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Seznam pouzitych zkratek a symbold:
Oznaceni Veli¢ina
A taznost
apod. a podobné
atd. a tak dale
CSN &eska statni norma
CvuTt Ceské vysoké uceni technické
E modul pruznosti v tahu
EBW electron beam welding
EN evropska norma
F sila (zatizeni)
HV tvrdost dle Vickerse
ISO mezinarodni organizace pro normalizace
LBW Laser Beam Welding
LPS Lower Plateau Stress
max. maximum
min. minimum
napf. napfiklad
Rm mez pevnosti
Rpo,2 mez kluzu
SS smérodatna odchylka
TIG Tungsten Inert Gas
TZ tepelné zpracovani
TOO tepelné ovlivnéna oblast
UPS Upper Plateau Stress
VAR vacuum arc remelting
VIM vakuum induction melting



CVUT Fakulta strojni v Praze Diplomova prace
Jan Tauer

1 Uvod

Nitinol (NiTi), slitina niklu a titanu, je vyznamnym zdastupcem ze skupiny materialQ
s tvarovou paméti (SMA — shape memory alloy). V poslednich letech intenzivné vzrostl zajem o
vyuZiti téchto materidld zejména v lékarstvi, letectvi a automobilovém primyslu. S touto
problematikou  Uzce souvisi  svafitelnost  nitinolu. Navzdory vSem  unikdtnim
vlastnostem - superelasticita a tvarova pamét - je tato ekviatomarni slitina niklu a titanu obtizné
svafritelnd. Nitinol je velmi citlivy na vyssi teploty a atmosférické plyny a pfi teplotnim zdsahu

tvori nestabilni NiTi nezadouci kfehké faze [1].

Medicinsky katetr je |1ékafsky nastroj k vysetteni napt. cév a srdce. Zjednodusené se zilni
katetr sklada z pruZinky stenkym dratkem uvnitf. Jadro a pruZinka jsou na svych koncich
svareny, pficemz geometrie a pevnostni charakteristiky svaru jsou definovany normou CSN EN
ISO 11070. Katetry byvaji bézné zhotoveny z korozivzdorné oceli. Nahrazenim ocelového jadra
za nitinolové jsou od této lékarské pomuicky ocekavany vyssi pevnostni vlastnosti a elasticita, a

tedy snadnéjsi manipulace umoznujici slozitéjsi zakroky [1].

Diplomova prace navazuje na vysledky autorovy bakalarské prace ,Spojovadni nitinolu
s korozivzdornou oceli u medicinskych katetri“, kde byly nitinol a austeniticka korozivzdorna ocel
AISI 304 spojovany elektronovym paprskem s cilem. Z vysledk( plyne, Ze lze dosahnout
specifického spojeni nitinolu s korozivzdornou oceli, které vyhovuje stanovenym geometrickym
a pevnostnim pozadavkdm. Nebyla vsak vyfesena problematika kiehkého poruseni nitinolu pfi

zkousce tahem a s tim spojena nizka opakovatelnost procesu [1].

Experiment diplomové prace je rozdélen na dvé casti. V prvni ¢asti je cilem zhotovit
prehled svafitelnosti nitinolu s oceli AISI 304 vybranymi technologiemi mikrotig a laserovym
paprskem. Spolu s pajenymi spoji jsou vysledky vzajemné porovnany nejen z hlediska vizudlnich
a pevnostnich charakteristik, ale i z pohledu pracnosti, presnosti fokusovani materialu,
davkovani tepla a dalSich mozZnosti optimalizace. Rozhodujicim parametrem pro srovnani
vysledk je smérodatna odchylka sily pfi poruseni spoje ze zkousky tahem reflektujici jednotnost

a opakovatelnost procesu.

V druhé ¢asti experimentu je cilem zlepsSeni pevnostnich vlastnosti svar(i zhotovenych
znalosti z dané problematiky a doporuceni z literatury. Je porovnan vliv zmény dodavané
energie do svarové lazné, zlepSeni ochranné atmosféry, zmény geometrie svarence ¢i nasledné

tepelné zpracovani svard na vyslednou kontrolovanou pevnost svar(.
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2 Spojovani materialu

Nepreberné mnozstvi rdznych spojovacich metod a technologii mize byt obecné

rozdéleno do tfi skupin: mechanické spoje, lepené spoje a svafované spoje [1; 2].

Mechanickd spojeni lze definovat jako spojeni dvou dili za pomoci treti soucasti.
Typickym ptikladem jsou Sroubové spoje, nyty, svorky apod. Jedna se ¢asto o jednoducha spojeni
jejich hlavni vyhodou je nekomplikovanad demontaz, nedochdzi vsak k vytvoreni jednotného

spoje. Mezi Casté problémy téchto spoju Ize zaradit Unavové namahani a koroze [1; 2].

U lepenych spoju je vyuZivano vhodného lepidla aplikovaného na povrch spojovanych
dild. Vytvoreny spoj je obtizné demontovatelny a jeho vlastnosti se vyrazné lisi od zakladniho
materialu. Stejné jako u mechanickych spojl souvisi s lepenim problémy ohledné Unavy. Spoje

maji omezené pouziti v chemickém prostredi [1; 2].

Treti skupina svarovanych procesli muUze byt dale rozdélena na podskupiny: tavné
svarovani, jehoz principem je taveni a tuhnuti v oblasti pozadovaného spojeni; procesy
v pevném stavu vyuzivajici plastickou deformaci a difuzi; pajeni, kterym je dosahovdno
nerozebiratelnych spojeni za pomoci pajky. Do této skupiny mohou byt zatazeny i spoje zalozené

na difazi [1; 2].

Volba vhodné spojovaci technologie zavisi zejména na velikosti dané soucasti a jeji
aplikace. V primyslu je hojné vyuzivano tavného svarovani, jehoz klasifikace se odviji od typu
zdroje energie potrebné k taveni materialG: elektricky oblouk, tepelna chemicka energie, zariva
energie a elektricky odpor. Mezi intenzivné zkoumané procesy tavného svarovani nitinolu

mUzZeme zaradit: laser, elektronovy svazek, plazmu a metodu TIG [1; 2].

2.1 Svarovani

Prvni historické pripady o svareni dvou kovovych ¢asti se uvadéji z doby bronzové.
Jednalo se tzv. kovarské svarovani, kdy byly oba konce svarencli ohraty na teplotu bilého Zaru a
nasledné skovdny do sebe. Objeveni technologie svafovani v dneSnim pojeti se datuje na
pocatek 19. stoleti, kdy bylo diky objevu acetylénu vyuZivdno svafovani a fezdni plynem.
Postupné se na trhu objevovaly dalsi svafovaci technologie (napf.: elektricky oblouk v roce 1881,
odporové svarovani v roce 1885, plazmové svarovani v roce 1957), jejichz vyvoj neni dnes
zdaleka dovrSen. Rostouci poZadavky na nerozebiratelné spoje konvenénich i nekonvenénich
materiald kladou vyssi naroky na svafovaci postupy, vykony a automatizaci svarovacich

procesu [3].
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Svarfovani je proces spojovani soucdsti a jeho vysledkem je nerozebiratelny celek.
Podstatou technologie je vytvoreni metalurgickych spojeni, jejichz principem je pUsobeni

meziatomarnich vazebnych sil, kterd zapticini soudruznost a pevnost svarenca [3].

Jako zakladni pojmy technologie svafovani lze uvést: zakladni materidl (materidl
svafovanych soudasti charakterizovan chemickym sloZzenim, stavem struktury a tloustkou),
pridavny material (material nejcastéji ve formé tycinek, dratu, elektrod ¢i prasku odtavovany
zdrojem tepla ktavnému svarovani), svarova lazen (okamzity objem roztaveného kovu
zédkladniho a pfipadné i pfidavného materidlu v misté svarovani), svarové/stykové plochy
(plochy zakladniho materidlu uréené k nataveni) a svarovy spoj (tvoren ztuhlou svarovou lazni a

tepelné ovlivnénou oblasti) [3; 4; 5; 6; 7].

Mezi zdkladni pozadavky na svarovaci metody je povazovdno: snizeni spotieby tepla na
jednotku svaru, snizeni pnuti a deformaci, malé teplotni ovlivnéni a poskozeni struktury
materialu. S problematikou svarovani souvisi stale nova konstrukéni feseni a nové typy svaru

(Casto heterogenni) bez pridavného materialu [5].
Jako dva hlavni vyvojové sméry miZeme oznacit:

1) metody vyuzZivajici zvySeni hustoty vykonu (plazma, laser, elektronovy svazek)
2) metody se snizenou spotiebou tepelné energie (tlakem za studena, difuzi, tfenim,

vybuchem, ultrazvukem) [5]

Popis metalurgickych procesi svafovani je znacné obtizny. V kazdém okamziku
svarovani probihaji soucasné rGzné metalurgické procesy s vysokou intenzitou v soustavé
tekutého kovu, plynné faze a tekuté strusky. Metalurgické reakce se uskutecniuji ve velmi
kratkém case a dosazeni rovnovazného stavu téchto reakci mezi kovem a struskou je nemozné.
Vysledné vlastnosti svarového spoje jsou ovlivnény zejména plyny, vyskytujici se v okolni
atmosfére (kyslik, dusik, vodik), produkty metalurgickych reakci (oxidy), pfidavnymi prvky

(zadouci, nezadouci) [3; 4; 5; 6; 7].

PFi popisovani zmény teploty svafovaného materidlu na case se jednd o tzv. teplotni
cyklus, ktery je specificky pro dany druh spoje (jednovrstvy, dvouvrstvy atd.). Pribéh teplotniho
cyklu lIze rozdélit do tfi hlavnich casti: ohfev, vlastni svatovani, chladnuti svarového kovu.
Rychlost ohtevu zdkladniho materidlu v okoli svarovych ploch a Sitka ohraté oblasti jsou
ovlivnéna: druhem materialu (tepelnou vodivosti), zplsobem svarovani, velikosti spoje, ztratami

(napf. vedeni okolniho vzduchu), rozméry, tvarem a clenitosti svafencu. Vlastni svafovani by

mélo probihat za ustalené teploty svarové lazné, pricemz svarovy kov je v kontaktu mimo jiné se

10
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splodinami (plyny, pary), se kterymi ddle reaguje. Chladnuti svarového kovu predstavuje
krystalizaci materidlu, strukturdlni zmény a tuhnuti materialu. Soucasné dochazi k postupnému
vylu¢ovani rozpusténych plynG a strusky, které bud' vystupuji z povrchu svarové lazné (pfi
pomalém chladnuti), nebo zlistavaji obsazeny ve svarovém kovu (pfi rychlém chladnuti) a
mohou tvofit péry a vméstky. Napf. u oceli dochazi k nejvétsimu ovlivnéni materidalu mezi
teplotami 800 az 500 °C (izotermicky rozpad austenitu). S tim souvisi definovana kriticka rychlost
ochlazovani oznacovdna jako tg/s, ktera dle normy upresnuje chladnuti svarové housenky a jeji
TOO pravé mezi témito teplotami. V zavislosti na dobé ochlazovani tgss feritickych (kalitelnych)

oceli miZeme predem stanovit vyslednou mikrostrukturu (martenzit, bainit) [3; 5; 6; 7].

Jednim z dlleZitych parametr( pti svarovani elektrickym obloukem, ktery ovliviiuje

vlastnosti svarového spoje, je tepelny pfikon, ktery Ize definovat rovnici (1):

Q=no | (1)

1000-v Lmm

V rovnici n [-] znadi ucinnost svafovaci metody, U [V] napéti na oblouku, | [A] svafovaci
proud a v [mm/s] svafovaci rychlost. Koeficient G¢innosti nabyva hodnot v rozmezi (0 - 1), napf.

pro plazmové svafovani je udavan cca n = 0,6, pro svafovani pod tavidlem ccan =1 [5].

2.2 Definice svaritelnosti

Termin svafitelnost predstavuje dle normy CSN 05 1309 komplexni charakteristiku
vhodnosti materidlu pro zhotoveni svarencli s pozadovanym Ucelem a konstrukéni spolehlivosti
spoje. Na svafitelnost, ktera musi zabezpecit metalurgické funkce (spojeni bez vytvoreni
nezadoucich sloZek), mechanické podminky (spoj bez vad, strusky, smrsténi a deformace) a
vlastnosti spoje (funkce pti danych provoznich podminkach - teplota, korozni prostredi, cyklické

namahani, vysoky tlak atd.), maji vliv: technologie, materidl a konstrukce [3; 5; 6; 7].

Technologicka svaritelnost predstavuje vliv pouzité technologie svarovani na vysledné
vlastnosti svaru. Sklada se z nasledujicich faktor(: tepelny ptikon, pridavny material, svafovaci
parametry, svarovaci postup (vicevrstvé svary), tepelny reZzim svarovani a tepelné zpracovani

spoje [3; 5; 6; 7].

Materidlova svafritelnost vyjadfuje vhodnost materidlu ke svafovani. Popisuje zmény
vlastnosti materidlu ve svaru a tepelné ovlivnéné oblasti v disledku plsobeni tepla. Vhodnost
materialu ke svarovani je dana predevsim: chemickym sloZzenim (chovani svarové lazné, sklon ke
starnuti a nachylnost ke vzniku trhlin), metalurgickym zplsobem vyroby materiadlu (Cistota,

vméstky, velikost zrna, mikrostruktura, anizotropie) a tepelnym zpracovanim [3; 5; 6; 7].

11
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Konstrukéni svafitelnost znamena vliv konstrukéniho feSeni svarového spoje pro
stanovené provozni podminky. Mezi zakladni faktory mlzeme zaradit: tloustku materidlu, tvar,
velikost, usporadani a pocet spojl, tvar a Uprava svarovych ploch, tuhost spoje a rozloZeni svaru

dle namahani [3; 5; 6; 7].

Tabulka 1: Hodnoceni svafitelnosti dle CSN 05 1309 [5]

. _ Y. Vyrobce zarucuje svaritelnost bez zvlastnich
stupen 1a) - zarucena svaritelnost

opatreni.
stupen 1b) - zarucena podminéna Vyrobce zarucuje svafitelnost pti dodrzeni
svafitelnost urcitych podminek (napf. predehrev).

Vyrobce nezarucuje svafritelnost, ve vétsiné
stupen 2 - dobra svaritelnost pripadl je vsak dosazeno vyhovujicich
spojeni.

Tyto materialy vétSinou nedosahuiji

stupen 3 - obtizna svaritelnost . . . .o
vyhovujici jakosti svarovych spoj(.

Hodnocenim svatitelnosti (Tab. 1) je uréovana vhodnost materialu ke svarovani v danych
technologickych &i konstrukénich podminkach nebo jsou stanoveny technologické podminky
svarovani materidlu pro docileni funkéné vyhovujiciho spoje. Udaje o vhodnosti materialu ke

svarovani jsou uvedeny v materidlovych listech [5].
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3 Laser

Laser (Light Amplification by simulated Emmision of Radiation), ktery se
z technologického hlediska zacal vyuZivat v 60. letech 20. stoleti, si miZzeme predstavit jako
koncentrovany svételny svazek. Kvali zvysujicim se naroklm na kvalitu, rychlost a Zivotnost
prosla laserova zafizeni podstatnym vyvojem a inovacemi. Proto jsou dnesni laserova zafizeni
levnéjsi, mensich rozmérd a dosahuji vysokych vykonU. S technologii laseru se bézné setkdvame
v elektrotechnice, v mediciné ¢i v komunikacnich a informacnich technologiich. Své uplatnéni
nachazi vSak nejvice ve strojirenském primyslu. Laser Ize pouZit pro fezani, svafovani a pajeni,

popisovani a gravirovani, mikroobrabéni ¢i vrtani [8; 9; 10; 11].

