzy

Pokud ur¢ime energii pikid ve zméfeném spektru, mizeme provést tzv. kvalitativni
analyzu a urCit prvky obsaZené v materialu. Kvantitativni analyza je zalozena na faktu, Ze
intenzita piip. pocet pulsi vpiku je vprvnim pfiblizeni tmérna koncentraci prvki
v interakénim objemu, pro homogenni materidl pak koncentraci v celém objemu. Za

koncentraci povazujeme obvykle hmotnostni zlomek sledovaného prvku [22].

Obr. 14 EDS detektor rentgenového zdieni [22]
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Obr. 15 Priklad EDS spektra (zlatem pokovenda latexova kulicka na povrchu médené podlozky) [41]

Cu

1.6.2 Méreni koeficientu treni (metoda ,PIN-on-DISC“)

Zatizeni pro provadéni testi metodou ,,PIN-on-DISC* se nazyva tribometr a je
konstruovan tak, aby c¢ast, kde dochazi k méteni, nebyla ovlivnéna podminkami okolniho
prostiedi. K tomu slouZi ochranny kryt, uvniti kterého se sleduje teplota a vlhkost vzduchu.
Nejdulezitéjsi ¢asti zatizeni je elastické rameno, v némz je uchycen piipravek, do kterého se
vklada ,,PIN* telisko (kulicka, valecek). Nezbytnou soucasti je i tieci snimac. Koeficient tfeni
mezi téliskem a diskem je ur€ovan béhem testu métenim odchylky elastického ramene. Disk

se vklada do sklicidla, které se otaci zvolenou rychlosti. Na rameno je mozné ukladat zatiZzeni

od 0,25 N do 60 N.

Vysledky rozsahu opotiebeni a pribéh koeficientu tfeni jsou zavislé na téchto parametrech:
e zatézujici sila
e velikost sty¢né plochy (geometrie ,,PIN* téliska)
e relativni rychlost pohybu mezi kulickou a vzorkem
e pocet cykli
e teplota povrchu vzorku
e pouziti definovaného prostredi (mazaci latky)
e stav a kvalita povrchu vzorku

e mechanické a fyzikalni vlastnosti materialu vzorku 1 kulicky
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Princip metody ,,PIN-on-DISC*

Pii analyze ,,PIN-on-DISC* je na povrch vzorku ve tvaru disku pfilozeno ,,PIN*
télisko, které je v urcité zvolené vzdalenosti od stiedu vzorku (r) zatizeno definovanou silou
(F). Disk se zacne otacet zvolenymi otackami a vykona pifedem stanoveny pocet kol. ,,PIN*
télisko tak vytvofi na povrchu vzorku stopu, jez je analyzovana (hloubka, tvar, okoli apod.)
(Obr. 16).

Stanoveni parametrii zkousky je tieba vénovat velkou pozornost. Mezi nejcastéjsi
problémy patii pouziti ,,PIN“ t&liska z vhodného materialu. Ocelova kulicka (CSN 14 109) je
nejdostupnéjsi a z tohoto ditvodu také nejpouzivangjsi. Vazny problém nastava pii analyze
tvrdych vzorkd naptiklad ze slinutych karbidii opatfenych otéruvzdornou vrstvou. Zde je
vhodné pouzit kulicku ztvrd§iho materidlu nebo jiny tvar téliska (vélecek). DalSim

pouzivanym materidlem pro ,,PIN“ t€liska je keramika [23].

Obr. 16 Analyza ,, PIN-on-DISC* [23]

1.6.3 Méreni tvrdosti podle Vickerse

Princip zkousky tvrdosti podle Vickerse (CSN EN ISO 6507) spo¢iva ve vtlaGovani
diamantového pravidelného ¢tyibokého jehlanu do povrchu télesa zkusebnim zatizenim F. Po
odlehceni se zméti délky uhlopficek vtisku d; a d, (Obr. 17) a vypocte se jejich aritmeticky
primér d. Tloustka zkouseného vzorku musi byt alesponi 1,5d. Vzdalenost mezi stfedy dvou
sousednich vtiskll u oceli, mé&di a jinych slitin musi byt alespont 3d. Doba plného zkuSebniho
zatizeni je 10 az 15 sekund. V Tab. 3 jsou uvedeny rozsahy zkuSebniho zatiZzeni pii zkouSce

dle Vickerse [24].
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Obr. 17 Schéma zkousky tvrdosti podle Vickerse [24]
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Tab. 3 Rozsahy zkusebniho zatizeni pri zkousce dle Vickerse [24]

Rozsahy zkusSebnich zatiZeni

Znacka tvrdosti Nazev
F[N]
Zkouska tvrdosti podle
F >49,03 >HVS _
Vickerse
Zkouska tvrdosti podle
1,961 <F <49,03 HV 0,2 az<HV 5

Vickerse pfi nizkém zatizeni

0,09807 <F < 1,961

HV 0,01 az<HV 0,2

Zkouska mikrotvrdsoti podle

Vickerse

Tvrdost podle Vickerse se zapisuje hodnotou tvrdosti, za kterou naslednuji pismena HV

a Cislice charakterizujici velikost zkusebniho zatizeni v kilopondech. Pokud byla pouZita jina

doba zatiZzeni nez 10 az 15 s, nasleduje za lomitkem jesté pouzita doba zatéze v sekundach.

[24].
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1.6.4 Méreni tvrdosti podle Rockwella

Princip zkousky spociva ve vtlaCovani diamantového kuzelu nebo kulicky z tvrdokovu
do povrchu zkusSebniho télesa ve dvou krocich za predepsanych podminek. V Tab. 4 jsou

stupnice Rockwella, které se v technické praxi pouzivaji nejvice.

Tab. 4 Stupnice podle Rockwella [24]

Oblast
Stupnice Pfedbézné Piidavné Celkové ]
) Typ pouziti
tvrdosti Zkouska zkusebni zkusebni zkuSebni
) vnikaciho (tvrdost
podle tvrdosti zatizeni zatizeni zatizeni
télesa podle
Rockwella FO [N] F1[N] F [N]
Rockwella)
diamantovy 20— 88
A HRA 98,07 490,3 588,4
kuzel HRA
kulicka 20-100
B HRB 98,07 882,6 980,7
1,587 mm HRB
diamantovy 20-170
C HRC 98,07 1373 1471
kuzel HRC

Tloustka zkuSebniho vzorku musi byt pro kuzelovd vnikaci télesa alesponl
desetinasobek trvalé hloubky vtisku a pro télesa ve tvaru kulicky alespont patnactinasobek
trvalé hloubky vtisku. Vzdalenosti mezi sttedu dvou sousedicich vtiskii musi byt alespon
Ctyfnasobek priméru vtisku (nejméné vSak 2 mm). Vzdalenost stfedu kazdého vtisku od

okraje zkuSebniho télesa musi byt nejméne 2,5nasobek vtisku (nejméné 1 mm) [24].

1.6.5 Méreni nanotvrdosti a profilu tvrdosti do hloubky vrstvy
Nanotvrdost je tvrdost materidlu, kterd je zjiSténa pii extrémné nizkych hodnotach
zatiZzeni (az 1 nN). Vtisky vytvorené pii takovémto zatiZeni maji ¢asto rozméry mensi nez 100
nm. Princip méfeni je velmi podobny principu méfeni u mikrotvrdosti, rozdilem je pouze
snizeni zatizeni a zmenSeni hloubky vtisku. Podstatou méteni je zatézovani indentoru, které je
ovladano elektromagnetem. Elektromagnet musi byt pro tuto Cinnost nalezité kalibrovan.
Indentory pouzivané pro nanotvrdost jsou vyrobené z diamantu obvykle s tfi- nebo ¢tyibokym

jehlanem podle Berkoviche nebo Vickerse. Vysledky métené tvrdosti jsou definovany jako
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zatizeni délené primétem vpichu do roviny povrchu, které zanechd hrot v materialu po
odlehceni.

Plocha vpichu je zavisla s hloubkou vniku / podle vztahu:

VA
her =575

kdy A je primétem plochy vtisku, ktery plati pro indentor Berkoviche a Vickerse. Hloubka
vniku indentoru se znaci jako /.- a hloubka méfend ptistrojem jako h,. Tyto zminéné hodnoty
musime zjistit experimentdlni metodou. Pomoci nanotvrdoméru je mozné meéfit dalsi faktory
dalezité pro uréené charakteristiky materidlu, napt. modul pruznosti, plasticitu, elasticitu
a vnitini pnuti materidlu, které souvisi s modulem pruznosti.

Ptistroj je umistén v ochranné skiini kvili potlaceni vné&jSich vlivi, které mohou ovlivnit

meteni. Ukdzka takového zafizeni je uvedena na Obr. 18. [25, 26].

Obr. 18 Nanoindentor Nanotest [27]
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2 Experimentalni cast

Experimentalni ¢ast bakalarské prace se zabyva uzitim iontové nitridace ke zlepSeni
tribologickych vlastnosti materidlu Co-Cr-Mo ISO 5832-12 (Wrought Co-Cr-Mo alloy). Tyto
vlastnosti jsou ovéfovany metodami pro hodnoceni nitridované vrstvy. Naméfené hodnoty
mezi povrchem upravenym iontovou nitridaci a povrchem neupravenym jsou nasledné
porovnany.

Cilem experimentalni ¢asti je zméfeni hodnot koeficientu tfeni a otéru a kvantitativni
posouzeni zmén vlastnosti studovaného materidlu po iontové nitridaci a dale vhodnosti

iontové nitridace pro toto zlepsSeni.

2.1 Priprava vzorkii

Pouzité vzorky byly ve tvaru disku o priméru 28,5 mm a tloustce 4,5 mm v poctu 15
kust. Nejprve byly vzorky nalepeny na upinaci vélecky pro lepsi manipulaci se vzorky pfii
brouseni a lesténi. Tyto vzorky byly brouSeny na automatické kotoucové brusce (Leco
GPX300, USA), kdy byly postupné pouzity brusné papiry s hrubosti 120, 180, 240, 400, 600,
800, 1000, 1200 a nakonec 2000. Po brouSeni byly vzorky lestény leSticim kotoucem na
automatické kotoucové brusce (Leco GPX300, USA) az do zrcadlového povrchu. Jako lestici
roztok byl pouzit roztok Si(OH), (Leco, USA). Automatickd bruska a nadoba s leSticim
roztokem jsou zobrazeny na Obr. 19. Po odstranéni vzorkl z upinacich valeckl byly vzorky
rozdéleny do 3 skupin A, B a C po 5 kusech. Skupina A pro vzorky bez Upravy, skupina B pro
vzorky pro iontovou nitridaci a skupina C pro vzorky pro dal§$i moZzné budouci Upravy
povrchu. VSechny vzorky byly oznaceny fimskymi ¢islicemi [ az V.

Specialné pro méfeni nanotvrdosti byl vzorek ze skupiny A a vzorek ze skupiny B
pfiéné rozfiznut na presné pile (MTH MIKRON 3000, CR). Odiiznuta ¢ast byla v obou
ptipadech zatavena do bakelitu na montdznim lisu (Leco PR-4X, USA) tak, aby po lisovani
byla viditelnd pravé odfiznutd ¢ast vzorku. Takto zalisované vzorky byly brouSeny na
automatické kotoucové brusce (Leco GPX300, USA), kdy byly postupné pouzity brusné
papiry s hrubosti 60, 320, 500, 1000 a nakonec 2500. Po brouSeni byly vzorky lestény
lesticim kotoucem na automatické kotoucové brusce (Leco GPX300, USA) az do zrcadlového

povrchu. Jako lestici roztok byl opét pouzit roztok Si (OH), (Leco, USA).
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Obr. 19 Automatické bruska Leco GPX300 a nadoba s lesticim roztokem Leco Si (OH), [fotozdaznam autora BP]

2.2 Postup iontové nitridace

Vzorky byly nitridovany v povlakovacim zafizeni Flexicoat 850 (Hauzer, Holandsko).

Proces byl proveden ve tfech krocich. Prvnim krokem bylo zahtati ve vakuu, druhym krokem
bylo ¢isténi za pouziti argonu a tietim krokem byla samotnd iontové nitridace pii téchto
parametrech:

Teplota: 530°C

Doba nitridace: 4 hodiny

Predpéti: 100V

Proud vyboje: 60A

Pratok Ar: 60 sccm/min

Pratok N: 60 sccm/min

2.3 Postup a podminky méreni

2.3.1 Analyza povrchu metodou EDS

Na vzorku A byla provedena analyza povrchu pod mikroskopem. Tato analyza byla
provedena na elektronovém mikroskopu (SEM) JSM 7600F (LEOL, Ltd., Japonsko) se
systtmem EBSD a EDS analyzou. Kvantitativni analyza slozeni metodou EDS byla
provedena pii urychlovacim napéti 10 keV. V tomto ptipad¢ analyza probihéd ptiblizné do

hloubky 1 — 2 um [22]. Byla provadéna analyza bodova a plosna. U plosné byl analyzovan
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cely, pod mikroskopem viditelny obraz, kdezto u bodové byly analyzovany vybrané faze na

vzorku (Sedé skvrna, bila skvrna, atd.).

2.3.2 Méreni koeficientu tfeni metodou , PIN-on-DISC“ a otéru

Zkouska otéruvzdornosti byla provedena na jednom vzorku A a B. Zkouska byla
provedena na vysokoteplotnim tribometru (CSM THT, Svycarsko). Jako protikus byla pouzita
loziskova kulicka z ocele (100C6) o priméru 6 mm a vzorek i1 kulicka byla pfed samotnou
zkouskou ocisténa acetonem.
Na vzorku A byla zkouska otéruvzdornosti provedena na kruhové draze o pruméru 10 mm.
Na vzorku B byla zkouska otéruvzdornosti provedena na kruhové draze o primérech 3 a 10

mim.

Nastaveni tribometru pro drdhu kruhu o priméru 3 mm:
Rychlost: 4 cm/s

Zatizeni: 5,0 N

Pocet otacek: 5000

Nastaveni tribometru pro drdhu kruhu o priméru 10 mm:
Rychlost: 10 cm/s

Zatizeni: 5,0 N

Pocet otacek: 5000

Mgéfteni probihalo za pokojové teploty (20°C).