Stavbu laserového zafizeni Ize rozdélit na dvé ¢asti - kvantovy generator a zesilovac.
Zesilené zareni je unikdtni vysokou monochromaticnosti (jednobarevnosti), nizkou rozbihavosti
a schopnosti prenést vysoké mnozZstvi energie. Mezi nejdllezitéjsi viastnosti laserového paprsku

muzeme tedy zaradit: monochromaticnost, koherence, divergence a polarizace [8; 9; 10; 11].
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Obrazek 1: Schéma laseru [8]

Z konstrukéniho hlediska obsahuiji lasery stejné zakladni sestaveni (viz Obrazek 1):

1) laserovd hlavice (rdm obsahujici vsechny aktivni prvky)

2) rezondtor (dutina uzaviend dvéma zrcadly obsahujici aktivni latku)

3) laserové medium (prihledny, snadno buditelny materidl; plyn, kapalina, krystal,
polovodic, plazma)

4) polopropustné zrcadlo (pokryté tenkym filmem kovu)

5) vystup paprsku

6) zdroj energie buzeni

7) budici zarizeni

8) chladici systém

9) nepropustné zrcdtko
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Jak jiz z ndzvu vyplyva, principem laseru je stimulovana emise. Elektron pfi absorbovani

kvanta energie prechazi do excitovaného stavu - vysSi energetické hladiny. Z davodu
termodynamické nestability se v3ak vraci zpét do plvodniho stavu. Tento pfestup do plvodni
energetické hladiny, pfi kterém dochazi k vyzareni fotonu (kvanta energie), nazyvame emisi.
Emisi rozdélujeme na spontdnni, kdy elektron prechazi bez vnéjsiho plsobeni, a na
stimulovanou, kde dochdzi k nucenému pohybu interakci fotonu s elektronem v excitovaném
stavu. Vysledkem stimulované emise je vyzareni fotonu s identickym smérem a polarizaci jako u
fotonu, ktery prestup vyvolal. Ktermodynamické nestabilité dochazi v aktivnim prostredi

rezonatoru, ktery slouZi jako kvantovy zesilovac [8; 9; 10; 11].

Aktivnim prostfedim je nejcastéji valec Ci kvadr, jejichZ osa je shodna s osou rezonatoru.
Vzniklé zareni pohybujici se ve sméru optické osy je zesilovano dvéma zrcadly (jedno odrazivé,
druhé polopropustné), mezi kterymi je proud fotonl usmérnén. V pfipadé prekroceni mezni
energie polopropustného zrcadla dochazi k vyzareni paprsku. Aktivni prostfedi jsou pevna
kapalna ¢i plynna a k jejich buzeni je vyuzivano diod nebo vybojek. Paprsek opoustéjici laser
vstupuje do soustavy zrcadel a ¢ocek, které jej dale usmérnuji a fokusuji na pozadované misto

[8;9;10; 11].

Lasery lze rozdélit do nékolika kategorii. Vysoka cetnost druhi laser(l je dana uzkou
specifikaci jednotlivych zafizeni, a tedy jeho nizkou univerzalnosti. Lasery mohou byt déleny do

kategorii dle:

e pouziti

e aktivniho prostredi (pevné, plynové, kapalinové, polovodicové)

e vinové délky (submilimetrové. lasery viditeIného pasma, rentgenové lasery, ultrafialové
lasery, infracervené lasery)

e zpUsobu Cerpani energie (opticky, elektricky, chemicky, tepelnymi zménami, jadernou
energii)

e druhu paprsku/rezimu paprsku (kontinudlni rezim, pulsni rezim, Q rezim)

e vykonu (nizkovykonné, vysokovykonné)

e konstrukce (pevny laser + pohyblivy pracovni stal, pevny laser + pohyblivy pracovni stdll,

pohyblivy laser + pevny pracovni stll, pevny laser + pevny stll) [8; 9]
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3.1 Diskoveé lasery

V soucasnosti je pouzivano hlavnich pét typa laser( (Nd:(YAG), CO2, diskovy, vlaknovy a
diodovy), které se dale mohou délit podle typu buzeni ¢i dalSich parametr(. Kazdy z téchto typl
ma své vyhody, nevyhody a typické aplikace. V Tabulce 2 je uveden zdkladni prehled

pramyslovych lasert a jejich orientacni zakladni parametry [12].

Tabulka 2: Zdkladni prehled primyslovych laseri [12].

Vinova , . , . Typické | . . . 5.
a b
Laser délka [nm] Buzeni | Efek. Rezim Vykon / Energie aplikace Udriba | Zivot. (h)
cwW a7 6 kW R,S
LD ~7 % , o7 mJ@ns ~10 000
Nd:YAG 1064 pulsni* (~100 W) ZG ano
lampy | ~3% pulsni* J@n\;;)( 600 SV ~1000
10 - 250 W Z,G, R nk.
RF ~10 % . N ~20 000
o, 10 600 CW /pulsni | @Z5kW (Slab) RS ano
B |~25% az 20 kw RS -
(pratocné)
Diskovy 1070 LD ~15% cw az 16 kW R,S ano ~10 000
cw az 80 kw ,
~J@ms
Vidknovy | 1070 LD |~30% acw (~1,2 kW) ZGM ne | ~100000
. ~ml@ns
Pulsni (~100 W) Z,G,M
Diodovy | 808 - 980 El. ~60 % CW az 10 kw S,K,N ne ~15 000

@ Efektivita (ucinnost) premény elektrické energie na svételnou (optickou)

b5 U pulsnich lasert se uddvd energie v pulsu a doba pulsu, pfipadné stfedni vykon (v zdvorce).
CW - kontinudlni, QCW - kvazi kontinudini.

R —fezdni, S - svarovdni, Z - znaceni, G — gravirovdni, K — kaleni, N — nandseni vrstev, M-
mikro-obrabéni, nk — nekova.

Buzeni: LD - laserové diody, RF - radio frekvencné, El. - elektricky (vyboj, proud).

Nd:YAG, vldknovy a diodovy laser maji vinovou délku ~1um a jsou fazeny do kategorie
pevnolatkovych laser(. Aktivni prostfedi je tvofeno matrici umélého YAG krystalu (ytrium
aluminium grandt) dopovaného ionty neodymu (Nd) nebo yterbia (Yb). Hlavnim rozdilem mezi
témito lasery je samotna geometrie aktivniho prostfedi. Na Obr. 2 Ize pozorovat, Ze u Nd:YAG
laseru je aktivni prostiedi tyCinka (délka 15 - 20 cm, priimér v fddu mm), u diskového je tvoreno
tenkym diskem (primér 10 mm, tloustka 0,25 mm) a u vlaknového laseru lze pozorovat dlouhé
optické vlakno (délka v fadu m, prdmér 50 - 300 um). Jednou z hlavnich vyhod téchto tfi typ( je

moznost vedeni zafeni flexibilnim optickym vldknem do poZadovaného mista (proces

svafovani/obrabéni) [12].
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Obrdzek 2: Geometrie aktivniho prostredi Nd:YAG, diskového a vldknového laseru [12]

Hlavni vyhodou diskovych laserl je rovhomérny teplotni profil po celém disku. Diky
tomu Ize dosdhnout vysokych vykond (az 16 kW) s kvalitnim vystupnim svazkem (problém u
Nd:YAG laserll). Dalsimi dlvody pouZiti mohou byt: eliminace zakfiveni ploch zplsobena
tepelnym namahdanim, nizké pozadavky Cerpacich diod na svétlost, zména vykonu pfi zachovani
vhitfnich hustot energie (zména velikosti plochy prirezu paprsku) ¢i eliminace zpétnych odrazt

hlubokou saturaci [12; 13].

Mezi predni vyvojare diskovych laserll Ize zafadit firmu TRUMPF Praha, spol. s.r.o.
Diskové lasery se pouzivaji pro vykonové narocné operace (svarovani, fezani kovl). Jako

nevyhody mizeme uvést mensi ucinnost a nizsi Zivotnost zafizeni na rozdil od vldknovych lasert

[12; 13].
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4 Korozivzdorné oceli

Chemické nebo elektrochemické reakce na povrchu kov( a slitin jsou nejc¢asté;jsi pric¢inou
korozniho procesu. Materidl pfechazi do tzv. okysliceného stavu a dochazi tak zpravidla k jeho
znehodnoceni. Fyzikdlné metalurgicka podstata korozni odolnosti tkvi ve schopnosti pasivace
materidlu, ¢imz dochazi k vyraznému zpomaleni chemickych a elektrochemickych reakci.
Pasivace znamena vytvareni tenkych oxidickych povrchovych vrstev, které jsou vysledkem reakci
s okolnim prostfedim. V ptipadé Zeleza tak dochazi nejcastéji k tvorbé tfi oxidd, jimiz

jsou: Fe;03 - hematit, Fes04 - magnetit a FeO - wistid [14; 15].

> 0.8
G l
0,4 -
I
0,0 |
1
-04 s ‘ P
|___aktivni koroze | ocel pasivovana _|
0.8 L ! ! | l
0 4 8 12 16 20 24
Cr[%]

Obrazek 3: Vliv legovdni chromem na pasivaci korozivzdornych oceli [12]

Pro nejriznéjsi typy korozivzdornych oceli je zakladnim legujicim prvkem chrom,
protoZe elektrochemicky potencial se pfi obsahu nad 12 % Cr skokové méni - viz Obr. 3, pficemz
stdlost oceli se srostoucim obsahem chromu zvySuje. Princip pasivace slitin Fe s Cr je
v absorbovani elektronl Zeleza chromem. Zelezo se stava pasivni ztratou jednoho elektronu,

pficemz chrom je pfi daném chemickém sloZeni tento elektron schopen absorbovat [14].

DalSim vyznamnym legujicim prvkem korozivzdornych oceli je nikl, ktery je
elektrochemicky uslechtily, podporuje tvorbu oxidacnich vrstev, zvySuje odolnost vUci
redukénim kyselinam a pozitivné ovliviiuje mechanické vlastnosti materidlu. A protoze nikl je
austenitotvorny prvek a chrom naopak rozsifuje oblast feritu, jsou korozivzdorné oceli
rozdélovany dle jejich struktury na: feritické, martenzitické, austenitické a austeniticko-feritické

[14; 16].

Martenzitické oceli maji tetragondlné prostorové stfedénou mfizku, kterd diky
vysokému obsahu chrému (12 - 18) % vznika i pfi malych rychlostech ochlazovani. Obsah uhliku
se pohybuje od 0,1 do 1,5 %. Protoze chrom také sniZuje teplotu M, kali se tyto oceli do oleje

nebo na vzduchu a jsou oznacovdany jako samokalitelné. Strukturu martenzitickych oceli tvofi pfi
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normalni teploté zakladni martenzitickd faze a’, pricemz obsah zbytkového austenitu ¢i feritu
nepresahuje 10 %. Mezi tepelné zpracovani martenzitickych oceli fadime kaleni a popousténi.
Kalici teploty se nejcastéji pohybuji v rozmezi (1000 - 1050) °C. Rozpusténi karbidi chrému a
vzniku homogenni austenitické struktury je dosahovano dlouhym ohfevem. Kvili popoustéci
krehkosti, ke které dochdzi pti 450 - 550 °C, se martenzitické oceli (napf. 0,08 - 0,20 %; 13 % C)
popoustéji na teplotach kolem 700 °C [14; 15; 16].

Feritické oceli, obsahujici nejcastéji obsah uhliku pod 0,1 % a obsah Cr v rozmezi
(13 - 30) %, jsou typické dobrou korozivzdornosti a Zarovou odolnosti, nizsi ndrazovou praci
(<27 J) a vysokou vrubovou citlivosti. Motivaci pro pouZiti téchto oceli je Uspora niklu a vysoka
chemicka odolnost (pfi obsahu Cr od 25 do 30 %). K sniZzovani plasticity feritickych oceli dochazi
kvlli zhrubnuti zrna nad teplotou 900 °C. Ke zkfehnuti dochazi také pti dlouhodobé vydrzi na
teplotach (500 - 800) °C ¢i kolem 475 °C. Feritotvorné prvky Ti a Nb zamezuji vzniku kfehké faze
a také zvysuji svafitelnost. Pro zlepSeni mechanickych vlastnosti je vyuZivdno plastické
deformace za studena nasledované rekrystalizacnim Zihanim (750 - 800) °C. Pro odstranéni
krehkosti se feritické oceli opakované zahfivaji (na cca 775 °C, 15 - 20 min) a rychle ochlazuiji.

Jiné tepelné zpracovani se bézné nevyuziva [14; 15; 16].

4.1 Austenitické oceli

V pfipadé korozivzdornych a Zaruvzdornych oceli dominuje produkce austenitickych
oceli. Obohaceni zakladni Fe-Cr baze niklem zvySuje odolnost vici elektrochemické a plynné
korozi a dochazi ke stabilizaci kubické plosné stredéné mtizky (FCC). Legovani dalSimi prvky, jako
jsou mangan, molybden a kiemik, musi byt spravné vyvazené, aby bylo docileno poZadované
austenitické struktury - viz Obr. 4: Schaeffleriv diagram. Po vypocitani ekvivalentl chromu a
niklu, jejichZ rovnice jsou uvedeny na Obrazku 4, slouzi SchaefflerGv diagram pro rychly odhad
vysledné struktury. Jako zakladni typ austenitické korozivzdorné oceli mizeme oznacit ocel
obsahuijici 0,08 % uhliku, (9 az 19) % manganu, 18 % chromu, 9 % niklu s moZnou kombinaci
pfimési dusiku az do 0,5 % jako ndhrady za nikl (uhlikovy ekvivalent cca 20; ekvivalent niklu cca
15,9 - 20,9). Upravenim obsahu uhliku ¢i legujicich prvkd Ize zvySovat celkovou korozni odolnost
(odolnost proti mezikrystalové, bodové a Stérbinové korozi), odolnost proti koroznimu praskani,
mechanické vlastnosti, obrobitelnost ¢i odolnost proti praskani svard. Legovani napt. manganem
¢i dusikem ma podobny ucinek jako vySe zminény nikl. Obecné jsou tyto oceli dobre tvaritelné,
mohou byt stabilni pfi nizkych teplotach a pevné pfi vysSich teplotdch. Austenitické

korozivzdorné oceli miZeme dale rozdélit podle chemického sloZeni a podle struktury. Podle
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chemického slozZeni jsou déleny na chrom-niklové, chrom-manganové, chrom-mangan-niklové.

Podle struktury je délime na austenitické a austenitickoferitické [1; 14; 16; 17; 18].

Nickel Equivalent = %Ni + 30 x %C + 0.5 X %Mn
>
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Obrazek 4: Schaefflertv diagram [16]

Austenitické korozivzdorné oceli vykazuji v porovnani s martenzitickymi a feritickymi
ocelemi vyssi celkovou korozni odolnost, které je docileno vyssim obsahem chromu a niklu a
legovanim molybdenem, médi a kifemikem. Nikl zvySuje korozivzdornost v redukénich
kyselinach, chrom v oxidac¢nim prostredi. Proto je Ize na rozdil od chromovych oceli pouzivat
v pasivnim i v aktivnim stavu. Tyto oceli podléhaji koroznimu praskani a pfi dlouhém setrvani na
teplotach (500 - 950) °C se zvysuje riziko mezikrystalové koroze (kvlli vylucovani karbidu
Cr23C6). Diky legovani (2 - 4,5) % molybdenu je zvysena korozni odolnost vici bodové stérbinové
korozi, kyseliné chlorovodikové a chloridovym iontidm. Méd zvysSuje odolnost proti kyseliné
sirové a legovani kiemikem je provadéno kvili zvyseni odolnosti v(ici kyseliné dusi¢né [1; 14; 16;

17; 18].

Austenitické oceli jsou charakteristické nizkou mezi kluzu (190 - 250 MPa), stabilitou
mechanickych vlastnosti v Sirokém intervalu teplot a velmi dobrou svafitelnosti a
otéruvzdornosti. Kvili jednofazové strukture nelze ovlivnit mechanické vlastnosti tepelnym
zpracovanim. Je vyuzivdno deformace za studena a pripadné rekrystalizace kolem teploty
950 °C. Austenitické oceli jsou vyuzivanym konstrukénim materidlem i v oblasti jaderné

energetiky. Teplotni rozsah pouZitelnosti je uvadén od -269 °C do 800 °C [1; 14; 16; 17; 18].

19



CVUT Fakulta strojni v Praze Diplomova prace
Jan Tauer

V experimentdlni ¢asti je pouzita korozivzdorna ocel s oznaéenim z americké normy

AIS| 304, nové znacena dle CSN 10088-1 1.4301 (X5CrNi 18-10). Tato ocel, spadajici do kategorie
austenitickych chrom-niklovych oceli, je jednou z nejpouzivanéjSich korozivzdornych oceli na
trhu. Obecné jsou zakladni chrom-niklové oceli Cr18Ni10 legovany (2 - 4,5) % molybdenu pro
zvySeni pasivace. ProtoZze molybden je feritotvorny prvek, je snaha sniZovat obsah chromu a
naopak zvySovat podil austenitotvorného niklu. Dale je snizena horni hranice obsahu uhliku do
cca max. 0,07 %C pro zlepsSeni odolnosti viici mezikrystalové korozi a v neposledni fadé mohou
byt tyto oceli stabilizovany titanem ¢i niobem pro zajisténi dobré svafitelnosti. Maximalni
rozpustnost uhliku v austenitu chrom-niklovych oceli je 0,03 % a pti tomto obsahu dosahuji
optimalnich vlastnosti. V ptipadé vyssiho obsahu uhliku jsou Cr-Ni oceli podrobeny
s obsahem uhliku 0,10 % potlaceni vzniku karbidu a zisk austenitické struktury. Vyssi obsahy
uhliku zhorsuji svafitelnost materialu a vznikajici karbidy chromu vylucované na hranicich zrn
v tepelné ovlivnéné oblasti zvySuji riziko mezikrystalové koroze. Austenitické Cr-Ni jsou
charakteristické mezi kluzu kolem 200 MPa pfi pevnosti (550 - 650) MPa, jsou houZevnaté a

taznost dosahuje az 45 % [1; 14; 16; 17; 18].

Tabulka 3 - Mechanické vlastnosti oceli AlSI 304 [16]

E Rm Rpo,2 Asgo Teplota tani
[MPa] [MPa] [GPa] (%] [°C]
ocel AlSI 304 195.10° 520-720 210 45 1398 - 1454

V Tabulce 3 jsou uvedeny mechanické vlastnosti oceli AISI 304. Z chemického slozeni je
nutné zminit obsah uhliku max. 0,07 %, obsah chromu (17 - 19,5) % a nikl v rozmezi (8 - 10,5) %.
Zihaci teplota je uvadéna v rozmezi teplot (1000 - 1100) °C. Oceli mohou byt zpevfiovany
tvarenim za studena nebo nevhodnymi feznymi podminkami pfi tfiskovém obrabéni. Princip
zpevnéni spociva v pretvorenim austenitu na deformacni martenzit. Ten zvySuje pevnost, snizuje
taznost a materidl se stava magnetickym. SniZzeni podilu deformacniho ¢i zbytkového martenzitu
je dosahovano Zzihanim, pticemz tyto strukturni zmény neovliviiuji korozni odolnost a
svaritelnost materidlu. Ocel AISI 304, pouZitelna do teploty 400 °C, je kromé svarovani vhodna
pro ohybani a ohrafiovani, pouZiti ve vodé, vodni pare ¢i vihkém vzduchu a vzdoruje jedlym
kyselinam a slabym organickym i anorganickym kyselindm. Diky vSem témto vlastnostem je ocel
v primyslu hojné vyuZivana. Najdeme ji v potravinarském, chemickém, mlékarenském,
pivovarnickém a vinafském, farmaceutickém a kosmetickém primyslu, v architekture a designu,

ve zdravotnictvi nebo v oblasti motorovych vozidel [1; 16; 17; 18].
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Na zavér kapitoly jsou v Tabulce 4 shrnuty legujici prvky a jejich vliv na vlastnosti

korozivzdornych austenitickych oceli [1; 14; 16].

Tabulka 4: Legujici prvky oceli [1; 14; 16]

Chrom

Zasadni prisada pro zajiSténi pasivovatelnosti oceli a jejich odolnosti
proti oxidaci. S rostoucim obsahem chromu se zvySuje korozni odolnost

v oxidacnich prostredich.

Nikl

Za normalni teploty austenitotvorny prvek, zvySuje korozni odolnost

v redukénich kyselinach.

Mangan

Austenitotvorny prvek, muiZe nahradit draisi nikl, zhorsuje

obrobitelnost. Pfi koncentraci nad 3 % snizuje sklon praskani svar(.

Dusik

Silné austenitotvorny prvek (jako uhlik). ZvySuje pevnostni hodnoty a

spolu s molybdenem zvysuje odolnost proti bodové a Stérbinové korozi.

Kiemik

V koncentraci 3 az 4 % odstranuje nachylnost k mezikrystalické korozi a
zvysuje odolnost proti korozi ve vrouci kyseliné dusi¢né. Mlze vyvolat

praskavost svard.

Molybden

Ve vsech prostredich kromé vroucich roztok( kyseliny dusi¢né zvySuje
odolnost proti korozi, zvySuje Zaropevnost a podporuje vyluéovani
intermedidlnich fazi. Je feritotvorny prvek a v pfipadé poufZiti je nutné
zvysit obsah niklu nebo jiného austenitického prvku pro zachovani

austenitické struktury.

Silné austenitotvorny prvek zvysujici korozni odolnost v prostfedich

kyseliny sirové, zlepSuje obrobitelnost. PouzZivd se klegovani

vytvrditelnych oceli.

Titan, Niob

Ti a Nb jsou karbidotvorné prvky (diky vysoké afinité k uhliku tvori
v ocelich karbidy) a snizuji tak obsah uhliku v matrici, ¢imZz dochazi
ke stabilizace oceli. Oba prvky maji rovnéz vysokou afinitu k dusiku.

Pridavaji se do vytvrditelnych oceli.

Hlinik

Prvek zvysuje zdaruvzdornost. S niklem tvofi intermedialni faze,

pouzivany k precipitacnimu vytvrzeni.

Sira, selen, fosfor,

olovo

Prvky zvySujici obrobitelnost a sniZujici korozni odolnost.

Bor

Bor zvysuje tvaritelnost a Zaropevnost. Pri vyssich koncentracich se vsak

tvaritelnost zhorsuje a oceli jsou vice nachylnéjsi k praskani svar(.
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5 Nitinol

V poslednich letech patfi slitiny s tvarovou paméti mezi zadané a intenzivné zkoumané
materialy, a to kvlli jejich jedineénym funkénim vlastnostem jako jsou efekt tvarové paméti,
superelastické chovani, vysoky pomér pevnosti ku hmotnosti, biokompatibilita a korozni
odolnost. Nitinol je jednim z nejznaméjsich a nejpouzivanéjsich zastupcl slitin s tvarovou paméti
(SMAs - shape memory alloys). Tato slitina byla objevena jiz v roce 1963 v USA v laboratofi Naval
Ordinance Laboratory. Misto objeveni je ukryto v samotném nazvu slitiny (nitinol - Nickel
Titanium Naval Ordnance Laboratory). Jedna se tedy o slitinu s pfiblizné ekviatomarnim
slozenim niklu a titanu [1; 19; 20; 21].

Slitiny stvarovou paméti nachdzeji své uplatnéni zejména v biomedicing,
automobilovém primyslu ¢i v letectvi a kosmonautice. Mezi dalsi zadstupce SMAs fadime kromé
nitinolu slitiny Cu-Al, Au-Cd, Cu-Zn nebo Fe-Mn. Intenzivni vyzkumy ukazuji, Ze jednim
z problém{ SMAs je jejich svafovani ¢i spojovani s jinymi materidly souvisejici s degradaci a

ztratou jejich unikatnich mechanickych vlastnosti. [1; 19; 20; 21].

5.1 Vlastnosti nitinolu

Tabulka 5: Fyzikalni vlastnosti nitinolu [19; 22]

Hustota [kg/m?3] 6500
Teplota solidu [°C] 1240
Teplota likvidu [°C] 1310
M - 8,5
Tepelna vodivost [W.m™.°C?] A
Koef. teplotni roztaznosti [10°°C?] I\: ?16
Mérna tepelna kapacita [J.kg™.°C?] 0,84
Younglv modul pruznosti E [GPa] 'XI ;1;)
Pevnost v tahu [MPa] 1100 - 1500
Taznost A [%] 5-50

V Tabulce 5 jsou uvedeny fyzikdlni vlastnosti nitinolu. Dvé stabilni faze
(M - martenziticka, A - austeniticka) zptsobuji znacny rozptyl nékterych hodnot. Rozsah pevnosti

v tahu zavisi na chemickém sloZeni a tepelném zpracovani [1; 2; 19; 21].
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Obrdzek 5: Krystalické mrizky nitinolu

Tvarova pamét a superelastické chovani zavisi s vratnou fazovou transformaci v tuhém
stavu - tzv. martenzitickou transformaci. Tato bezdifuzni transformace je zpUsobena teplotou
nebo pokud je materidl vystaven napéti. SMAs maji obecné dvé hlavni faze: martenzitickou
fazi - nizkoteplotni a austenitickou fazi - vysokoteplotni. Jejich krystalické mrizky jsou zobrazeny
na Obr. 5. Pokud je materidl ochlazovan z austenitické faze s mfizkou B2, za¢ne na teploté
znadené Ms transformovat na martenzit do mtizky B19. Ukonceni této takzvané primé
transformace znadi teplota My. Pfi proméné krystalické mfrizky, které dosahuje rychlosti zvuku,
se uplatiiuje princip dvojcaténi. V opacném pripadé nepfimé transformace je material ve fazi
martenzitu zahfivan, transformace na austenit zacina na teploté A; a konci pfi teploté A Proto

jsou teploty Ms Mt As As vyznamnymi charakteristikami SMAs [1; 2; 19; 21].

Kromé martenzitické a austenitické faze mize nitinol vytvaret dalsi intermedidlni tzv.
R -fdze sromboedrickou krystalickou mtizkou. Ty jsou termodynamicky stabilni mezi
martenzitem a austenitem pfi konkrétnich teplotach a daném napéti. V materialu se objevuiji,
pokud byl napfiklad tvafen za studena a ma vysokou hustotu dislokaci nebo pokud doslo

k tepelnému zpracovani a vyskytu precipitatu bohatych na nikl [1; 2; 19; 21].
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Obrdzek 6: Bindrni diagram Ti-Ni [23]
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Obr. 6 znazornuje binarni diagram Ti - Ni. Lze pozorovat, Ze NiTi je linearni slou¢eninou

az do teploty 1116°C. Nad touto teplotou vidime urcitou rozpustnost, ktera pfevazuje na strané
Ni. Dale mlzZeme pozorovat precipitaty Ti>Ni, NisTi, NisTi> a NisTis, jejichz disledkem m{ize byt
vytvoreni vySe komentované R-faze. Precipitaty NisTi, NisTi, a NisTiz se vytvari v pfipadé, Ze je
slitina bohatsi na nikl, v pfipadé, kdy je ve slitiné obsazen vétsi podil titanu, miZe vznikat
precipitat TioNi. Chemické sloZeni slitiny ovliviiuje hodnotu transformacnich teplot a tim funkéni
vlastnosti materidlu. Na Obr. ¢. 7 mUZeme vidét, Ze nitinol bohatsi na nikl vyrazné snizuje
transformacni teplotu Ms. ZvySovanim podilu titanu se hodnota transformacni teploty

v podstaté neméni [1; 2; 19; 21].
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Obrdzek 7: Vliv niklu na transformacni teplotu nitinolu [2]

5.2 Efekt tvarové paméti a superelasticita

SMAs jsou schopné absorbovat plastickou deformaci a zahfatim se vratit do svého
plvodniho tvaru. Kromé nitinolu, zastupce ze skupiny Ni-Ti slitin, je efekt s tvarovou paméti
uvadeén u slitin Cu-Al, Au-Cd, Cu-Zn ¢i Fe-Mn, jejichZ vyuziti vSak neni rozsahlé jako u nitinolu, a

to z divodu nizsich dosahovanych hodnot mechanickych vlastnosti [1; 2; 19; 21].
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Obrdzek 8: 3D diagram zndzornujici efekt tvarové paméti a superelastické chovdni NiTi [2]

Na prostorovém grafu (Obr. 8), jehoZ osy tvofi teplota, napéti a prodlouzeni, je vpravo
znazornén prubéh tvarové paméti (shape memory effect). Vyzihané soucasti do poZzadovanych
tvarl jsou v austenitické vysokoteplotni fazi. Ochlazovanim dochazi k martenzitické transformaci
austenitu na dvojcatovy martenzit (twinned martensite), jehoZ struktura je tvorena zlomy
s rlznou orientaci v atomovych rovinach. Zatizenim dochazi k reorientaci do jednoho sméru,
vznikd takzvany deformovany martenzit (detwinned martensite). Nedochazi vsak k plastické
deformaci a s ni spojené dislokaci kovové mtizky. Obnoveni do pivodniho tvaru dochazi zpétnou
transformaci na austenit za dobu pfiblizné 0,2 s. K makroskopické zméné tvaru dochazi i presto,
Ze martenzitickd transformace probiha na vzdalenost kratsi, nez je vzdalenost jednotlivych

atomu [1; 2; 19; 21].