Po zkouSce otéruvzdornosti byly oba vzorky meéfeny na optickém profilometru (Zygo
NewView 7200, USA) na FEL CVUT (prof. Rudolf Novak, DrSc.). U obou vzorkil se méfil
profil drdhy o priméru 10 mm. Metodou popsanou v kapitole 2.5.2 byla zjisténa velikost
ubéru pii tribologické zkouSce a nésledné vypoctena velikost otéru, piip. specifického otéru

materidlu. Pro vypocet specifického otéru byl pouzit vzorec:

kdy Vy je celkovy objem ubraného materialu, / je celkovd ub&hnuta dréha kulicky v metrech

a I je zatizeni. [44].
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2.3.3 Méreni tvrdosti podle Rockwella a mikrotvrdosti podle Vickerse

Zkousku tvrdosti byla provadéna na tvrdoméru pro tvrdost podle Rockwella
(EMCOTEST M4C, CR) a poté byla provedena zkouska mikrotvrdosti na tvrdoméru pro
mikrotvrdost podle Vickerse (Leco M-400-G1, USA). Oba tvrdoméry jsou zobrazeny na Obr.
20.

Obr. 20 Tvrdomér pro zkousku podle Rockwella (EMCOTEST M4C, CR) a tvrdomér pro zkousku mikrotvrdosti
podle Vickerse (Leco M-400-G1, USA) [fotozdaznam autora BP]

Na Obr. 21 a 22 jsou znadzornény automatické vystupy vyslednych tvrdosti u zkousky podle

Rockwella a Vickerse.

Obr. 21 Automaticky vystup vysledné tvrdosti u zkousky podle Rockwella [fotozdaznam autora BP]
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Obr. 22 Automaticky vystup vysledné mikrotvrdosti u zkousky podle Vickerse [fotozdznam autora BP]

T

Parametry tvrdoméru HRC
Piedzatizeni: 98,10 N
Hlavni zatizeni: 1471,50 N

Doba ptedzatize: 1 s
Doba hlavniho zatiZeni: 4s
Parametry tvrdoméru HV pro mikrotvrdost

Zatizeni: 100 p, 200 p, 300 p, 500 p

2.3.4 Méreni nanotvrdosti

Me¢feni nanotvrdosti bylo provadéno na nanotvrdoméru s hrotem typu Berkovich
(Nanotest, UK). Podle ptedpokladu, Ze tvrdost na vzorku A bude po celé¢ plose fezu
konstantni, bylo provedeno 7 vtiskli. Na vzorku B bylo provedeno 45 vtiskii ve sméru
z hloubky vzorku na povrch. Zkouska sama o sob¢ je velice pomala, proto byly nastaveny

pouze zakladni parametry a zkouska probihala automaticky bez pritomnosti obsluhy.

Parametry zkousky:

Zatizeni: <70 mN

Hloubka vtisku: < 500 nm

Vzdalenost vtiskli u vzorku A: 20 um
Vzdalenost vtiskli u vzorku B: ~ 3,3 um
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2.4 Vysledky méreni

2.4.1 EDS

Kvalitativni analyza povrchu byla provedena pouze na jednom vzorku A. Pfi analyze
byly nalezeny tyto prvky: kobalt — Co, chrom — Cr, molybden — Mo a wolfram — W. Byly
provadény dva typy analyzy — bodova, z vybraného bodu na pozorovaném povrchu, a plosna,
z celého zorného pole. Vysledky kvantitativni analyzy vzorku typu A uvedené v Tab. 5
ukazuji, Ze ve spektrech 2,3,4 a 5 zdanliv€ neni obsazen wolfram. Z Obr. 23, 24, 25, 26, 27 je
ale patrné (pik v piiblizné 1,7 keV), Ze wolfram ve spektrech obsaZzeny je. Tato situace
vznikla nejspiSe nezahrnutim wolframu mezi vyhodnocované prvky, tedy jako chyba

programu nebo obsluhy.

Obr. 23 Bodova analyza Sedé faze a spektrum 1 [vystup z méFiciho pristroje]

Spectrum 2

Spectrum 2

Spectrum 3
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Obr. 26 Plosna analyza a spektrum 4 [vystup z mériciho pristroje]

Obr. 27 Plosna analyza a spektrum 5 [vystup z mériciho pristroje]

Tab. 5 Obsah prvkii v jednotlivych spektrech [autor BP]

Spektrum Cr [%] Co [%] Mo [%] W [%]
Spectrum 1
37,51 59,31 2,85 0,34
(bodoveé)
Spectrum 2
33,98 63,55 2,48 -
(bodové)
Spectrum 3
32,82 64,88 2,30 -
(bodoveé)
Spectrum 4
33,15 64,32 2,52 -
(plosné)
Spectrum 5
33,03 64,44 2,53 -
(plosné)
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2.5 Méreni koeficientu tireni metodou “PIN-on-DISC” a otéru

2.5.1 Metoda , PIN-on-DISC*

Vzorek A
Grafické znazornéni pribc¢hu zkousky na vzorku A je uvedeno na Obr. 28. Primérna

hodnota koeficientu tfeni vzorku A je uvedena v Tab. 6.

Obr. 28 Zavislost koeficientu tFeni u na case (horni osa X) a na probéhnuté drdze (dolni osa X), primér kruhu

10 mm [vystup z mériciho pristroje]

1.00
0.50
|:|.|3|:|§
T kel A 0 iyl e i e
D40y - - ' I-‘|| - ;}
il | I
0.20¢
u
0
0.10(=] 629.00 126E03 1.89E03 2.51E03 3.14E03
O[m] 62.80 126.00 185.00 251.00 314.00 a
Tab. 6 Primerna hodnota koeficientu treni u vzorku A (bez upravy) [autor BP]
Priimér kruhu [mm)] Koeficient tfeni p
10 0,478
Vzorek B

Grafickd znazornéni pribéhi zkousky na vzorku B jsou uvedena na Obr. 29 a 30.

Primérna hodnoty koeficientu tfeni vzorku B jsou uvedeny v Tab. 7.
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Obr. 29 Zavislost koeficientu tieni 1 na case a probéhnuté draze, priimer kruhu 3 mm

0.90

075

0 .30:/'

[vystup z meFiciho pristroje]

W
015
0.05]=] 472.00 943.00 1.41E03 1.89E03 2.36B03
O[] 18.80 3770 5650 T5.40 94 20
Obr. 30 Zavislost koeficientu tireni una case a probéhnuté draze, primeér kruhu 10 mm
[vystup z méFiciho pristroje]
0.90
0.7
U.E[IE I
| “ M N -
0.45
0.30
|
U.1§
0.05]=] 629.00 126E03 1.59E03 2.52E03 3.14E03
Ofm] 62.80 126.00 183.00 251.00 3400
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Tab. 7 Primérna hodnota koeficientu tFeni u vzorku B (po iontové nitridaci) [autor BP]

Primér kruhu [mm] Koeficient tfeni p
3 0,566
10 0,510

2.5.2 Méreni ubéru materialu a vypocet specifického otéru

Vzorek A
Modely profild drazek vzorku A z optického profilometru Zygo jsou uvedeny na Obr.

31 a 33. Grafické modely profili drazek slouzici k vypoc¢tu objemu ubraného materidlu jsou

na Obr. 32 a 34. Drézka na vzorku A byla métfena ve dvou mistech, proto Al a A2.

Obr. 31 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (A1)

[vystup z méFiciho pristroje]

Obr. 32 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (A1) [autor BP]

Vzorek A1

0 100 200 300 400 500 600 700 800

|
8]

Vyska[um]

Vzdalenost [um]
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Obr. 33 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (A2)

[vystup z méFiciho pristroje]

Obr. 34 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (A2)
[autor BP]

Vzorek A2

1 0 200 400 600 800 1000 1200

Vygka[um]

Vzdalenost [pm]

Vzorek B
Modely profilt drazek vzorku B z optického profilometru Zygo jsou uvedeny na Obr.
35, 37 a 39. Grafické modely profili drazek slouZzici k vypoctu objemu ubraného materialu

jsou na Obr. 36, 38 a 40. Drazka na vzorku B byla méfena ve tfech mistech, proto B1, B2
a B3.
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Obr. 35 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B1)

[vystup z méFiciho pristroje]

Obr. 36 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (B1)
[autor BP]

Vzorek B1

14
1.2

03
06
04
0.2

Vygka[um]

02 0 200 400 800 gdo 1000

-04
-0.6

-0.8
Vzdalenost [am]
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Obr. 37 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B2)

[vystup z méFiciho pristroje]

Obr. 38 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (B2)

[autor BP]

ka [pm]

il

vy

03
06
04
0.2

-0.2
-04
-0.6
-0.8

100

200

Vzorek B2

300 400 500 600 700 800

Vzdalenost [Jum]
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Obr. 39 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B3)

[vystup z méFiciho pristroje]

Obr. 40 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (B3)
[autor BP]

Vzorek B3
1.2

038
0.6
04
0.2

Vyska [um]
o

02 0 200 400 860 800 1000

-04
-0.6
-0.8

Vzdalenost [um]

Vypocet ibéru materidlu a specifického otéru

Vychazi se z obrazkt 31, 33, 35, 37 a 39, kdy data z méfeni byla pfevedena do
textového souboru. Tato data byla dale pfevedena do Excelu, kde byla vytvofena graficka
znazornéni profili (obrazky 32, 34, 36, 38 a 40). K uvedenym vysledkiim v Tab. 8 a 9 se
doslo pomoci numerické integrace, kdy byl tvar profilu nahrazen obdélniky, u kterych se
vypocital obsah. Tyto obsahy byly poté secteny a celkovy soucet pak tvofil hruby obsah

celého profilu S. Pro vyssi pfesnost vysledku, byly k vypoltim pouzity pouze zaporné
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hodnoty, tedy hodnoty, které by nam mély ukazovat ubrany materidl a ne okolni nanos
materidlu (tzv. debris).

Objem odebraného materidlu V, byl vypocitan jako obvod kruznice (2nR),
vynasobeno obsahem profilu S.

Otér byl vypocitan podle vzorce pro specificky otér, ktery je uvedeny vyse. VSechny

vypocty a grafy byly provedeny pomoci Excelu. Zpracované vysledky jsou v Tab. 8 a 9.

Vzorek A
Tab. 8 Celkovy ubér materidlu a vysledny otér vzorku A [autor BP]
Profil Al A2 Pramér
Ubér materialu [mm’] | 0,058 | 0,067 | 0,062+ 0,006
Otér (mm’/Nm) X X 2,48E-4
Vzorek B
Tab. 9 Celkovy ubeér materidalu a vysledny otér vzorku B [autor BP]
Profil B2 B3 B4 Primér
Ubér materialu [mm®] | 0,00115 | 0,00099 | 0,00084 | 0,00099 % 0,00016
Otér (mmS/Nm) X X X 3,96E-6

2.6 Tvrdost a nanotvrdost

2.6.1 Zkouska tvrdosti podle Rockwella
Nameétené hodnoty tvrdosti vzorku A a B na tvrdoméru pro zkousku podle Rockwella

jsouv Tab. 10 a 11.

Vzorek A

Tab. 10 Tvrdost vzorku A podle Rockwella [autor BP]

5

C. méfeni 1 2 3 Prameér

Tvrdost HRC 38,65 | 38,58 | 38,85 38,69 = 0,14
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Vzorek B

Tab. 11 Tvrdost vzorku A podle Rockwella [autor BP]

5

C. méreni

1

2

3

4

5

Prumér

Tvrdost HRC

38,98

39,30

39,10

39,20

39,20

39,16 £ 0,12

2.6.2 Zkouska mikrotvrdosti podle Vickerse

Nameétené hodnoty mikrotvrdosti vzorku A a B na tvrdoméru pro mikrotvrdost podle

Vickerse jsou v Tab. 12, 13, 14, 15, 16

Vzorek A
HV 100 p
Tab. 12 Mikrotvrdost vzorku A podle Vickerse, zatizeni 100 p [autor BP]
C. méfeni 1 2 Primér
Tvrdost HV | 551 | 548 | 5502
Vzorek B
HV 100 p
Tab. 13 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 100 p [autor BP]
C. méfeni 1 2 3 4 5 Pramér
Tvrdost HV | 988 | 988 | 1033 | 1048 | 1040 | 1019 +29
HV 200 p

Tab. 14 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 200 p [autor BP]

5

C. méfeni

1

2

3

Prumér

Tvrdost HV

742

763

763

756 £ 12
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HV 300 p

Tab. 15 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 300 p [autor BP]

5%

C. méfeni 1 2 Primér

Tvrdost HV | 678 | 709 | 694 +22

HV 500 p

Tab. 16 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 500 p [autor BP]

v

C. méfeni 1

Tvrdost HV 609

2.6.3 Zkouska nanotvrdosti

Grafické znazornéni zavislosti tvrdosti na vzdalenosti od povrchu je na Obr. 41 a 42

Obr. 41 Zavislost tvrdosti na vzdalenosti od povrchu, tvrdost v GPa [autor BP]

Nanotvrdost

12

10 T
E . R2=0.9532
5 ° g Rooersae TN e tae
g 6 R = 0.7721
=
> 4

2

0

0 50 100 150 200
VVzdalenost od povrchu [um]
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Obr. 42 Zavislost tvrdosti na vzdalenosti od povrchu, tvrdost v HV [autor BP]
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Obr. 43 Odhad hloubky nitridované vrstvy [autor BP]
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Z grafu na Obr. 43 byla odhadnuta hloubka nitridované vrstvy. Pro tento odhad byla
vytvotena metoda, kdy byl graf zavislosti tvrdosti na vzdalenosti od povrchu vzorku B
prolozen dvéma piimkami. Z priniku téchto piimek byla snesena svislice na osu X
(Vzdalenost od povrchu), ktera urcila ptibliznou hodnotu hloubky nitridované vrstvy, tedy 65

pm.
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3 Diskuse

Jako prvni experimentalni metoda byla pouzita analyza chemického slozeni povrchu
(EDS). Analyza ukazala, Ze na povrchu vzorku se nachazi n¢kolik fazi, které se li§i obsahem
prvkl. Dale pak dokazala, ze v materialu Co-Cr-Mo je v nejvétSim mnozstvi obsazen kobalt
Co (= 63%) a ve velmi malém mnoZzstvi také wolfram W.