Transformacni teploty se pohybuji v rozmezi od -200 °C do 110 °C. Teploty je mozZno
ovlivnit chemickym slozenim slitiny, zejména obsahem niklu ¢i dalSimi prvky jako méd' a niob,
nebo tepelnym zpracovanim. U nitinolovych medicinskych pomucek je nutné tyto teploty presné
stanovit, proto je material podroben diferencialni skenovaci kalorimetrii (DSC) a ohybovym BFR
testim (bend and free test). Vysledkem DSC, pfi které je zkoumano absorbované teplo malého
mnoZstvi materialu (> 50 mg) je kfivka - viz Obr. 9. Material (pfi pokojové teploté v austenitickém
stavu) je zahfivan a ochlazovan takovym zplsobem, aby v ném probéhly strukturaini zmény.
V pripadé BFR testu, zobrazeném na Obr. 9, je zkouman podil obnoveného plvodniho tvaru az
do konecné teploty A: Vtomto ptipadé byl vzorek ochlazen do martenzitické struktury,
deformovan a nasledné zahtivdn. DSC metoda se vétSinou vyuziva pro vyhodnoceni surovych
material a ingotl. Zpracované produkty prochazeji pro zjisténi teploty As BFR testem [1; 2; 19;

21; 22].
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Obrdzek 9: DSC krivka a zaznam z BFR testu [19; 24]

V pripadé vystaveni nitinolu teploté nad A¢ a napéti, dochazi k preméné austenitické faze
na martenzit vyvolany napétim (tzv. SIM - stress induced martensite). Tato transformace znaci
superelastické (pseudoelastické) chovani nitinolu, jehoZ typicky pribéh napéti a deformace je
znazornén na Obr. 10. Takovéto chovani je podobné lidskym kostem, $lachdm nebo vlasiim,

které mohou byt zatéZzovany az 10 % deformaci [1; 2; 19].
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Obrdzek 10: Superelastické chovani nitinolu [2]

Pribéh je rozdélen pismeny A aZ F. Témér pfimkovy Usek A-B znadi zacatek zatéZovani
nitinolu, ktery je vaustenitické fazi elasticky deformovan. Po dosazieni horniho
pseudoelastického plata (UPS - Upper Plateau Stress) probiha fazova transformace austenitu na
vyse zminény deformacné indukovany martenzit. MiZzeme pozorovat znacny narlst deformace
bez navyseni napéti - viz Usek B-C. V rozmezi C-D probiha elastickd deformace martenzitu. Po
odlehéeni dochazi ke zméné deformacné indukovaného martenzitu zpét na austenit pti hodnoté
napéti oznacované jako dolni pseudoelastické plato (LPS - Lower Plateau Stress), jehoz hodnota
je nizsi nez UPS. Rozdil mezi UPS a LPS je nazyvan jako mechanicka hystereze, jejiz pricinou je

vnitfni tfeni a defekty krystalové mtizky. Na Obr. 11 je zobrazena zavislost velikosti napéti UPS
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a LPS, jejichz hodnota roste s kazdym stupném celsia o 3 az 20 MPa (zavisi na zpracovani a
chemickém slozeni slitiny). Cim vice piekracuje teplota hodnotu Ay, tim vice je austenitickd faze
stabilné&jsi. Material ztraci stabilitu (superelastické vlastnosti) pfi takzvané teploté martenzitické

deformace My kolem 80 °C nad Ar a stdva se elastickoplastickym [1; 2; 19; 21].
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Obrdzek 11: Mechanickd hystereze nitinolu [22]

| pfesto, Ze nitinol je schopen dosahovat elastické deformace aZ 8 %, se vidy objevuje
urcité procento trvalé zbytkové deformace, jejiz velikost je zavislda zejména na predchozim
tepelné-mechanickém zpracovani. Z Obr. 12 je patrny rozdil teplot fazovych transformaci pfi
ohfevu a pfi ochlazovani. V pfipadé nitinolu pouZivaného v |ékatstvi se rozdil mezi teplotami As
a M; pohybuje vrozsahu 20 az 30 °C. Tato takzvana teplotni hystereze Uzce souvisi

s mechanickou hysterezi a jeji hodnota roste s rostouci mechanickou hysterezi [1; 2; 19; 21; 22].
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Obrdzek 12: Teplotni hysterezi nitinolu [22]

PfestozZe byvaji superelasticita a efekt tvarové paméti diskutovany oddélené, uzce spolu
souviseji. Je o¢ekavdano, ze slitina s tvarovou paméti ma superelasticky charakter a naopak. Vidy
vSak zaleZi na teploté a aplikovaném napéti. Hodnotu kritického napéti pro transformaci
martenzitu popisuje vztah (2), kde o — aplikované napéti, T — teplota, AS — zména entropie,
€ - prodlouzeni [1; 2].

L2 @
dT €

Zvysenim teploty je tedy tfeba vétsiho napéti. Naopak kritické napéti vyvola plastickou
deformaci, ktera se snizuje s rostouci teplotou. MiZe nastat situace, kdy za dané teploty nastane

kritické napéti drive, nez je materidl schopen elasticity. Hodnota kritického napéti se pro danou

teplotu méni zmékcenim ci vytvrzovanim materialu [1; 2].

5.3 Biokompatibilita

Vyznam slova biokompatibilita Ize vysvétlit jako akceptovani implantdtu okolnimi
tkanémi a obecné téla jako celku. Zavisi na konkrétnim umisténi implantatu v téle, na
chemickém sloZeni a v neposledni fadé na geometrii samotné soucasti. V pfipadé zavedeni
ciziho télesa do lidského téla nastava prirozena odmitava reakce organismu. MUZe se jednat o
mirnad podrazdéni, zanéty, prudké reakce, v nékterych pripadech i umrti. Za biokompatibilni

material tedy miZeme oznacit takovy, ktery zplsobuje minimalni stupen odmitavé reakce téla.
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Dulezitym aspektem jsou také produkty chemickych reakci implantatu a télnich tekutin, které

nesmi porusit funkci okolni tkané. [1; 20; 25].

Dle biologické tolerance muzZzeme biokompatibilni materialy rozdélit do nasledujicich
kategorii: biotolerantni materidly (tolerance materidlu z pohledu Zivé tkané), bioinertni
materialy (biologicky neaktivni materialy) a bioaktivni materialy (biologicky aktivni materialy ve
snaze dosazeni vyssiho stupné biokompatibility). DalSi samostatnou skupinu tvofri
biodegradabilni materidly, které v organismu postupné ustupuji zivé tkani a po urcitém case se

rozkladaji. V Tabulce 6 jsou rozdéleny implantaty do skupin dle materialu a jeho pouziti [25].
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Tabulka 6: Rozdéleni biomateridld [25]
Rozdéleni biomaterialti
Materialy ‘ Hlavni pouziti
Kovy a slitiny
316L korozivzdorna ocel Fixace zlomenin, stenty, chirurgické nastroje
CP-Ti, Ti-Al-V, Ti-Al-Nb,Ti13Nb-13Zr, Kostni a kloubni nahrady, fixace zlomenin,
Ti-Mo-Zr-Fe dentalni implantaty, srdecni stimulatory
Kostni a kloubni nahrady, dentalni
Co-Cr-Mo, Cr-Ni-Cr-Mo implantaty, dentdlni ndhrady, srdecni
chlopné
Ni-Ti Kostni stitky, stenty, ortodonticka vedeni
Slitiny zlata Dentdlni nahrady
Slitiny st¥ibra Antibakterialni latky
Amalgamy Hg-Ag-Sn Zubni nahrady
Keramika a sklo
Oxid titanicity Kloubni nahrady a dentdlni implantaty
Oxid hlinity Kloubni ndhrady a dentdIni implantaty
Oxid zirkonicity Kloubni nahrady
Fosforeénan vapenaty Kostni opravy a rozsiteni, kryci povlaky na
kovech
Bioaktivni sklo Kostni ndhrady
Porceldn Zubni nahrady
Uhlik Srdecni chlopné, dentalni implantaty
Polymery
Polyethylen Kloubni nahrady
Polypropylen Sutury
PET Cévni protézy, stehy
Polyamidy Stehy
PTFE Cévni protézy, rozsireni mékké tkané
Polyestery Cévni protézy, systémy na dorucovani lékd
Polyuretany Zatizeni pro kontakt s krvi
PVC Tubicky, dutiny
PMMA Dentalni né,hrady, nitrooclv:nl’ <T:'o<“:ky, kloubni
nahrady (kostni pojivo)
Silikony Nahrady mékké tkané, ocni Iékarstvi
Hydrogely Oc¢ni lékarstvi, systémy na doruceni léka
Kompozity
BIS-GMA-Kfemenné/kiemicité vyplné Dentalni nahrady
PMMA-Sklenéné vyplné Dentdlni nahrady (dentalni pojiva)

Nitinol na svém povrchu vytvafi pasivacni oxidickou vrstvu oxidu titanicitého (TiO,),
kterd je vysledkem reakce iontd titanu s kyslikem. Pravé tato vrstva zajistuje biokompatibilitu
NiTi, protoZze zamezuje difuzi atomu niklu do téla, zajistuje korozni odolnost povrchu a snizuje

riziko srazeni krve na povrchu implantatu [1; 20; 21; 25].
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5.4 Vyroba nitinolu

Volba vyrobniho procesu a vychozich materidlll pro taveni ingotl nitinolu je
nejdalezitéjSim aspektem pro vyslednou poZadovanou Ccistotu materidld a dosaZeni
mechanickych vlastnosti. Mezi dvé nejpouzivanéjsi metody pro taveni nitinolu fadime vakuové

obloukové pretavovani (VAR) a vakuové indukéni taveni (VIM) [19; 22; 26].

V ptipadé metody VIM je vyuzivano grafitového kelimku. Titan a nikl jsou taveny diky
plsobeni elektrického proudu, ktery indukuje stfidavé magnetické pole zahfivajici material.

Zaroven dochazi k samovolnému promichavani tavby [19; 22; 26].

Metoda VAR vyuZiva vodou chlazeny médény kelimek, ve kterém jsou nikl a titan
elektrodami. Ty jsou roztaveny plsobenim elektrického oblouku. Tavenina se hromadi na dné
kelimku a takto vyrobeny ingot nitinolu byva opét pouzit jako elektroda v dalSim tavicim procesu

za Ucelem dosazeni vyssiho stupné Cistoty [19; 22; 26].

vvvvv

material roztaven ve vakuové indukéni peci a nasledné obloukové pretaven. Schéma metod VIM

a VAR je zobrazeno na Obr. 13 [19; 22; 26].
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Obrdzek 13: Vyrobni metody VIM a VAR [19; 27]

Takto zhotoveny ingot nitinolu je kifehky a pro dosaZeni Cisté struktury a poZadovanych
funkénich viastnosti je nutné material rafinovat. Polotovary jsou dale valcovany za tepla - vyroba
ty¢i a plechll. Teplota valcovani se pohybuje vrozmezi (600 - 800) °C. Pro dosaZeni

poZadovaného priméru byvaji tyCe ddale nékolikandsobné protahovany za studena
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s mezioperacnim Zihanim - viz Obr. 14. Na zavér jsou vyrobky tepelné zpracovany v upinacim
pripravku pro ,uloZeni” pozadovaného tvaru. Toto tepelné zpracovani probiha pfi teplotach

450 - 550 °C po dobu 1 - 5 minut [19; 22; 26].

Die

Cold Drawing
(Cold Work @ Room Temperature)

— . '

Starting Diameter Final Diameter

Annealing
(Heat Treat @ High Temperature)

Obrazek 14: Schéma protahovdni dratu [22]

Tvarova pamét a superelasticita nitinolu se odviji od presnosti chemického sloZeni a
mikrostruktury materidlu. Klicovymi faktory pro dosaZzeni téchto parametrd jsou precizni
kontrola samotného chemického sloZeni a spravna volba tepelného zpracovani. Zpracovani
nitinolu béznymi konvenénimi metodami neni mozné z divodu vyskytu kysliku, dusiku a uhliku,

které zapficini tvorbu tvrdych inkluzi. Ty vyrazné sniZuji Gnavovou odolnost materidlu. Nitinolové

ingoty je nutné tavit v inertnim prostredi [19; 22; 26].

U efektu tvarové paméti se hovoti o navraceni soucasti do plvodniho uloZeného tvaru.
V pfipadé nitinolovych dratl se uloZenim do tvaru rozumi nastaveni a zapamatovani specifické
a Casto sloZité geometrie. Material je opatrné zatizen do poZadované pozice nejcastéji pomoci
trnu nebo upinacich pripravki. Nasleduje specifické tepelné zpracovani pro uloZeni tvaru, které
probiha nejcastéji nad teplotou 500 °C. Teplota a vydrz zavisi na konkrétnim chemickém sloZeni
materialu, na poZzadovanych mechanickych vlastnostech a na sloZitosti poZzadované geometrie.
V pripadé velké sloZitosti soucasti ¢i zvySeného rizika vyskytu lom( materialu je tento proces
realizovan vicenasobnymi operacemi a je zakoncéen rychlym ochlazenim ve vodé pro zamezeni
starnuti a sniZeni variability operace. MoZnosti tepelného zpracovani: ponofeni do roztavené
solné lazné, zpracovani vzduchem z pece, zpracovani ve vytapéné formé (Heated Die) di

zpracovani ve vzduchové konvencni peci [19; 22; 26].
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Povrch nitinolu vyznamné ovliviuje jeho biokompatibilitu (viz kapitola 4.3). Mezi
nej¢astéjsSi povrchové Upravy patfi pasivace, ktera zvySuje odolnost povrchu proti
elektrochemickym koroznim reakcim a zabranuje difuzi nezadoucich iont(l. Pasivace se nej¢astéji
provadi chemickou reakci sroztokem kyseliny dusicné. Mezi dalsi casté Upravy rfadime
mechanické lesténi pro zajisténi poZzadované drsnosti povrchu. U Iékafskych nastrojl je dnes
hojné vyuzivano aplikace silikonu, ktery dosahuje vyborné biokompatibility a na povrchu snizuje
trombogenni potencial [19; 22].

Jednim z prednich vyrobc( nitinolu je Fort Wayne Metals , ktery dodava superelasticky
nitinol s transformacnimi teplotami mezi -15 a 22 °C. Hlavni vyuZiti nachazi v lékafrstvi.
V sortimentu se dale nachazi nitinol s tvarovou paméti, jehoz transformacni teploty se pohybuji
od 22 do 80 °C. Fort Wayne Metals dodavaji zejména nitinolové draty s primérem od 0,02 do
5,1 mm. Zakaznik si dale mlze vybrat mezi nejrliznéjsimi stavy povrchu:

e Light oxide — slaba oxidicka vrstva, zlatd az hnéda barva

e Dark oxide — silnd oxidicka vrstva, modra az ¢ernd barva

e Etched — chemicky odstranéna oxidicka vrstva s hladkym povrchem

e Ground — brouseny povrch

e Etched and mechanically polished — chemické o3etfeni povrchu s naslednym leSténim
e Electropolished — nejlepsi korozni odolnost, biokompatibilita a Unavova odolnost

e Passivated [19; 22]

5.5 Svaritelnost nitinolu s korozivzdornou oceli

Spojeni TiNi s korozivzdornou oceli je v posledni dobé velmi intenzivné zkoumané téma.
Z nejraznéjsich experimentl bylo ziskdano mnoho uzite¢nych informaci pro spojeni téchto dvou
materidld pomoci difuzniho svarovani, treciho svafovani, pdjeni, mikroplazmy,
kondenzatorového vyboje Ci laserového paprsku. Bylo popsano, Zze YAG laser je ucinny pro mikro
svafovani v disledku nizkého a presného tepelného pfikonu, tvorby malé tepelné ovlivnéné
oblasti, nizkého zbytkového napéti a presné geometrie svaru a vysoké rychlosti svatovani. Je
pfiznivy pro vyrobu mensich zdravotnickych prostredki se sloZitymi tvary. Zpravy v publikované
literature tykajici se laserového mikro svarovani TiNi a korozivzdorné oceli nej¢astéji prezentuji
neuspokojivé mechanické vlastnosti svarl zejména kvlli tvorbé kiehkych intermetalickych
sloucenin (TiFey, TiCr, atd.). V pfipadech, kde byl TiNi svafovan pfimo na ocel. Proto pridani
vhodnych kovovych prvkl mize byt dostupnou metodou pro Upravu chemického sloZeni svaru

a zlepseni mechanickych vlastnosti spoje [28].
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V ¢lanku , Welding of shape memory alloy to stainless steel for medical occluder” jsou
svarovany nitinolové drdtky s trubkou z korozivzdorné oceli za vytvoreni Iékarského okluzoru.

Postup experimentu vystihuje Obr. 15 [29].