Dalsi pouzitou metodou byla metoda ,,PIN-on-DISC*. Jednd se o aktualné
nejpouzivanéj$i metodou pro urceni otérovych vlastnosti materialu. Vysledkem této metody je
uréeni koeficientu tfeni p. Tento experiment ukazal, Ze rozdil mezi koeficientem tfeni vzorku
bez povrchové Upravy (A) a vzorku po iontové nitridaci (B) je velice maly (Tab. 6 a 7).
Z Tab. 7 je také patrné, ze na koeficient tfeni ma pravdépodobné vliv rychlost otaceni vzorku
v piistroji, kdy je pii vyS$si rychlosti koeficient tieni nizsi. K tomuto rozdilu v§ak mohlo dojit
i chybou méfeni. Ddle je pak z grafu koeficientu tfeni vzorku A (Obr. 28) patrné, ze zavislost
koeficientu tfeni na Case a probchnuté draze je po celé délce téméi konstantni. Naopak u
vzorku B (Obr. 29 a 30) byl koeficient tfeni na za¢atku méfeni podstatné nizsi, po urcitém
¢ase doslo k rapidnimu nardstu a az po té k poklesu, ustaleni a konstantnimu prabehu. Je
pravdépodobné, Ze nizSi koeficient tfeni byl méten do té doby, nez doSlo k prodieni
a k ustaleni doslo aZ po odstranéni téchto ¢astic z drahy kulicky.

Po tomto méfeni bylo mozné prejit k druhé ¢asti experimentu, a to k vypocitani ibéru
materialu V) a nasledné k urceni specifického otéru w. Jak naznacuji obrazky profilli drazek
v subkapitole 2.5.2, je ubér materialu na vzorku A markantngj$i nez u vzorku B. Pro ¢iselny
vysledek byla data z optického profilometru pievedena do Excelu, kde byla vytvofena
grafickd znazornéni profild drazek, viz obrazky grafickych modelt profild drazek
v subkapitole 2.5.2. V této subkapitole je také popsan postup vypoctu. Z vysledki v Tab. 8 a 9
vyplyva, ze ubér materidlu a specificky otér u vzorku A byl pfiblizné 60x vEtsi nez u vzorku
B. Tento vysledek dokladd, Ze material Co-Cr-Mo ma po iontové nitridaci znatelné vyssi
otéruvzdornost. V porovnani sjiz publikovanymi vysledky na Obr. 44 je hodnota
specifického otéru u vzorku bez povrchové upravy A vyssi (2,48E-4 mm’/Nm), nez hodnota
v publikovaném experimentu (8,5E-5 mm’/Nm). Je mozné, 7e rozdil je zptisoben upravou
vzorkl pro tuto bakalafskou praci, nebo jinymi parametry zkousky (material kulicky, rychlost
otaceni atd.). Vzorky byly brouseny a lestény a tak mohlo dojit k ur€itym zménam pnuti na
povrchu vzorku. Vzorek po iontové nitridaci nelze v tomto piipadé tak snadno porovnat,

protoze parametry iontové nitridace jsou rozdilné.
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Obr. 44 Hodnoty otéru materialu Co-Cr-Mo pred a po iontove nitridaci [48]
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Z namétenych hodnot tvrdosti podle Rockwella v Tab. 10 a 11 vyplyva, ze vyssi
tvrdost ma vzorek po iontové nitridaci. Rozdil téchto vysledkll je ovSem velice maly, coz je
pravdépodobné zapftic¢inéno velikosti hlavniho zatizeni. Z tohoto diivodu bylo pouzito méfeni
mikrotvrdosti podle Vickerse pii zatizeni 100, 200, 300 a 500 p. Vzorek A byl zkousen pouze
pti zatizeni 100 p, vzorek B pak pfi vSech zatizenich. Jak je patrné z Tab. 12 a 13, vzorek A
ma pii zatizeni 100 p témé&f 2x niZ8i tvrdost nez vzorek B. Déle pak vysledky z Tab. 12 a 16
ukazuji, ze az pti zatizeni 500 p vykazoval vzorek B podobnou tvrdost jako vzorek A pfii
zatizeni 100 p. Tyto vysledky dokazuji, ze materidl Co-Cr-Mo ma po iontové nitridaci vyssi
tvrdost. S rostoucim zatizenim se métena hodnota tvrdosti blizi tvrdosti materidlu bez vrstvy,
protoze pii vys$§im zatiZeni dochazi k proraZeni nitridované vrstvy.

Posledni metodou pro hodnoceni nitridované vrstvy v tomto experimentu bylo méfeni
nanotvrdosti. Z grafu na Obr. 41 a 42 je patrné, ze zavislost tvrdosti na vzdalenosti od
povrchu u vzorku A ma takika linedrni prab¢h. Je zde ale také patrné, ze blize povrchu vzorku
je tvrdost nepatrn¢ vyssi. To je pravdépodobné zplisobeno Upravou vzorki, kdy tyto vzorky
byly brouseny a lestény, coZ mohlo vést ke zménam pnuti na povrchu vzorku. V Tab. 17 je
uvedeno srovnani tvrdosti vzorku A/B a vzorka X/Y/Z, z jiz publikovaného experimentu [48].
Vzorky z tohoto experimentu byly nitridovany pfi jinych teplotach, nez byla teplota iontové
nitridace v této bakalaiské praci (530°C). Doba iontové nitridace byla v obou experimentech
shodna (4 hod). Vysledky v této tabulce dokladaji, Ze material Co-Cr-Mo ma po iontové
nitridaci znateln¢ vyS$$i hodnotu nanotvrdosti. Dale pak dokazuji, ze krom¢ doby trvani
iontové nitridace, mé na tvrdost povrchu zasadni vliv teplota procesu. Pfi malém zatiZeni se

mikrotvrdost a nanotvrdost ¢iselné samoziejme neshoduji, metody se podstatné lisi.
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Tab. 17 Porovnani tvrdosti vzorku A/B a [48], méreno na povrchu vzorku [autor BP]

Vzdalenost od povrchu Tvrdost Tvrdost
Vzorek | Teplota nitridace [°C]
[nm] [GPa] [HV]

A 530 4 7,42 757,09
B 530 4 10,73 1093,89
X 600 4 - ~ 1200
Y 700 4 - ~ 1500
Z 800 4 - ~ 2000

Z grafu na Obr. 43 byla také odhadnuta hloubka nitridované vrstvy. Pro tento odhad byla
vytvofena metoda, kdy byl graf zavislosti tvrdosti na vzdalenosti od povrchu vzorku B
prolozen dvéma piimkami. Z priniku téchto pifimek byla snesena svislice na osu X
(Vzdalenost od povrchu), kterd urcila ptibliznou hodnotu hloubky nitridované vrstvy, ktera
byla v ptipad¢ této bakalarské prace 65 um. Tento zpiisob odhadu byl aplikovan na graf z jiz
publikovaného experimentu a byla odectena vyssi hodnota hloubky nitridované vrstvy, tedy
pfiblizn€ 80 pm (Obr. 45). Rozdil mezi témito hodnotami mulZe byt zplsoben teplotnim
rozdilem iontové nitridace, kdy v pfipad¢ této bakalaiské prace se nitridovalo pfi teploté

530°C, kdeZzto v publikovaném experimentu pii teploté 600°C.

Obr. 45 Odhad hloubky nitridované vrstvy na publikovaném experimentu[48]
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4 7Zaveér

Cilem prace bylo studium materidll pouzivanych pro vyrobu kloubnich nédhrad
a u pouzivanych materidlti moznosti jejich povrchové upravy. V ptipadé¢ Co-Cr-Mo se jednalo
0 posouzeni moznosti technologické upravy povrchu =z hlediska zvySeni tvrdosti
a otéruvzdornosti.