Laser
wcl?ol
/} \\_A'“ Weld 3.0 mm
A Laser Laser
- - I e z
— — + g E
Fixturo R o
S S
SS pi Assemble  Laser Weld
SMA wires Machanical finish pipe wu?r‘:'

Obradzek 15: a) Svarovadni NiTi+SS metodami TIG a laserovym paprskem, b) rozméry trubky [29]

Tricet nitinolovych dratk( o priméru 0,1 mm bylo na konci svafeno metodou TIG (proud
10 A). Vznikly kulovy svar byl mechanicky zarovnan pilnikem a vlioZzen do ocelové trubky z oceli
316L (rozméry viz Obr. 15 b)). Nasledovalo bodové spojeni laserovym paprskem o vykonu

1,1 kW, doba svarovani 0,5 ms [29].

?\i?t WTi)/% w(Ni) % w(Fe)/ % w(Cr)/% w(C)/% P;;Zi:ie
1 24014 40285 24910 5158 5543
2 16825 23529 44418 11.625 3.602
3 17352 28.144 42906 10.111 1.487
4 10678 14.014 57.825 16.083 1.152
5 25481 28.429 36.113 8612 1365
6 37648 55521 4942 0738 1.152 (g'ﬁ:;l

7 7.824 14500 60229 15417 1926

g 42.554 56315 0.109 0021 1.001 NiT:

9 53.764 41946 0.022 0.000 4269 TiC+NiTi
10 40.029 59.055 0.029 0.000 0.887 NiTi
11 42349 56517 0.023  0.000 1.111 NiTi

Obrazek 16: Vysledky kvantitativni analyzy [29]

Obrazek 16 shrnuje vysledky kvantitativni analyzy z jedendacti bodl méreni. Mista
s oznacenim 1, 2, 3 a 7 se nachdzeji na strané z oceli. Méreni na bodech 1, 2 a 3 vSak ukazuje, Ze
obsahy Ti a Ni jsou mnohem vy3si nez nominalni sloZeni zakladniho kovu z korozivzdorné oceli.
Zejména v misté 1 bylo detekovano 24 % Ti a 40 % Ni. Naopak v misté 7 Ize pozorovat vyssi
obsahy Ti a Ni v misté 7, naopak obsah Fe a Cr je nizsi nez nomindlni sloZeni SS. Mista 4,5 a 6 se

nachazeji na rozhrani obou material(, pficemz bod 4 je bliZze k oceli a naopak bod 6 se nachazi
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v blizkosti NiTi. Z obrazku je patrné, Ze obsah Ti a Ni vzrostl, ale obsah Fe a Cr se sniZil z bodu 4
na misto 6 tepelné ovlivnénou oblast. Tato zména sloZeni odrazi charakter difuznich pochodi na
hranici spoje. Podle vysledk( kvantitativni analyzy a ternarniho fazového diagramu Fe - Ni - Ti
Ize odvodit, Ze se bod 6 skladal hlavné z intermetalickych slouéenin Ni — Ti a Fe - Ti, jako je NisTi
+ (Fe, Ni) Ti. Mista 8, 9, 10 a 11 se nachazeji ve slitiné NiTi, takZe v této oblasti byla detekovana
vétsina Ti a Ni. Diky obsahu uhliku miZeme tvrdit, Ze v misté 9 se materidal skladal z NiTi a karbidu

TiC [29].

Autofi textu , Effects of laser brazing parameters on microstructure and properties of
TiNi shape memory alloy and stainless steel joint” zkoumali vliv parametrd laserového pajeni
(Obr. 17 a)) na mikrostrukturu a vlastnosti spoje TiNi a korozivzdorné oceli se zamérenim na
z6nu ovlivnénou teplem. Ulelem vyzkumu bylo odhalit vztah mezi mikrostrukturou a
vlastnostmi svaru a poskytnout urdity zaklad pro vybér spravnych parametr( pajeni laserem a
zlepseni vlastnosti spoje Dale byla také zkoumana odolnost spojl proti korozi. Pro experiment
byly pouZity draty slitiny TiNi (Ti50,2Ni49,8 at%) a korozivzdorné oceli (532100) o rozmérech 50
x 0,55 x 0,40 mm [30].

SS TiNi

Laser beam

Filler metal

TiNi \\ SS

Obrdzek 17: a) schéma pdjeni laserem, b) zkouska obnoveni tvaru NiTi [30]

Z vysledk( byla technologie pdjeni oznacena jako vhodna metoda pro spojovani slitin
TiNi s oceli za pouziti pajky 52 % Ag, 22 % Cu, 18 % Zn a 8 % Sn (hm.%). Odolnost v(ci korozi
laserem pajeného spoje v umélych slinach je vyrazné lepsi nez odolnost samotné pajky a je
témér shodna s odolnosti zakladniho materidlu. Korozivzdornost v umélych slinach zavisi na
hodnotéch pH roztokd. Cim nizsi jsou hodnoty pH roztokd, tim vyssi je rychlost ztraty korozni
hmoty. Stejné jako v pfedchozim ¢lanku byly zkorodované vzorky podrobeny méreni tvarové
paméti (ohybovy test - Obr. 17 b)) a pevnosti v tahu. Tyto mechanické vlastnosti materialu

nebyly korozi vyznamné ovlivnény [30].

V ¢lanku ,Laser welding of TiNi shape memory alloy and stainless steel using Co filler
metal” jsou prezentovany vysledky laserového svarovani TiNi s korozivzdornou oceli. Pro

eliminaci kifehkych fazi bylo vyuzito kobaltové mezivrstvy (Obr. 18), protoZe vysoka taznost a
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deformacni kapacita kobaltu by mohla zlepsit mechanické vlastnosti svaru. V neposledni radé
ma kobalt vynikajici odolnost proti korozi. V experimentu byly pouZzity draty TiNi draty z oceli
AISI 304. Jako mezivrstva byly pouzity ¢isté kobaltové félie (99,95 % Co) o tloustce 10 um, 20 um
nebo 50 um [28].

YAG Laser

Co filler metal

0.48 T
Steel ant b / IiNi

[ i | - ———i -

Obrdzek 18 Schéma experimentu s Co mezivrstvou [28]

Laserové svary vykazovaly nerovnomérné rozdéleni chemického sloZeni a
mikrostruktury v ddsledku toku tekutého kovu, pfenosu tepla, vysokych rychlosti ohfevu a
ochlazeni materialu. SloZeni svaru se ménilo se zménou tloustky kovového plniva Co. Vyuziti
kobaltové mezivrstvy Co vedlo ke snizeni kfehkych intermetalickych sloucenin (TiFe,, TiCr; atd.)
ve svaru, coZz napomohlo zlepSeni mechanickych vlastnosti spojl. Vlastnosti svarl dosahly
maximalni pevnosti v tahu 347 MPa a prodlouZeni 4,2 % v ptipadé, kdy bylo pouZito kobaltové
félie o tloustce 20 um. S dalSim zvySovanim tloustky kovového plniva se vlastnosti spoji znacné
snizily, protoZe se ve svarovanych kovech vytvofilo vice intermetalickych slouéenin Co-Ti. Pfidani
vhodné tloustky kobaltové mezivrstvy pro spoje TiNi+SS vede ke zlepseni mechanickych

vlastnosti [28].

Pfi navrhovani zdravotnickych prostfedkl ma laserové svafovani nitinolu
s korozivzdornou oceli velky vyznam. Keliminovani tvrdych a kfehkych intermetalickych
sloucenin, které vedou k sniZzeni pevnosti spoju, je vyuZivano rlznych materidlovych mezivrstev.
Ty slouZi jako fyzikalni a chemické bariéry, je jimi v ramci moZnosti fizena mikrostruktura spoju,
s ¢imZ je spojeno zlepSeni mechanickych vlastnosti. Tento postup je vSak ndkladny a casové
naro¢ny. Proces je ddle vystaven riziku vytvofeni dalSich intermetalickych fazi v zavislosti na
pouzité mezivrstvé. V clanku ,Controlling intermetallic coumpounds...” [Shamsolhodaei,
Oliviera, Schnell.] je srovnano laserova ofsetové svarovani NiTi s oceli AISI 316L s a bez vyuZiti

niklové mezivrstvy - viz Obr. 19 [31].
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Obrazek 19: Varianty spoji NiTi+SS a) na tupo, b) s mezivrstvou, c) ofsetové [31]
Byly pouZity dratky o prdméru 0,4 mm z nasledujicich materiald: NiTi (50,2% Ni) a
AlSI 316. Divodem ofsetového zaméreni laserového paprsku na korozivzdornou ocel (obr. 29 c))
je teplota tani a tepelna difuzivita. Déle je ocekdavano mensi miSeni prvkl, coz by mélo vést
k snizeni rizika tvorby kifehkych fazi. Je tfeba zminit, Ze spoje c) vykazovaly ve vysledku Spatné

mechanické vlastnosti nebo nedoslo ke spojeni materiald [31].

Laserové ofsetové svafovani lze dle vysledk(i povaZovat jako Ucinnou strategii pro
zlepseni mechanickych vlastnosti svar(i NiTi s 316L a omezeni tvorby intermetalickych sloucenin.
Vysledky ukazaly, Ze umisténim laserového paprsku na stfedovou linii dvou zakladnich materiala
dochazi uvnitf svafované zony k vytvoreni kiehkych intermetalickych slouéenin (Fe,Ti, Cr,Ti a
TioNi) v dasledku rovnomérného rozlozeni prvk(. Posun laserového paprsku na povrch

korozivzdorné oceli zpUsobil mensi distribuci prvkd, ¢imz omezil intermetalickou tvorbu [31].

Jak jiz bylo zminéno, je nitinol diky svym unikatnim mechanickym vlastnostem vhodnym
materidlem pro aplikaci mimo jiné v leteckém ¢i automobilovém primyslu. Mize se jednat o
geometricky sloZité nebo Unavové namdahané soucasti a jejich prototypovani predstavuje ¢asové
naro¢ny a nakladny proces. Pro docileni té nejlepsi kvality, rychlé optimalizaci a finanéni Uspory
jsou simulaéni softwary rliznych vyrobnich technologii vyznamnym pomocnikem. Autofi ¢lanku
»Numerical study for prediction of optimum operational parameters in laser welding of NiTi
alloy” publikuji vysledky z teplotniho modelu v systému ABAQUS, ktery s vyuzZitim uZivatelského
podprogramu predikoval distribuci tepla ve svarovém kovu a tepelné ovlivnéné oblasti
nitinolovych plechd (Ni54,76Ti) o tloustce 0,5 mm. Svatfence byly v poloze natupo, pricemz délka
svaru Cinila 20 mm. Nitinol byl z vyroby po tepelném zpracovani, aby byly optimalizovany

mechanické vlastnosti [32].
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Obradzek 20: Vysledky simulace svarovani NiTi [32].

Je zndmo, Ze laserovy svar znacné ovlivni funkéni vlastnosti NiTi. Diky tomu Ize oznacit
optimalni svafovaci parametry za kliCcové. Autofi textu shrnuji, Ze proces svarovani ovliviiuje
velikost zrn v oblastech svarového kovu a TOO. Svarovy kov vykazuje hrubsi zrno nez tepelné
ovlivnénad oblast kvuli odlisSnym teplotam a rychlosti tuhnuti. TOO vykazuje v blizkosti zakladniho
materidlu jemné krystaly. Z vysledkd analyzy vedeni tepla (3D mapa — viz Obr. 20) lze ze
zkoumaného rozsahu svarovacich parametr( urcit maximalini teplotu v oblasti rozhrani svarova
lazen/tepelné ovlivnéna oblast. Jako dulezity poznatek uvadi samotné srovnani simulace
s experimenty, protoZe studie prokazala shodu pocitacovych modell s redlnymi svarenci. Lze

tedy povazovat metodu konecénych prvki za Géinny nastroj v dané problematice [32].

V ¢lanku ,,Influence of heat treatment of shape memory niti alloy on its mechanical
properties” je zkouman vliv tepelného zpracovani na pevnost v tahu nitinolového dratu o
praméru 0,2 mm. NiTi byl Zihan v rozpéti teplot (410 - 540) °C po dobu (2 - 16) min. Z vysledkd
plyne, Ze kratkodobé Zihani na teplotach (410 - 460) °C po dobu (2-16) min zvySuje pevnost
v tahu o cca 50 MPa. Naopak byl pozorovan pokles pevnosti u vzork( Zihanych nad teplotou

485 °C. Dlvodem poklesu pevnosti byl vznik precipitat(i vzniklych béhem TZ [33].
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6 Experimentalni Cast

Experimentdlni ¢ast této diplomové prace volné navazuje na vysledky bakaldrské prace
»Spojovani nitinolu s korozivzdornou oceli u medicinskych katetrd”, kde byly v praktické ¢asti
experimentalné spojovany nitinolovy drat o priméru 0,46 mm a ocelovy oplet s priimérem dratu
0,2 mm elektronovym paprskem. Experiment simuloval vytvoreni jednoduchého medicinského
Zilniho katetru, které jsou v soucasné dobé zhotovovany z korozivzdorné oceli. Kombinace
nitinolového jadra a pruZinky z korozivzdorné oceli pfindsi vhodnéjsi mechanické vlastnosti,
veétsi elasticitu, mozZnost vyuZiti efektu tvarové paméti a dalsi vyhody, které by byly uplatnény

pfi komplikovanéjsich zékrocich [1].

ProtoZe se jedna o zdravotnicky prostfedek, byly stanoveny pfisné pozadavky zejména
na geometrii a pevnost spoje. Vyhovujici spoj je tvofen kulovym zakoncenim o prdméru
shodnym s ocelovym opletem bez povrchovych vad (ostrych vystupkd ¢&i propadlin). PFi
jednoosém zatiZeni byla stanovena poZadovana minimalni hodnota sily pti pfetrzeni na 10 N a

smérodatna odchylka 0 <5 N [1].

Cilem experimentu je zhotovit zjednoduseny medicinsky katetr znitinolu a
korozivzdorné oceli vybranymi technologiemi mikrotig a laser. Pevnostni charakteristiky budou
spolecné s pdjenymi spoji NiTi + SS porovnany s bakalafskou praci zejména z hlediska
opakovatelnosti procesu. Rozhodujicim parametrem je smérodatna odchylka sily pfi zkousce
tahem spoju reflektujici jednotnost a opakovatelnost poruseni a Uzce souvisejici
s problematikou ocekdvaného kfehkého chovdni NiTi, které je nezadouci a je snaha ho

eliminovat.

6.1 Spojovani metodou EBW

Kapitola 6.1 stru¢né popisuje experimentdlni ¢ast bakalafské prace a shrnuje jeji
vysledky. Experiment byl realizovan na zafizeni MEBW - 60 L8 (Obr.21), jehoZ zakladni
parametry uvadi Tabulka €. 7. Ke zhotoveni dochazelo diky zvolené metodé EBW ve vakuu, ¢imz
byla zajisténa témér perfektni ochrana svarového kovu. Zhotovené spoje byly kontrolovany a
vyhodnocovany jak nedestruktivni vizudlni zkouskou, tak destruktivni zkouskou tahem pro
zjisténi pevnosti spoje. Dale byly zhotoveny a pozorovany metalografické vybrusy a byla

provedena zkouska tvrdosti dle Vickerse [1].