Po mechanické tpravé povrchu materialu, tedy brouseni a lesténi, byla jako povrchova
uprava zvolena iontova nitridace. Tato metoda byla zvolena pro svou jednoduchost
a dostupnost (povlakovaci zafizeni je k dispozici na Ustavu materidlového inZenyrstvi FS
CVUT). Jako metoda pro hodnoceni nitridované vrstvy bylo zvoleno méfeni tvrdosti,
mikrotvrdosti a nanotvrdosti, dale pak metoda ,,PIN-on-DISC*, aktualné nejpouZivangjsi
metoda pro uréeni otérovych vlastnosti materialu.

Jiz z méfeni mikrotvrdosti podle Vickerse bylo patrné, ze vzorek Co-Cr-Mo po
iontové nitridaci mé pifi zatizeni 100 p témét 2x vyssi tvrdost, nez vzorek bez povrchové
upravy (Tab. 12 a 13).

Po méfeni otérovych vlastnosti metodou ,,PIN-on-DISC* doslo k zajimavému
vysledku, kdy koeficient tfeni byl u obou vzorka téméf totoZzny. Az méfeni na optickém
profilometru ukdzalo markantni rozdil mezi otérovymi vlastnostmi vzorku po iontové
nitridaci a vzorku bez povrchové upravy. Jak je patrné z Tab. 8 a 9, hodnota ubrané¢ho
materidlu V) a specifického otéru w, je ptiblizné¢ 60x vyssi u vzorku bez povrchové Upravy.
Na druhou stranu z tohoto méfeni také vyplynulo, Ze pfi tfeni ocelové kuli¢ky proti vzorku
z materialti Co-Cr-Mo po iontové nitridaci, vznikalo velké mnoZstvi otérového materialu, tzv.
debris.

Z téchto vysledki tedy plyne, Ze iontova nitridace ma na tvrdost a otéruvzdornost
materidlu Co-Cr-Mo zéasadni vliv. lontova nitridace by mohla byt vhodn4 naptiklad jako
preduprava povrchu pro dal$i povlakovani a dalsi zlepSovani otérovych vlastnosti tak, aby

takto upraveny material spliioval velice pfisna kritéria pro vyrobu kloubnich néhrad.

55



5 Literatura

[1]RYBKA, V. - LANDOR, I. Casopis lékaiti Geskych: Historie nahrad kolenniho kloubu.
1988, ro¢. 127, ¢. 37-38. ISSN: 0008-7335.

[2] LE FANU, J. Vzestup a pad moderni mediciny. Academia, Praha: 2001, 310 s.

ISBN 80-200-0879-9.

[3] DAVIS, J. R. Handbook of materials for medical devices. ASM International: 2003.
ISBN 0-87170-790-X.

[4] BEZNOSKA, S., CECH, O., LOBL, K. Umeélé nahrady lidskych kloubu: biomechanické,
materidlové a technologické aspekty. SNTL, 1. vyd. Praha: 1987, 240 s.

[5] BOZDECH, Z., STRYHAL, J. Acta chirurgie orthopaedicae et traumatologie
Cechoslovaca: Prvni zkusSenosti s totalnimi protézami kolena. 1980, ro€. 47, €. 1.

ISSN: 0001-5415.

[6] PTACEK, L. a kol. Nauka o materidlu II. 2. vyd. Brno: 2002, Akademické nakladatelstvi
CERM. ISBN: 80-7204-248-3.

[71 KNAHR, Karl. Tribology in total arthroplasty. Spriger Berlin Heidelberg, Berlin: 2011.
ISBN 978-3-642-19428-3.

[8] HAMELYNCK, K., Ceramic Surfare Engineered Metal-on-Metal Hips System for Total
Hip Arthroplasty and Resurfacing Hip Arthroplasty: The design rationale, pre-clinica ltesting
and interim report on 2-7 years of clinical results. Germany: 2010. [cit. 2016-12-20].

Dostupné z: http://www.accis.nl/resources
[9] ZIETZ, C., KLUESS, D. and BERGSCHMIDT, P. Tribological aspects of ceramics in
total hip and kneearthroplasty: Seminars in Arthroplasty . 2011, ro€. 22, ¢. 4, s. 258-263 [cit.

2016-12-20]. Dostupné z: http://www.semarthroplasty.com/article/S1045-
4527%2811%2900125-8/abstract
[10] SONNTAG, R., REINDERS, J. and KRETZER, J. P. What's next? Alternative materials

for articulation in total joint replacement. Acta biomaterialia. 2012, €. 8, s. 2434-2441 [cit.
2016-10-12]. Dostupné z: http://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/22446959
[11] TriboFit. Medgadget[online]. 2008 [cit. 2016-12-20]. Dostupné z:

http://www.medgadeet.com/2008/07

56


http://www.accis.nl/resources
http://www.semarthroplasty.com/article/S1045-4527%2811%2900125-8/abstract
http://www.semarthroplasty.com/article/S1045-4527%2811%2900125-8/abstract
http://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/22446959
http://www.medgadget.com/2008/07

[12] MATTEL L., PUCCIO, F. Di, PICCIGALLO, B. and CIULLI, E. Lubrication and
wear modelling of artificial hip joints: A review. Tribology international. 2010, ro€. 44, €. 5,
s. 532-549 [cit. 2016-11-02]. Dostupné z:
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0301679X10001647

[13] Ceramic on metal hip creates ten timesless wear: DePuyOrthopaedics. University of
Leeds. Leeds: 2013 [cit. 2017-04-18]. Dostupné z:

http://www.leeds.ac.uk/info/125077/working with business/1545/ceramic on metal hip cre

ates_ten_times less wear

[14] Némec, M., Suchének, J., Sanovec, J., Zdklady technologie. CVUT, 1. vyd. Praha: 2011.
ISBN 978-80-01-03530-6.

[15] BILEK, F. Piiprava bioaktivnich povrchii pomoci fyzikalné-chemickych metod a jejich

aplikace. Bakalaiské prace. Univerzita Tomas Bati ve Zling. Fakulta technologicka — Ustav
fyziky a materidlového inzenyrstvi. Zlin. 2006.

[16] Chreed.com. 2010 [cit. 2017-06-02]. Atomization. Dostupné z:
http://www.chreed.com/help pages/atomization_321-027.pdf.

[17] MICHNA, S. Prdskova metalurgie. Stefanmichna.com: 2007. [cit. 2017-06-05].

Dostupné z: http://www.stefanmichna.com/download/progresivni-

technologie/praskova_metalurgie.pdf.

[18] Ceramicindustry.com. Spark Plasma Sintering. 2011. [cit. 2017-02-25]. Dostupné z:
http://www.ceramicindustry.com/Articles/Feature Article/BNP GUID 9-5-
2006_A_10000000000000321084.

[19] ERIKSSON, M. Spark plasma sintering and deformation behaviour of Titanium and
Titanium/TiB2 composites. [s.l.] : Stockholm University, 2007. 33 s. Dostupné z:
http://www.fos.su.se/documents/publications/Lic_SPS_Ti_TiB2.pdf.

[20] FOLTYNEK, J. Prdskova metalurgie a zdklady procesu slinovani. Bakalaiské prace.
VUT v Brné, Fakulta strojniho inZenyrstvi — Brno: 2011.