39



CVUT Fakulta strojni v Praze Diplomova prace
Jan Tauer

Obrdzek 21: MEBW - 60 L8 [1]

Tabulka 7: Specifikace zarizeni MEBW - 60 L8 [1]

Specifikace zafizeni MEBW - 60 L8

Urychlovaci napéti mezi 5 az 60 kV plynule nastavitelné
Maximalni proud paprsku 33 mA @ 60 kV /40 mA @ 50 kV
Maximalni vykon paprsku 2 kW

Pramér paprsku méné nez 50 um

Maximalni uhel vychyleni paprsku | +15°

Rozmeéry pracovni komory ©235 mm x 155 mm

Rozmér preparatu @150 mm x 100 mm

Linearni rychlost 0.1 to 100 mm/s

Otacky od 0.1 do 1000 rpm plynule nastavitelné
Pfesnost polohy méné nez 30 um

SEM rozliseni obrazu do cca 25 um

Doba vyvévy cca 2 minuty

Zdroj napajeni 230V / 3.6 kW, jednofazovy

Celkova hmotnost cca 350 kg

Celkem bylo zhotoveno 31 zku$ebnich vzorkd, které byly jednotlivé umistovany do
vakuové komory vybavené tficelistovym sklicidlem. Pro kaZdy vzorek byly individualné
nastaveny trajektorie paprsku a svarovaci parametry. Nejcastéji proménlivymi veli¢inami byly

velikost proudu, jehoZz hodnota se pohybovala v rozmezi (200 - 500) WA, rychlost paprsku
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(5 mm/s nebo 30mmy/s) a na zavér jiz vySe zminéna trajektorie paprsku s presnosti v Fadu setin
milimetra. Primérna doba zhotoveni jednoho spoje cinila zhruba 5 min. Ddvodem zdlouhavého
procesu bylo zejména priprava vakua a nasledné odvakuovani. V Tabulce 8 jsou pro specifickou

skupinu vzorkd uvedeny svarovaci parametry a vysledna priimérna pevnost spojt [1].

Tabulka 8: Prehled zkusebnich vzorkd, svarovacich parametri a pevnosti spoji [1]

o | ool | |ttt | porsen | 01w
paprsku [N]
El1-E4 brouseny bez presahu 300 5 1x 107 34,1
E5-E8 brouseny 0,5 mm NiTi 200 5 1x 159 66,6
E9 brouseny 1 mm NiTi 500 30 1x X X
E10 - E13 brouseny 1 mm NiTi 200 30 2x 148 77,5
E14 brouseny 0,5 mm ocel 200 9 1x X X
E15 brouseny 0,5 mm ocel 200 9 1x X X
E16 - E18 brouseny 0,5 mm ocel 300 30 5x X X
E19 - E22 brouseny 1 mm ocel 300 30 5x 46 34,5
E23 - E26 oxidovany bez presahu 300 5 1x 122 29,6
E27 - E29 oxidovany 0,5 mm NiTi 200 5 1x 98 25,5
E30- E31 oxidovany 1 mm NiTi 250 5 1x 110 42,4

x - nevyhodnoceno (zmetky)

Zhotovené spoje lze rozdélit do dvou odlisnych skupin: spoje s oxidovanym povrchem
NiTi a vzorky bez této vrstvy, manualné brousené brusnym papirem. Pro dokonalejsi odstranéni
bylo vSak doporucovano odstranit zoxidovany povrch chemickou reakci nebo brousenim na

kulato [1].

Déle byly vzorky rozdéleny dle vzajemné polohy koncli pruzinky a NiTi dratu do tfi
skupin: zarovnani konct obou material(, pfesahujici ocelovy oplet, presahujici nitinolové jadro.
V pfipadé zarovnanych koncl byl paprsek smérovan do rozhrani mezi obéma materidly a
vysledkem byl tedy heterogenni spoj. Jednotliva presazeni dosahovala hodnot 0,5 a 1 mm.

Obrazek 22 je grafickym znazornénim principu fokusovani a jednotlivych variant [1].
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Obrdzek 22: Schéma variant experimentu a) presah ocelové pruZinky, b) presah NiTi, c) zarovnané konce [1]

V ptipadé svarovaciho proudu byla hodnota 200 pA shleddna jako nedostacujici. Na
zhotovenych spojich zobrazenych na Obr. 23 nedoslo k vytvoreni pozadované geometrie.
Z dlivodu malého mnoiZstvi nataveného materidlu jsou pro tyto spoje charakteristické ostré

vystupky ¢i nesymetricka kulovd zakonceni.

Obradzek 23: Nevyhovujici spoje s nedoostatecnym natavenim materidlu (200 uA) [1]

Naopak proud o velikosti 500 HA znamenal pfilis velké dodani energie (Obr. 24 a)).
Dochazelo k nataveni vétSiho mnoZstvi materidlu nez bylo poZzadovano a vysledkem byl hladky
kulovity spoj s primérem vétsim nez vnéjsi primér pruzinky. Proto Ize v pfipadé takovéto
geometrie svafencu oznacit rozmezi hodnot urychlovaciho proudu (250 - 300) pA jako optimalni.
Takto zhotovené spoje mély pravidelny hladky tvar bez viditelnych vad, ostrych vystupkud a
poZadovany maximalni pramér se shodoval s vnéjsim primeérem ocelového opletu — viz Obr. 24
b) a c). Na Obrazku 24 Ize také pozorovat, jaky material byl nataveny paprskem a vice se podilel

na spoji. V pripadé fokusovani presahujici pruzinky je vysledny spoj na povrchu leskly a stfibrny.
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Naopak ze vzorku s natavenym vycCnivajicim nitinolem pozorujeme zrnity, Sedostfibrny

povrch [1].

a)1mmNiTi  b)1mmNiTi  ¢) 1 mm AISI 304

?00 pm

Obrazek 24: Srovndni vzorku E9, E11 a E20 [1]

Pramérné hodnoty sily pro pretrieni spojl se stejnymi svafovacimi parametry jsou
uvedeny v Tabulce 8. Z namérenych hodnot ze zkousky tahem je patrné, ze v pripadé fokusovani
NiTi vykazuji spoje obecné vétsi pevnost nez vzorky s presahujici ocelovou pruzinkou. Déle Ize
konstatovat, Ze brousené spoje dosahovaly vysSich hodnot sily pro poruseni spoje nez
nebrousené vzorky spojené identickymi svarovacimi parametry. Primérna hodnota brousenych
vzorkll s presahujicim NiTi je 148,2 N, primérna hodnota s pfesahem oxidovaného NiTi ¢ini
102,8 N. V pfipadech zarovnani koncl obou materidlli je primérna hodnota jejich pretrzeni
113,2 N. Témér vsechny vzorky byly poruseny nezadoucim kiehkym lomem v tepelné ovlivnéné

oblasti [1].

Pro zjiSténi souvislosti mezi strukturou materidlu a jeho vlastnostmi byly zhotoveny
metalografické vybrusy vybranych vzork(. Pro zviditelnéni struktury nitinolu bylo pouZito
leptadlo HF HNOs; H,0 v poméru 2:10:40 (doba leptani 10 s). Na Obr. 25 a) je zobrazen
metalograficky vybrus vzorku ¢. 9, ktery nebyl podroben destruktivni zkousce tahem. Lze
pozorovat prechod z natavené oblasti pres tepelné ovlivnénou oblast az do zakladniho
materidlu. Mdzeme vidét mirné nataveni ocelové pruzinky, ktera byla smacena presahujicim
nitinolem. Trhlinky, zobrazené na detailnim snimku ¢. 25 b), znaci pritomnost kiehkych
precipitatd NiTi. Jsou typické jak pro nataveny materidl (trhlinky vychazejici z indentorem
vytvoreného vtisku), tak pro tepelné ovlivnénou oblast, ve které lze pfi zatiZzeni ocekavat

poruseni kiehkym lomem [1].
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Obradzek 25: a) metalograficky vybrus vzorku E9; b) detail na TOO [1]

Vybrané vzorky byly podrobeny zkousce tvrdosti podle Vickerse pfi nizkém zatiZeni
(F=4,903 N; t = 10 s). Tepelné neovlivnény nitinol dosahoval tvrdosti 371 HVO,5; korozivzdorna

austeniticka ocel AISI304 vykazovala tvrdost cca 583 HVO,5 [1].

Podstatny rozdil v pfesahu jednoho ¢i druhého materialu a jejich nasledného fokusovani
a taveni je znazornén na Obrazku 26. V prvnim pfipadé, kdy byl taven nitinol, byla zmérena
tvrdost spoje primérné o cca 470 HVO0,5 vyssi neZ tvrdost zakladniho materidlu. Zpevnéni lze
opét zdlvodnit vznikem tvrdych precipitatld. Naopak v druhém pfipadé, kde byl paprsek
soustfedén na ocel, Ize vidét pokles tvrdosti spoje o cca 410 HVO0,5. Divodem zméknuti oceli,
kterd byla plvodné z vyroby deformacné zpevnéna, je tepelny zadsah do materidlu a eliminace

vneseného deformacniho zpevnéni [1].

Tvrdost HVO0,5 Tvrdost HVO0,5

Obrdzek 26: Vlevo nataven NiTi, vpravo SS [1]

V bakalarské praci bylo dosazeno charakteristického spojeni NiTi + SS, které vyhovovalo
geometrickym a pevnostnim pozadavkim. Vhodna doddvand energie do svaru byla 3.6J.
Z hlediska pevnosti dosahovaly vzorky vysokého rozpéti hodnot sily pfi pretrzeni (46 - 159) N.

Smérodatna odchylka 0 v rozsahu (25 - 77) N znadi nizkou opakovatelnost procesu.
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vrve

vzorkl se vzajemnym pfesahem koncl NiTi a SS vradu desetin milimetru, protoze byly
zhotovovany manualné s urcitou chybou méfeni. Pro dalsi experimenty a moznost vzdjemného
porovnavani vysledkld je nutno stanovit jednotnou geometrii s nizkym rizikem nepresného

pozicovani koncl svarfence. Proto budou v ramci diplomové prace svarovany vzorky bez presahu.

6.2 Spojovani metodou mikrotig

Obrdzek 27: Orion 200i2

Na bakaldrskou praci navazuje experimentdlni svafovani NiTi + SS technologii mikrotig,
kterd je vyuZivana zejména ve Sperkarstvi ¢i ve vyrobnim pramyslu pro opravu forem do list
(navarovani zdeformovanych hran). Jedna se o manualni technologii s automaticky zasouvajici
se wolframovou elektrodou disponujici nizkymi svafovacimi parametry. Experiment probéhl na
fakulté strojni CVUT v Praze na zafizeni Orion 200i? (Obr. 27). Zakladni parametry zdroje jsou
zobrazeny v Tabulce €. 9. Svéarecka disponuje nékolika svarfovacimi mody s rllznym davkovanim

pulz( a jejich charakteristikami.
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Tabulka 9: Parametry zdroje Orion 200i?

Orion 200i% Pulse Arc and Resistace Welder

Typ zdroje Pulzni obloukovy/odporovy
Svarovaci rezimy 5

Pfedprogramovana nastaveni materiala 15

Pocet uloZeni uZivatelského nastaveni Bez limit(

Jazyky 20

Display 10" dotykovy

Energie (ms) 0.01-200 ms

Primér svarového bodu 0.1-4.5mm

Rozméry LxWxH-10x12.5x 68.5 cm
Vaha 13 kg

ZvétSeni mikroskopem 5x

Ochrana zraku; IR 16/UV 16

Celkem bylo zhotoveno 17 vzork(, pficemZz vSsechny mély zarovnané konce obou
materidld a liSily pouze povrchem NiTi (brouseny/zoxidovany). Jedinym proménlivym
svafovacim parametrem byla energie vrozsahu hodnot (10 - 25) J. Druhym svarovacim

parametrem byl ¢as, pevné stanoven na hodnotu 2 ms.

Obrdzek 28: Vizudlné nevyhovujici spoje M11 a M6 (10 J, 2 ms)

AR L T T S S

et o4

Obrdzek 29: Vizudlné vyhovujici spoje M9 a M2 (10 J, 2 ms)

Na Obr. 28 jsou znazornény vizualné nevyhovujici spoje M6 a M11. M(zeme pozorovat

neuplné nataveni hlavicky svaru a patrné ostré hrany. PoZzadovany kulovy tvar spoje (znazornén

46



CVUT Fakulta strojni v Praze Diplomova prace
Jan Tauer

na Obrazku 29) je utvaren povrchovym napétim materiadlu. Nevyhovujici geometrie mohla byt
pruzinky ¢i nedokonalou ochranou svaru. Z makrosnimkd 28 a 29 jsou viditelnd modr3,
modrofialova zabarveni ¢i hnéda zabarveni znacici kvalitu inertni ochrany svarového kovu pred
oxidaci. Bronzové hnéda znamena vhodné ochranné prostiedi, modré zbarveni znaéi nevhodnou

ochranu. Spatnou ochranu by zna¢ilo bilé zabarveni, které viak u vzorkd nebylo pozorovéno.

Tabulka 10: Prehled svarovacich parametrii a vysledné pevnosti spoji

oznaceni energie sila @ sila
povrch NiTi cas [ms] poruseni poruseni 0 [N]
vzorku [J]
[N] [N]

M1 25

M2 29

xz nebrouseny 10 2 2(5) 26,6 5,2
M5 34

M6 X

M7 34

M8 20

M9 brouseny 10 2 64 38 18,5
M10 34

mMi1 X

Mi2 brouseny 15 2 88 X X
M1i3 brouseny 20 2 29 X X
M1i4 brouseny 25 2 39 X X
M1i5 nebrouseny 15 2 15 X X
M16 nebrouseny 20 2 34 X X
mM17 nebrouseny 25 2 103 X X

x - nevyhodnoceno

Vzorky byly podrobeny zkousce tahem. Hodnoty sily pro pretrzeni spojd a jednotlivé
svaftovaci parametry jsou uvedeny v Tabulce 10. VSechny odolaly minimdalnimu poZadovanému
zatizeni 10 N. Nejlepsi smérodatnou odchylku d = 5,2 N od priméru vykazuji necekané vzorky
M1 - M5 se zoxidovanym povrchem NiTi. Se zvysSujici se vnesenou energii do svaru nelze
pozorovat pravidelnou rostouci pevnost svarl NiTi+SS. Vysledky potvrzuji kfehké chovani
tepelné ovlivnéného materidlu. Hodnoty pevnosti potvrzuji, Ze pritomnost oxidické vrstvy
snizuje podobné jako u EBW pevnost spojl, v pripadé mikrotigu vSak neovliviiuje smérodatnou

odchylku.
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6.3 Pajeni

Hlavni myslenkou pajenych spojl nitinolového dratu a ocelového opletu bylo omezeni
vheseného tepla do materidlu. Z literatury, fazového diagramu a z pfedchozich experimentd
vyplyva, Ze teploty nad 500 °C nitinol degraduji a zpusobuji vznik kifehkych fazi, které vedou
k predvidatelnému lomu pfi destruktivnich zkouskach. V pripadé pouziti vhodnych pajek do cca
450 °C lze predpokladat zavislost pevnosti pajenych spoji pouze na samotném materialu pajky
a smacivosti danych materialGd. Nevyhovujicimu kfehkému chovani nitinolu by mélo byt
zabranéno.