[21] GuochengWang and Hala Zreiqgat. Functional Coatings of Films for Hard-Tissue
Applications. Materials. 2010 [cit. 2016-10-24]. Dostupné z: http://www.mdpi.com/1996-
1944/3/7/3994

[22] Macek, K.; Hnilica, F., Stary, V. Experimentalni metody v materidlovém inzenyrstvi.
CVUT, Praha: 2008, s. 152 — 156. ISBN 978-80-01-03934-2.

[23] KRIZ, Antonin. Tribologicka analyza pin-on-disc. ZCU, Plzefi: 2004 [cit. 2016-10-24].
Dostupné z: https://www.opi.zcu.cz/ TRIBOLOGICKA ANALYZA_PIN-ON-DISC.pdf

57


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0301679X10001647
http://www.leeds.ac.uk/info/125077/working_with_business/1545/ceramic_on_metal_hip_creates_ten_times_less_wear
http://www.leeds.ac.uk/info/125077/working_with_business/1545/ceramic_on_metal_hip_creates_ten_times_less_wear
http://www.chreed.com/help_pages/atomization_321-027.pdf
http://www.stefanmichna.com/download/progresivni-technologie/praskova_metalurgie.pdf
http://www.stefanmichna.com/download/progresivni-technologie/praskova_metalurgie.pdf
http://www.ceramicindustry.com/Articles/Feature_Article/BNP_GUID_9-5-2006_A_10000000000000321084
http://www.ceramicindustry.com/Articles/Feature_Article/BNP_GUID_9-5-2006_A_10000000000000321084
http://www.fos.su.se/documents/publications/Lic_SPS_Ti_TiB2.pdf
http://www.mdpi.com/1996-1944/3/7/3994
http://www.mdpi.com/1996-1944/3/7/3994
https://www.opi.zcu.cz/TRIBOLOGICKA_ANALYZA_PIN-ON-DISC.pdf

[24] SOBOTOVA, J. Nauka o materidlu I. a II., Cviceni. CVUT, 1. vyd. Praha: 2014. ISBN
978-80-01-05550-2.

[25] Kolektiv autordt ATeam ZCU: Zkousky tvrdosti. [cit. 2017-05-17]. Dostupné z:
http://ateam.zcu.cz/Zkousky tvrdosti.pdf

[26] NOVAK, R., STARY, V., KROUPA, F. Mechanické viastnosti a adhese tenkych vrstev.,

CVUT - Ustav materialového inZzenyrstvi.

[27] PERTLIK, D. Viiv podlozky na mechanické vlastnosti povlakii pii magnetronovém
naprasovani. Bakalatska prace. CVUT v Praze, Fakulta strojni. Praha: 2016.

[28] Metal-on-Metal Technology. Zimmer. 2012 [cit. 2017-03-11]. Dostupné z:
http://www.zimmer.com/en-US/hcp/hip/our-science/metasul-metal-on-metal.jspx

[29] Anthroplasty. Werkomed. 2012 [cit. 2016-11-02]. Dostupné z:

http://www.werkomed.co.za/?page 1d=232
[30] Kloubni nadhrady, Beznoska. 2013 [cit. 2016-11-13]. Dostupné z:

http://www.beznoska.cz/kloubni-nahrady/kycle.html
[31] BIOLOX Forte head. Altimed JSC. 2012 [cit. 2016-11-26]. Dostupné z:

http://www.altimed.by/en/products/hips/heads/biolox forte femoral head/
[32] Kycel, keramika-keramika. Zimmer. 2012 [cit. 2013-11-26]. Dostupné z:

http://www.zimmer.com/cs-CZ/hcp/hip/our-science/ceramic-on-ceramic.jspx

[33] Oxinium femoral head. Smith & Nephew Catalog. Smith & Nephew Corporate Website,
2012 [cit. 2016-12-01]. Dostupné z:
http://orthocatalog.smithnephew.com/?cat=3&cat1=5&cat2=17&cat3=50&pID=308

[34] TriboFit. Medgadget. 2008 [cit. 2017-01-14]. Dostupné z:
http://www.medgadget.com/2008/07

[35] Total hip replacement. Sports & orthopaedic clinic. 2011 [cit. 2017-02-18]. Dostupné z:
http://ctorth.com/dr-munting/total-hip-replacement.html
[36] Tribologie nahrad lidskych kloubti. Intranet EuroMISE. 2012 [cit. 2017-02-18].

Dostupné z: http://ucebnice.euromise.cz/index.php?conn=0&section=biomech&node=node62

[37] Tribologie. In: Tribologie [online]. TU v Liberci: 2010 [cit. 2017-02-20]. Dostupné z:

http://www.ksp.tul.cz/cz/kpt/obsah/vyuka/stud materialy/ttv/tribologie.pdf
[38] SEAL, B. L, OTERO, T. C., PANITCH, A. Polymeric biomaterials for tissue and organ

regeneration: Material science and Engineering R 34. 2001 [cit. 2017-02-14]. Dostupné z:
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0927796X01000353

[39] PRAZAK, J. Uvod do biomechaniky. 1. vyd. CVUT, Praha: 2004, str. 71-76.

ISBN 80-01-03034-2.

58


http://ateam.zcu.cz/Zkousky_tvrdosti.pdf
http://www.zimmer.com/en-US/hcp/hip/our-science/metasul-metal-on-metal.jspx
http://www.werkomed.co.za/?page_id=232
http://www.beznoska.cz/kloubni-nahrady/kycle.html
http://www.altimed.by/en/products/hips/heads/biolox_forte_femoral_head/
http://www.zimmer.com/cs-CZ/hcp/hip/our-science/ceramic-on-ceramic.jspx
http://orthocatalog.smithnephew.com/?cat=3&cat1=5&cat2=17&cat3=50&pID=308
http://www.medgadget.com/2008/07
http://ctorth.com/dr-munting/total-hip-replacement.html
http://ucebnice.euromise.cz/index.php?conn=0&section=biomech&node=node62
http://www.ksp.tul.cz/cz/kpt/obsah/vyuka/stud_materialy/ttv/tribologie.pdf
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0927796X01000353

[40] SUCHANEK, J., KUKLIK, V., ZDRAVECKA, E. Abrazivni opotrebeni materialil.

1. vyd. CVUT, Praha: 2007, str. 104 — 121. ISBN 978-80-01-03659-4.

[41] KUBINEK, R., SAFAROVA K., VUIJTEK, M. Elektronovd mikroskopie. 1. vyd.
Univerzita Palackého, Olomouc: 2011. ISBN 978-80-244-2739-3.

[42] ROBA, M. Interaction of Synovial Fluid Components with Artificial Hip Joint Material.
Zurich: 2009. Diss. ETH No. 18273. Disertac¢ni prace. ETH Zurich.

[43] VRBKA, M., NAVRAT, T., KRUPKA, 1., HARTL, M., GALLO, J., ZIMMERMAN, M.
and ADAM, T. Mapping of Film Thickenss in Bovine Serum Lubricated Contacts. In:
International Conference on BioTribology (ICoBT 2011). Londyn: Imperial College, 2011, s.
1-2.

[44] TOLDE, Z., STARY, V. KUBART, T. T ribological Properties of Carbon-Carbon
Composite and of a Surface Layer of Pyrolytic Carbon. Czech Technical University in
Prague, Faculty of Mechanical Engineering, Prague: 2007. [cit. 2016-11-18]. Dostupné z:
https://www.irsm.cas.cz/materialy/cs_content/2008/Tolde CS_2008 _0000.pdf

[45] HOLEMAR, A., HRUBY, V. lontova nitridace v praxi. 1. vyd. Praha: 1989

ISBN 80-030-0001-7.

[46] HRUBY, V., HOLEMAR, A. Katalog technologickych listii iontové nitridace.
STROJTECH, 229 s. Brno: 1991

[47] HADIANSYAH KAUSAR, S.T. High Temperature Tribology Properties of

T91 Alloy. Diploma Thesis. CVUT v Praze, Fakulta strojni, Praha: 2016

[48] CELIK, A., BAYRAK,O., ALSARAN, A., KAYMAZ, L, YETIM, A. F. Effects of

plasma nitriding on mechanical and tribological properties of CoCrMo alloy. 2007 [cit.
2017-07-14]. Dostupné z: http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0257897207009139

59


javascript:open_window(%22http://aleph.nkp.cz/F/HRN2ULMFN5NYS94LVKNCYQ226TS77LUF9G7XU75Y2SSRT76Q7B-55361?func=service&doc_number=001707546&line_number=0019&service_type=TAG%22);
javascript:open_window(%22http://aleph.nkp.cz/F/HRN2ULMFN5NYS94LVKNCYQ226TS77LUF9G7XU75Y2SSRT76Q7B-55361?func=service&doc_number=001707546&line_number=0019&service_type=TAG%22);
https://www.irsm.cas.cz/materialy/cs_content/2008/Tolde_CS_2008_0000.pdf
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0257897207009139

Seznam obrazku

Obr. 1 Néahrada z Co-Cr-Mo slitiny [28]

Obr. 2 Nahrada povlakem TiNbN [29]

Obr. 3 Lizko z UHMWPE [30]

Obr. 4 Nahrada z Al,05 [31]

Obr. 5 Néhrada z keramického kompozitu [31]

Obr. 6 Struktura keramického kompozitu [32]

Obr. 7 Hlavice z oxinia [33]

Obr. 8 Polstarova nahrada [34]

Obr. 9 Srovnani mnozstvi otérovych ¢astic pro rtizné materidlové dvojice [35]

Obr. 10 Prib¢eh iontové implantace [15]

Obr. 11 Schéma metody SPS [20]

Obr. 12 Porovnani ristu nitridacni vrstvy [45]

Obr. 13 Jednoduché schéma jednotky pro iontovou nitridaci [47]

Obr. 14 EDS detektor rentgenového zateni [22]

Obr. 15 Priklad EDS spektra (zlatem pokovena latexova kuli¢ka na povrchu médéné
podlozky) [40]

Obr. 16 Analyza ,,PIN-on-DISC* [23]

Obr. 17 Schéma zkousky tvrdosti podle Vickerse [24]

Obr. 18 Nanoindentor Nanotest [27]

Obr. 19 Automatické bruska Leco GPX300 a nadoba s lesticim roztokem Leco Si (OH),
[fotozdznam autora BP]

Obr. 20 Tvrdomér pro zkousku podle Rockwella (EMCOTEST M4C, CR) a tvrdomér pro
zkousku mikrotvrdosti podle Vickerse (Leco M-400-G1, USA) [fotozaznam autora BP]
Obr. 21 Automaticky vystup vysledné tvrdosti u zkousky podle Rockwella
[fotozdznam autora BP]

Obr. 22 Automaticky vystup vysledné mikrotvrdosti u zkousky podle Vickerse
[fotozaznam autora BP]

Obr. 23 Bodové analyza Sedé faze a spektrum 1 [vystup z méficiho piistroje]

Obr. 24 Bodové analyza bilé faze a spektrum 2 [vystup z méficiho piistroje]

Obr. 25 Bodova analyza ¢erné faze a spektrum 3 [vystup z méficiho pfistroje]

60



Obr. 26 Plosna analyza a spektrum 4 [vystup z méticiho pfistroje]

Obr. 27 Plosna analyza a spektrum 5 [vystup z méticiho pfistroje]

Obr. 28 Zavislost koeficientu tfeni p na ¢ase (horni osa X) probéhnuté draze (dolni osa X),
pramér kruhu 10 mm [vystup z méficiho piistroje]

Obr. 29 Zavislost koeficientu tfeni p na ¢ase a probéhnuté draze, primér kruhu 3 mm [vystup
z méticiho pfistroje]

Obr. 30 Zavislost koeficientu tfeni p na Case a prob&hnuté draze, primér kruhu 10 mm
[vystup z méticiho pfistroje]

Obr. 31 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (A1) [vystup z méficiho
pristroje]

Obr. 32 Graficky model profilu draZky pro vypocet objemu ubrané¢ho materialu (A1) [autor
BP]

Obr. 33 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (A2) [vystup z méticiho
pristroje]

Obr. 34 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (A2) [autor
BP]

Obr. 35 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B1) [vystup z méficiho
pristroje]

Obr. 36 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (B1) [autor
BP]

Obr. 37 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B2) [vystup z méficiho
pristroje]

Obr. 38 Graficky model profilu draZky pro vypocet objemu ubraného materialu (B2) [autor
BP]

Obr. 39 Model profilu drazky z optického profilometru Zygo (B3) [vystup z méficiho
pristroje]

Obr. 40 Graficky model profilu drazky pro vypocet objemu ubraného materialu (B3) [autor
BP]

Obr. 41 Zavislost tvrdosti na vzdalenosti od povrchu, tvrdost v GPa [autor BP]

Obr. 42 Zavislost tvrdosti na vzdalenosti od povrchu, tvrdost v HV [autor BP]

Obr. 43 Odhad hloubky nitridované vrstvy [autor BP]

Obr. 44 Hodnoty otéru materialu Co-Cr-Mo pied a po iontové nitridaci [48]

Obr. 45 Odhad hloubky nitridované vrstvy na publikovaném experimentu [48]

61



Seznam tabulek

Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.
Tab.

1 Soucinitel tieni pro rtizné tfeci dvojice [36]

2 Jednoduchy ptehled otéruvzdornych povrchovych tuprav [40]

3 Rozsahy zkusebniho zatizeni pti zkouSce dle Vickerse [24]

4 Stupnice podle Rockwella [24]

5 Obsah prvkt v jednotlivych spektrech [autor BP]

6 Primérna hodnota koeficientu tfeni u vzorku A (bez Gpravy) [autor BP]
7 Primérna hodnota koeficientu tfeni u vzorku B (po iontové nitridaci) [autor BP]
8 Celkovy ubér materialu a vysledny otér vzorku A [autor BP]

9 Celkovy ubér materialu a vysledny otér vzorku B [autor BP]

10 Tvrdost vzorku A podle Rockwella [autor BP]

11 Tvrdost vzorku A podle Rockwella [autor BP]

12 Mikrotvrdost vzorku A podle Vickerse, zatizeni 100 p [autor BP]

13 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 100 p [autor BP]

14 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 200 p [autor BP]

15 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 300 p [autor BP]

16 Mikrotvrdost vzorku B podle Vickerse, zatizeni 500 p [autor BP]

17 Porovnani tvrdosti vzorku A/B, méfeno na povrchu vzorku [autor BP]

62