V Tabulce 11 jsou zobrazeny parametry a vysledky vsech zkusebnich vzorkd. ProtoZe
literatura a predchozi experimenty ukazaly, Ze spoje brousenych vzorkd vykazuji obecné lepsi
svafitelnost a mechanické vlastnosti, byl vtomto pfipadé povrch nitinolu u vSech vzork
brouseny. Vzhledem k dané technologii nebyly zvoleny Zadné vzajemné presahy koncl nitinolu
a oceli. Byla pouZita dvé tavidla, jejichz vhodnost byla garantovdna vyrobcem: FLUX 2 na
korozivzdorné oceli a nitinol; FLUX 3 vhodny na pajeni hliniku a nitinolu. Teplota lazné zavisela
na materidlu pajky a pohybovala se v rozmezi (245 - 430) °C. Pajeni bylo provadéno manualné

ponofenim pozadovaného konce vzorku do Idzné. Doba ponoru trvala cca 1 s.
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Tabulka 11: Pdjeci parametry a pevnost spoji
oznaceni poYr?h tavidlo* pajka t epvlotoa zhotoyeni porS::;eni p::r:::ni 0
NiTi lazné [°C] spoje [N]
[N] [N]
P1 brouseny flux 3 SnAg 245 X X
P2 brouseny flux 2 SnAg 245 ano 20
P3 brouseny flux 2 SnAg 245 ano 20
P4 brouseny flux 2 SnAg 245 (v;g:zjs) X
P5 brouseny flux 2 SnAg 245 ano 10 14> o4
P6 brouseny flux 3 SnAg 245 (V;E:LS) X
P7 brouseny flux 3 SnAg 245 X
P8 brouseny flux 3 SnAg 245 ano 8
P9 brouseny bez 96,5Sn+Ag 245 X X
P10 broueny | flux2 96,55n+Ag 295 (V;S:Js) X
P11 brouseny flux 2 96,55n+Ag 295 ano 12
P12 brougeny X 96,55n+Ag 295 X X 133 1111
P13 brouseny flux 3 96,55n+Ag 295 X X
P14 brouseny flux 3 96,5Sn+Ag 295 ano 3
P15 brouseny flux 3 96,55n+Ag 295 ano 25
P20 brouseny flux 2 Zn 430 (V\;:rzs) X
P21 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P22 brouseny flux 2 Zn 430 ano 5
P23 brouseny flux 3 Zn 430 ano 151
P24 brouseny flux 2 Zn 430 ano 8
P25 brouseny flux 2 Zn 430 X X X X
P26 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P27 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P28 brouseny flux 2 Zn 430 ano 5
P29 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P30 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P31 brouseny flux 2 Zn 430 X X
P40 brouseny flux 2 Zn1,7Mg0,15Sr 430 X X
P41 brouseny flux 2 Zn1,7Mg0,15Sr 430 X X X X
P42 brouseny flux 2 Zn1,7Mg0,15Sr 430 X X

*Flux 2 = Kyselina fosforecnd (40-65 hm. %) + voda (20 hm. %) + aditiva (15-40 hm. %), teplotni
rozsah (100-371) °C, doporucené materidly:korozivzdornd ocel, nitinol.

Flux 3 = Chlorid zinec¢naty (8,51-8,96 hm. %) + organické fluoridy (17,92-18,87 hm. %) + chlorid
cinaty (10-15 hm. %) + monoetanolamin (56,6 hm. %); teplotni rozsah (96-343) °C, doporucené
materidly: hlinik, nitinol.
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Z vysledk( Ize oznacit takovyto zpUsob pajeni jako neuspokojivy, protoZe celkova
Uspésnost vytvoreni spoje Cinila pouze 35 %. V ostatnich pripadech nedoslo k pevnému spéjeni
materialQ. | pres vizualné nevyhovujici spoje byla vyhodnocena pevnost z dlivodu porovnani
vysledk s ostatnimi technologiemi. Kv(li vysoké zmetkovitosti je uvedena smérodatna odchylka
pouze vzork( P1-P8a P9 -P15. Z obrazku 30 je patrné, Ze pajka neméla tendenci vytvaret hladky
kulovity spoj. Pficinou mohly byt povrchové napéti lazné a s nim spojeny proces interakce
hladiny s koncem vzorku, vhodna teplota pajky ¢i lidsky faktor samotného procesu manualniho

pajeni.

—
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Obrdzek 30: Pdjené spoje NiTi+SS
Z vybranych metalografickych vybrust vzork( P5 a P11, zobrazenych na Obr. 31, Ize
pozorovat nedokonalou smacivost jak oceli, tak zejména nitinolového vlakna. | ptes nevyrazné
naleptani miZeme oznacit strukturu nitinolu jako shodnou se zidkladnim materidlem - tepelné
neovlivnénou. Byla potvrzen predpoklad, Ze pfi pajeni NiTi nedochazi pod pajeci teplotou do

430 °C ke zménam struktury.

Obrdzek 31: Metralografické vybrusy pdjenych spoji NiTi+SS
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6.4 Spojovani NiTi s oceli AISI 304 laserovym paprskem

Tabulka 12: Parametry diskového laseru

Parametry diskového laseru
zdroj Trumpf TruDisk 4002
prumér vlakno 200 Um
ohniskova vzdalenost 200 mm
ochranna atmosféra Ar (Cistota 99,99 %)

V pripadé svarovani NiTi ¢i jeho spojovani s jinymi materidly je technologie laseru jednou
z nejrozsitenéjSich. Samotné provedeni neni ¢asové ndrocné, lze zajistit pfivod ochranného
plynu a presné davkovani energie. Experiment byl provadén v prostorach
Materidlovotechnologické fakulty se sidlem v Trnavé. Zakladni udaje o zdroji a nékteré z pevné
stanovenych svafovacich parametr( jsou uvedeny v Tabulce 12.

Tabulka 13 prezentuje zvolené parametry a vysledky destruktivni zkousky tahem. Pro
tento experiment byly opét zvoleny dvé zakladni sady vzorkd rozlisujici se povrchem nitinolu
(zoxidovany a manualné brouseny). Davkovani energie bylo zkoumano v rozsahu (3 - 4) J,
svarovaci ¢as se pohyboval v rozmezi (7,5 - 10) ms, vykon laseru byl pevné stanoven na 400 W a

pro ochranu svarové lazné byl zajistén pfivod argonu.

Tabulka 13: Prehled svarovacich parametri a vysledné pevnosti vzorkdi

. . . laser sila pro @sila pro
oznaceni smpgjt:\:;rll: poN\:;(i:h Iase[rj]e ne-: Iasi:sc]as vykon ochrana | pretrieni pretrieni 0 [N]
(w] [N] [N]

L1 304+NiTi oxid 3 7,5 400 bez Ar 39 X X

L2 304+NiTi oxid 3,5 8,75 400 Ar 78 X X

L3 304+NiTi oxid 4 10 400 Ar 49 X X

L4 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 39

L5 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 78

L6 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 29

L7 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 34 55,9 23,7

L8 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 49

L9 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 74

L10 304+NiTi oxid 3,75 9,37 400 Ar 88

L11 304+NiTi brouseny 3,75 9,37 400 Ar 49

L12 304+NiTi brouseny 3,75 9,37 400 Ar 66

L13 304+NiTi brouseny 3,75 9,37 400 Ar 54 53,4 7,4

L14 304+NiTi brouseny 3,75 9,37 400 Ar 49

L15 304+NiTi brouseny 3,75 9,37 400 Ar 49
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Na vzorcich L1 - L4 byly odladény vyse uvedené svarovaci parametry. Makrosnimek spoje
L1 na Obr. 32 znadi nedostatecny privod energie 3 J. MlZeme konstatovat, Ze malé mnoZstvi
nataveného materidlu pro tuto konfiguraci je typické bud tupym zakoncéenim, vytvorenim
kuli¢ky s ostrymi hranami nebo hladké kulové zakonceni s primérem mensim nez vnéjsi pramér

pruzinky.
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Obradzek 32: Snimek vzorku L1 (3 J; 7,5 ms; 400 W; Ar)

Vizualné vyhovujici svar zhotoveny odladénymi parametry, kterymi byly zbylé vzorky
spojeny, je zobrazen na Obr. 33. Lze vidét hladké kulové spojeni bez ostrych hran a nerovnosti.
U vSech zhotovenych vzorkd byl pozorovan stfibrné-zlaty povrch znacici dostate¢nou ochrannou
atmosféru. DlleZitym zavérem z laserového svarovani je opakovatelnost a jednotnost procesu.
V pripadé nastaveni vhodnych parametrl potvrzuji vysledky zkousky tendenci vytvaret identické
spoje s priimérnou silou poruseni 53 N a smérodatnou odchylkou d = 7,4 N. Vliv oxidické vrstvy
v pfipadé svarfovani laserovym paprskem nevykazoval ocekdvany pokles pevnosti spoju

(priimérné 56 N), ale byl pozorovan znacny vliv na smérodatnou odchylku (8 = 23,7 N).

“~ Veo@oar®..® o B ®es@as® s @ Do ethe @

Obrazek 33: Vzorek L9
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7 Optimalizace vybrané technologie

Pro zhodnoceni svafitelnosti nitinolu s korozivzdornou oceli prezentovanymi
technologiemi byla zvolena smérodatna odchylka pevnosti spojli d jako rozhodujici parametr.

Obrazky 34 a 35 predstavuji celkové zhodnoceni predeslych experimentd :

EBW: E27 - E29, d = 25,5 N (nebrousené, presah NiTi, 200 pA, 5 mm/s, vakuum)

Laser: L11-L15,0 = 7,4 N (brousené, 3,75 J, 9,37 ms, 400 W, ochrana Ar)

Mikrotig: M1 - M5, d = 5,2 N (nebrousené, 10 W/s, 2 ms, ochrana Ar)

Pajeni: P1 - P8, 0 = 6,4 N (brousené, tavidla 2/3, pajka SnAg, 245 °C, zmetkovitost 25 %)
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Obrazek 34: Srovndni spoji NiTi+SS zhotovenych riznymi technologiemi (zleva: EBW, LBW, mikrotig, pdjeni)

Vysledky zkousky tahem s vyznacenou smérodatnou odchylkou
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Obrdzek 35: Porovndni priumérnych hodnot a smérodatnych odchylek (0) zkousky tahem
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Vzorky zhotovené technologii EBW vykazuji nejvyssi primérnou pevnost spojl (sila
pretrzeni 98 N). Naopak z pohledu opakovatelnosti je tato metoda nejhorsi, smérodatna
odchylka @ ¢ini 25,5 N, tzn. odchylka 26 % od praméru. Z pohledu pracnosti byla tato technologie
Casové velice ndro¢nd z divodu vakuovani pracovni komory. Mezi vyhody EBW patfi presné
davkovani energie do svaru (pridmérné 3,6 J), precizni ochrana svarové lazné diky vakuu, nizké
riziko zmetkovitosti lidskym faktorem a fokusovani vzorku s presnosti na desitky mikrometr(
(moznost fokusovani pouze jednoho z pouZitych material(l). V pripadé dalsiho postupu touto
metodou je doporuceno zefektivnit samotny proces zakladani vzork(l do pracovni komory

pomoci vhodného pfipravku.

Metodu mikrotig Ize z uvedenych tavnych metod svarovani oznacit jako horsi z hlediska
vyhodnocovanych kritérii. Primérna hodnota sily pfi pretrzeni dosahuje 26 N a smérodatna
odchylka ¢ini z tohoto primeéru cca 21 %. Mezi vyhody technologie patfi jeji dostupnost (nizké
pofizovaci naklady). Na rozdil od LBW a EBW vsak nelze zarucit presné fokusovani vzorku a riziko
nizké opakovatelnosti, protoZe se jedna o manualni metodu. MoZnosti davkovani energie a
ochrana svarového kovu jsou také hodnoceny jako horsi v porovnani s dvéma uvedenymi
technologiemi. V porovnani s LBW a EBW (3,7 J) byla potfeba nastavit na zdroji mikrotigu vice
nez dvojnasobna energie pulzu pro nataveni stejného mnozstvi materialu (10 J). Kvili vysokym

ztratam energie a lidskému faktoru nebude technologie dale zkoumana.

Experiment pdjeni v l1azni roztavené pajky lze oznacit jako neuspésny. Dlivodem byla
velice nizkd smacivost pajky a zakladniho materidlu, kterou se nepodafilo zlepsit za pouziti
doporucenych tavidel. V ptipadé zlepSeni pravé smacivosti disponuje tato metoda mnoha

potencionalnimi vyhodami. Diky nizké teploté taveni pdjky je eliminovana degradace NiTi.

Vybrana sada vzorkd zhotovenych laserovym paprskem dosahuje nejlepsich vysledk
z hlediska pravidelného poruseni. Smérodatna odchylka 7,4 N cini pouze 13 % z primérné
hodnoty pretrzeni svaru 54 N. Mezi vyhody patfila zejména efektivita (rychlost) procesu, presné
fokusovani dané geometrie a davkovani energie (priimérné 3,75 J). Jako nevyhody Ize oznacit
ochranu svarové lazné, ktera byla realizovana tryskami pfivedenymi do mista svaru. Po srovnani
vsech vysledkl je technologie laseru vyhodnocena jako nejvhodnéjsi pro dalsi experiment.
Z hlediska optimalizace se nabizi zlepsit ochranu svarové lazné pomoci vhodného ptipravku a

upravit davkovani energie s cilem zlepsit celkovou pevnost a smérodatnou odchylku svard.
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7.1 Moiné pristupy ke zlepSeni svaritelnosti NiTi + SS laserovym paprskem

Diky vyse uvedenému zhodnoceni svafitelnosti NiTi + SS vybranymi technologiemi byla
pro dalsi optimalizaci procesu zvolena technologie laserového paprsku jako nejvhodnéjsi pro
dalsi optimalizaci. Cilem je snizeni smérodatné odchylky na poZadovanych 5 N stim, Ze se
celkova (priimérnad) pevnost svar( nesnizi.

K problematice svafitelnosti NiTi s korozivzdornou oceli lze pfistupovat nékolika
zpUsoby:

e zlepseni ochrany svaru

e optimalizovat/minimalizovat davkovani energie do svaru

e eliminovat kiehké chovani svaru Upravou geometrie

e eliminovat kifehké chovéni svaru vhodnym tepelnym zpracovanim
e eliminovat kfehké chovani za pouziti mezivrstvy (Cu, Mg, Co, Ni)

e zamérné degradovat vlastnosti materidlu pro zajisténi opakovatelného poruseni

Pro zlepseni ochrany svaru bude navrzen svarovaci pripravek, ktery zdroven snizi
pracnost pracovniho postupu. V pfipadé minimalizace dodaného tepla byly jiz v pfedchozim
experimentu stanoveny doporucené hodnoty energie a ¢asu jednoho pulzu, které lze dale
variovat a optimalizovat. Nabizi se také moznost zhotoveni svaru na dva pulzy (¢i vice pulzll)
s cilem rozlozit davkovani tepla do svaru a ovlivnit tak velikost TOO. Dale lze v ptipadé kratkého
Casového intervalu mezi pulzy vyuzit jeden z pulzi pouze jako predehiev ¢i dohtev. V neposledni

radé lze zvysit pevnost spoje za pouZiti vhodné mezivrstvy.

Uprava geometrie je jiz vyuZivand a zkoumana metoda v této problematice. Dratek
nitinolu je v konkrétnim misté mechanicky upraven (brousen). Dochazi tak k vyrazné zméné
prafezu a tim ke zcela odliSnému chovani materidlu v TOO. Z pohledu komplikovaného
tepelného zpracovani nitinolu se nabizi moznost zihani vzork( kolem teplot 410 —460 °C po dobu
2 - 16 min s cilem zvyseni celkové pevnosti. Od lokalni zamérné degradace nitinolu je ocekavano
vyrazné zlepSeni opakovatelného poruseni spoje pfi konkrétni hodnoté zatiZzeni. Realizace by
v pripadé vyufziti laseru spocivala v tepelném zdsahu do nitinolového dratku s cilem vytvoreni

oblasti s kifehkymi fazemi, ve které by pak dochazelo pfi zkouSce tahem k pretrzeni.
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7.2 Teoreticky vypocCet vnesené energie

Pfed realizaci dalSiho experimentu je nutno pomoci vypoctu stanovit teoretickou
hodnotu vnesené energie do svaru a vysledek porovnat s pfedchozimi experimenty. Vstupni
hodnoty objemu svaru byly stanoveny na zdkladé CAD modelu svafence a makrosnimki

zhotovenych vzorkd. Vychozi hodnoty vypoctu jsou uvedeny v Tab. 14.

Tabulka 14: Viychozi hodnoty pro teoreticky vypocet potiebné energie

Vychozi hodnoty

Objem svaru 0,25 * 103 cm?
Hustota NiTi 6,45 g/cm?3
Mérna tepelna kapacita NiTi 0,32 J/gK
Mérné skupenské teplo tani NiTi 24,2 /g
Teplota taveni NiTi 1310 °C
Hustota oceli 7,85 g/cm?
Mérna tepelna kapacita oceli 0,45 J/gK
Mérné skupenské teplo tani oceli 28,51/g
Teplota taveni oceli 1539 °C

Vypocet hmotnosti spoje:

0,25
Mmyiri = pV = 6,45 m =0,0016125 g (3)

Vypocet energie pro taveni materialu:
Eniti = (ttqp — 10) -m-t; = (1310 — 10) * 0,0016125 * 0,32 = 0,67 ] (€))
Vypocet latentniho tepla:
Quiri =m-L =0,0016125- 24,2 = 0,039 5

Celkova dodana energie:
Eceieniri = Eniri + Qniri = 0,67 + 0,039 = 0,709 ] (6)

Obdobnym vypoctem ziskdme celkovou energii pro nataveni stejného objemu oceli:

Eceikzoa = 1,148] )

Z predpokladu, Ze je svar tvoren NiTi a SS v poméru 50:50, ziskdvame po zprimérovani
vypocitanych hodnot teoretickou potifebnou energii E = 0,93 J. Oproti teoretické hodnoté byla

redlnd vnesena energie do svarlli pomoci vybranych technologii 2x - 14x vyssi. Nasobné vyssi
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hodnoty lze vysvétlit ztratami energie pfi svarfovacim procesu a vyparovanim nataveného
materialu. Z predchozich experimentl je patrné, Ze geometrickd podminka na vysledny svar je
v rozporu s doporucenim z literatury, a to s co nejmensi dodavanou energii do svaru (zamezeni
degradace NiTi). Pfi nizké dodané energii neni nataveno dostate¢ného mnoZstvi materialu

(Obr. 32) a nedochazi k vytvoreni poZzadovaného kulového svaru.

7.3 Svarovaci pfipravek

Navrzeny pripravek byl zhotoven technologii 3D tisku platl. 3D tisk, ktery se
v poslednich letech celosvétové rozsitil, predstavuje bezkonkurencni technologii pro rychlé a

levné zhotoveni napf. prototypovych souédsti. Parametry tisku jsou uvedeny v Tabulce 15.

Tabulka 15: Parametry 3D tisku

Tiskarna Prisa MK2,5S
Material PLA (original prusament)
Teplota podlozky 60 °C
Teplota tiskové hlavy 210 °C
Hustota vyplné 5%
Pouzito materialu 85,4¢g
Doba tisku cca 8,5 hod

Ptipravek se skladal z valcové komory s bo¢nim otvorem pro pfivod ochranného plynu,
vicka s otvorem pro prichod laserového paprsku a propustného zrcatka, které branilo unikani

argonu. Na Obr. 36 je zndzornéno schéma a zékladni rozméry pripravku.

Obrdzek 36: Schéma svarovaciho pripravku a zakladni rozmeéry
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8 Optimalizovany proces svarovani NiTi+SS laserovym paprskem

Experiment probéhl v laboratofi na Materialovotechnologické fakulté se sidlem v Trnavé
(Obr. 37). Dle predchozi kapitoly 6.1 bylo pfipraveno celkem osm rlznych kategorii vzork(
s rliznymi optimalizovanymi parametry, pficemz z kazdé kategorie bylo zhotoveno minimalné

pét identickych spojl (Tab. 16).

Obrazek 37: Vlevo svarovaci pracoviste, vpravo detail pouZiti pripravku

Tabulka 16: Zhotovené sady vzorkd

Oznaceni sady vzorka pru[r:mn er:‘;\l ol energie [J] | €as [ms] | vykon [W] | focus [mm]
LBW1 0,46 6,0 10,00 400 +4
LBW2 0,46 4,2 9,37 440 +2
LBW3 0,38 4,2 9,37 440 +2
LBW4 0,50 4,2 9,37 440 +2
LBW5-TZ,* 0,46 4,2 9,37 440 +2
LBW6-TZs* 0,46 4,2 9,37 440 +2
LBW7* 0,46 4,2 9,37 440 +2
LBW8* 0,46 4,2 9,37 440 (220) +2

*Zhotovené spoje s oznacenim LBW5-TZ, byly Zihdny na teploté 430 °C po dobu 2 minut. Spoje
LBWE6-TZs byly této teploté Zihdny 8 minut. V obou pripadech ndsledovalo samovolné ochlazeni

na vzduchu. Vzorky s oznacenim LBW7 byly zhotoveny dvéma identickymi pulzy s intervalem
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2 sec. Sada LBWS byla zhotovena tiemi pulzy pricemz prvni pulz o vykonu 440 W byl ndsledovany

dvéma pulzy o polovi¢nim vykonu 220 W s intervalem 0,5 s.

Z divodu poutZiti pripravku s propustnym zrcatkem bylo potfeba odladéné parametry
z predchoziho experimentu (viz kapitola 5.4.) znovu upravit. Dochazelo k nedostate¢nému
nataveni materidlu a vytvareni nevyhovujicich nesymetrickych spojd. Dlivodem byly ztraty
energie pfi prlchodu propustnym zrcatkem ptipravku ¢i vliv ocelového opletu. Svarovy kov mél
tendenci utvaret nesymetricky kulovy svar sméfujici do mista volného konce pruzinky (Obr. 38).
Tento poznatek znaci vysokou citlivost svafovaciho procesu na jakékoliv zmény parametrd.
Asymetrie byla eliminovana zvysenim energie pulzu a zejména kontrolou vzork( pred svarenim.
U nékolika vzorkl musel byt manuélné upraven nevhodné zdeformovany konec ocelového

opletu, ktery vnikal pti déleni materialu.

500 um

Obrazek 38: Nevyhovujici spoje pfi odladéni parametrt

Pfed svarenim kazdé ze sady vzorku byl do pracovniho prostoru ptipravku pfivadén Cisty
argon po dobu 10s, aby byla zajisténa maximalni moznda ochrannd atmosféra. Plyn byl dale
privadén vzdy 3 s pfed a 1 s po samotném svareni jednotlivych vzorkd. | pfes to mizeme u vzork(
LBW1 pozorovat rozdilnou kvalitu ochranné atmosféry mezi prvnim a poslednim vzorkem

(Obr. 39). Tento jev byl dale pozorovan u vzork( LBW?7.
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Obrazek 39: Prvni a posledni vzorek v sadé LBW1 - vliv ochranné atmosféry

Na rozdil od pfedchoziho experimentu (kapitola 5.4), kde byly ze svafovacich parametri
ménény energie a cas, byl zde navic zkoumdn vliv fokusacni vzdalenosti laseru na mnoZstvi
nataveného materialu - viz Obr. 40. Lze pozorovat postupnou ztratu energie s posouvanim
ohniska nad povrch materidlu. Z vysledkd byla pro dalsi svafovani vyhodnocena fokusacni

vzdalenost +2 mm jako nejvhodnéjsi.

500 um
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Obrdzek 40: Vliv postupné zvysované fokusacni vzddlenosti na geometrii svaru, zleva: fokus (0, +2, +4, +6, +8) mm
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8.1 Zkouska tahem

V Tabulce 17 jsou uvedeny vysledky zkousky tahem. Zkouska probihala na testovacim
stojanu se silomérem od vyrobce Insize CO. Problematické upevnéni vzorku bylo realizovano

pomoci privlaku se zavitem a Celistmi.

Tabulka 17: Zkouska tahem

Oznaceni sady sila pfi pretrzeni

vzork IN] primérna sila [N] 9 [N]

LBW6-TZs

73,2
99,7
LBWS 53,8 74,7 16,3
74,3
72,5
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Vysledky prdmérnych sil pretrieni jednotlivych sad vzorkd a jejich smérodatné odchylky

0 jsou porovnany na Obrdzku 41. Nejlepsi smérodatnou odchylku vykazuji vzorky LBW5-TZ,
(Obr. 42) a LBW6-TZs. Divodem je CasteCné odstranéni pnuti a vnitfnich vad podporujicich
krehké chovani materialu. Parametry tepelného zpracovani (430 °C; 2 - 8 min) mUZeme v tomto
ohledu oznadit za vyhovujici. U téchto vzork( byla v ramci zkousky tahem dosazena nejnizsi
smérodatna odchylka d = 5,5 N. V tomto ohledu byl cil prace splnén. Na rozdil od ostatnich svaru
vykazuji tepelné zpracované vzorky nizsi pevnost (40 N; pokles o cca 35 %). Vysledky TZ se
neshoduji s literaturou, kde Zihanim doslo ke zvySeni pevnosti NiTi. Dlvodem mizZe byt vliv

teplotniho zasahu do materidlu pfi svareni a vytvoreni precipitatl nebo pfitomnost a diflze

prvkd z korozivzdorné oceli.

Vysledky zkousky tahem s vyzna¢enou smérodatnou odchylkou
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Oznaceni sady vzork

Obrazek 41: Zkouska tahem LWB vzorku

Obrdzek 42: Vzorky LBW5-TZ,

Pfi vzdjemném porovnani vSech variant miZeme konstatovat, Ze neZzadouci kfehké

chovani nebylo zcela eliminovano zZddnou z navrhovanych Uprav. Zvysena ochrana svaru pomoci
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pfipravku neméla vliv na vyslednou pevnost a opakovatelnost, pfipravek vsSak zajistil
dostate¢nou ochranu svarového kovu (zlato-stfibrny povrch). Prestoze byl u vzork(i LBW3 a
LBW4 pouZit jiny pramér NiTi vlakna, hodnoty pevnosti nebyly vyrazné ovlivnény. Tento

poznatek potvrzuje nahodilé kiehké poruseni.

Nejvyssi pevnosti bylo dosazeno u vzorkd LBW8 zhotovenych na tfi po sobé nasledujici
pulzy. Druhy a tfeti pulz o polovi¢nim vykonu pfedstavovaly urcitou formu tepelného zpracovani
v fadu sekund. Bylo pozorovdno, Ze druhy a treti pulz pretavily pouze povrchovou vrstvu a
odstranily pfipadné vady a nerovnosti. Na Obrazku 43 je viditelny rozdil ve svaru zhotoveném
na jeden pulz s pfevaZujici zlatou barvou, a ve svaru s Cisté stfibrnou hlavi¢kou zhotoveném na

3 pulzy.

500 um

Obrdzek 43: Vlevo vzorek zhotoveny na jeden pulz, vpravo vzorek zhotoveny tremi pulzy

Na Obr. 44 mlzeme pozorovat metalografické vybrusy porusenych vzork( LBW2 a
LBW5-TZ,. Pres stejné svarovaci parametry mizeme pozorovat rozdilné mnozstvi nataveného
materidlu a u vzorku LBW5-TZ, nesymetricky svar smérujici ke konci opletu. Vzorek LBW2 na
rozdil od tepelné zpracovaného vzorku vykazuje vétsi mnozstvi doprovodnych trhlin patrnych i

ve svarovém kovu znacici vyssi kiehkost spoje.
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Obradzek 44: Srovndni metalografickych vybrusi pretrZzenych vzorki LBW2 a LBW5-TZ,

| pres dosazenou smérodatnou odchylku (8 = 5,5 N) miZeme u téchto tepelné
zpracovanych vzorkd pozorovat transkrystalické trhliny znadici kiehky charakter lomu (Obr. 45).
Na detailu vpravo mliZzeme vidét znacné natavenou ocelovou pruzinku, jejiz zbyla ¢ast je po
obvodu dokonale smadena svarovym kovem. Prlfez dalsiho zavitu pruZinky je témér
nenataveny, lze pozorovat drobné trhliny na rozhrani se svarovym kovem. Jemna dendriticka

struktura znaci rychlé ochlazeni materialu.

Obrdzek 45: Metalograficky vybrus vzorku LBW5-TZ,

Vzorek LBW5-TZ; byl dale podroben zkousce tvrdosti dle Vickerse. Tvrdost svarového
kovu vzorku ¢ini 931 HVO,5 a spolu s tvrdosti zakladniho materidlu (NiTi: 372 HVO0,5; SS: 560
HVO0,5) se shoduje s namérenymi hodnotami u predchozich vzork( (kapitola 6.1). Tepelné

zpracovani tvrdost materidlu zasadné neovlivnilo.
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9 Zaveér

Diplomova prace se zabyvd svafovanim NiTi dratku o prdméru 0,46 mm s pruZinkou
z oceli AISI 304 o pridméru 0,20 mm. Navazuje na autorovu bakalafskou praci, kde bylo cilem
vytvofit zjednoduSeny medicinsky katétr skladajici se z NiTi dratku a ocelové pruzinky
technologii EWB. Byly kladeny geometrické a pevnostni poZadavky na vysledny kulovy svar bez
ostrych vystupkl a nerovnosti. Z hlediska pevnosti byla stanovena podminka minimalni sily pro

poruseni svaru F =10 N ve zkouSce tahem. Pro zajiSténi opakovatelnosti procesu byla stanovena

smérodatna odchylka d =5 N, které nebylo dosazeno.

Experiment diplomové prace, pro ktery bylo stanoveno nékolik cill, je rozdélen na dvé
Casti. Prvni Cdst experimentu predstavuje prehled svafitelnosti NiTi + SS technologiemi
elektronovym paprskem, laserovym paprskem, mikrotigem a pdajené spoje, pficemz hlavnim
cilem bylo porovnat pouzité metody a splnit vySe uvedené pevnostni a geometrické pozadavky
na svar. Zhotovené vzorky byly podrobeny vizudlni zkousce (byl zhotoven svar NiTi + SS o
pozadované geometrii), zkousce tahem (F = 15 - 159 N; 0 = 5,2 - 25,5 N) a zkousce tvrdosti
(tvrdost svarového kovu NiTi + SS cca 850 HVO0,5). Metalografické vybrusy potvrdily nezadouci
kifehka, nahodild poruseni spoji v TOO. Z vysledkd plyne, Ze vznik kiehkych fazi NiTi nelze

eliminovat pouzitim odliSného zdroje energie.

Druhd polovina experimentu se zabyvala pouze laserovym svafovanim NiTi + SS
s navrzenym svafovacim pfipravkem, geometrickymi Upravami a navrienym tepelnym
zpracovanim svar(l. Cilem bylo zvySit houZevnatost spoji a dosdhnout tak stanovené
smérodatné odchylky pevnosti. Z navrzenych Uprav dosahovaly z hlediska opakovatelnosti
nejlepsich vysledk( vzorky LBW5-TZ,, které byly po svareni s celkovou vnesenou energii 4,2 J
Zihany na teploté 430 °C po dobu 2 minut. Spoje byly charakteristické nizsi pevnosti (sila pro
poruseni 41 N). PrestozZe nebyl zcela eliminovan charakter kiehkého poruseni v TOO, namérena

smérodatna odchylka 0 dosahovala uspokojivych 5,5 N. V tomto ohledu byl cil prace splnén.

Pro dalsi vyzkum je doporucéeno vyuzit kovovych mezivrstev, blize prozkoumat laserové
ofsetové svarovani, svarovani na vice pulz( nasledujicich po sobé ¢i zefektivnit proces svarovani

elektronovym paprskem ve vakuu.
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