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Nazev diplomové prace: Moderni endoprotéza kycelniho kloubu

Abstrakt:

Jedna z nejvyznamngjSich soucasnych diskusi v ortopedii jsou totalni ndhrady kloub,
zejména kycelniho a kolenniho kloubu. V soucasnosti pouzivané materialy po dlouhodobém
pouzivani maji tendenci selhavat v dlsledku nesplnéni nékterych zivotné dulezitych

pozadavkd, a proto je dulezité zkoumat a vyvijet metody, které by vlastnosti vylepsily.

Tato diplomova prace zkoumala vliv laserového vytvrzovani (LSP) na medicinskou slitinu
Ti6Al4V. LSP je proces povrchové Gpravy pro zvySeni pevnosti a spolehlivosti kovovych
soucasti. Ukazalo se, ze tlakové zbytkové napéti zplsobené timto procesem se akumuluje
na povrchu materialu osetieného LSP, jehoz tloustka je nékolik stovek mikrometrd. Zmény
tvrdosti méfené pomoci Vickersovy metody ukazaly zavislost mikrotvrdosti na hloubce
materidlu, kde je mikrotvrdost po oSetfeni LSP vyss§i na povrchu o 12 % nez u vzorku bez
oSetfeni LSP a postupné klesa se vzdalenosti do stfedu vzorku. Vlivem LSP dochazi
k pfedpokladanému zvySeni hustoty dislokaci, jak se ukazalo pomoci méfeni doby zivota

pozitrond.

LSP metoda, jak potvrdily vysledky, je slibnou metodou pro zlepSeni mikrotvrdosti
a zbytkového napéti v tlaku materidlu Ti6Al4V pouzivaného na endoprotézu kycelniho

kloubu.

Kli¢ova slova:

Endoprotéza kycelniho kloubu, Modifikace povrchu laserem, Biomaterialy, Ti6Al4V, Laser

Shock Peening
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Master’s Thesis title: Modern hip prosthesis

Abstract:

One of the most important debates in orthopaedics nowadays resolves around total joint
replacements, especially of hip and knee joints. Currently used materials tend to fail after
long-term use due to failure to meet certain vital requirements. It is therefore important

to research and develop methods to improve the material properties.

This thesis investigates the effect of laser shock peening (LSP) on a medical grade
Ti6Al4V alloy. LSP is a surface treatment process which increases the strength and reliability
of metal components. The compressive residual stress caused by this process is accumulated
on the surface of the treated material up to a depth of several hundred micrometers.
The changes in hardness measured by the Vickers method showed a dependence
of microhardness on the stress depth in the material, where the microhardness after LSP
treatment is 12 % higher at the surface than for the sample without LSP and decreases
gradually with increasing depth. As expected, the affected layer contains enhanced density
of dislocations due to LSP, as shown by positron lifetime measurements.

The LSP method, as confirmed by the results, appears to be a promising method
for improving the microhardness and residual compressive stress of Ti6Al4V material used

for hip arthroplasty.

Keywords:

Hip prosthesis, Laser surface modification, Biomaterials, Ti6Al4V, Laser Shock Peening
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1 UVOD

Totalni nahrada kycelniho kloubu je v ortopedii nevyhnutelna pro zlepseni kvality Zivota
pacientli trpicich artritidou. Nahrada poskozeného kloubu umélym kloubem ziskava
na popularité a stava se v téchto piipadech nutnosti. Nahrada kloubu sice predstavuje uspéch
Vv oblasti ortopedické chirurgie, ale udrzeni implantatu po dlouhou dobu je stile vyzvou.
Primérna zivotnost ndhrady kycelniho kloubu je piiblizn€ 15 let. Poslednich 50 let se vyzkum
vV oboru ortopedie snazi vyvinout biomateridly pro nahradu kycelniho kloubu s lepSimi

vlastnostmi z hlediska prodlouzeni Zivotnosti kloubu [1].

Jednim z nejcastéji pouzivanych materiala v aplikacich biomedicinskych implantati (jako
je umély kycelni a kolenni kloub) je Iékatska slitina Ti6Al4V, a to hlavné kvili své vynikajici
biokompatibilité, odolnosti proti korozi a mechanickym vlastnostem. Rozséhlé pouziti této
slitiny v mediciné omezuje piredevsim Spatna odolnost proti opotiebeni. V lidském organismu
vzajemné puisobeni opotiebeni a naslednd koroze vede k rychlejsi degradaci implantatu
a generuje zbytky castic, coz omezuje trvalou stabilitu nosného implantatu a dochézi k jeho
uvolnéni [2, 3]. Technikami povrchovych uprav lze prodlouzit zivotnost implantatu, avsak je
nutné zlepsit odolnost proti opotiebeni I¢kaiské slitiny Ti6Al4V v korozivnich télesnych

tekutinach.

V posledni dobé vzbudily zajem technologie tGpravy povrchu laserem jako je laserové
povrchové kaleni, laserové texturovani, laserové povrchové legovani, laserové navarovani
a laser shock peening (LSP). Mezi témito technologiemi je metoda LSP konkurenceschopnou
povrchovou upravou, kterd vyuziva silnou plastickou deformaci vyvolanou plazmovou

razovou vlnou k Gpravé materidlu mechanickych a mikrostrukturalnich vlastnosti [4].

Diky Sirokému pouZiti slitiny titanu 1 v riznych technickych oborech se tési problematika
Zivotnosti titanovych slitin velkému zajmu. Mnoho vyzkumi prokéazalo, Ze LSP je Uc¢inna
technologie pro zlepSeni Uinavového chovani slitiny titanu zavedenim velkého a hlubokého
zbytkového tlakového napéti v povrchové vrstvé materialu, Ze dokaze zjemnit zrno a zlepsit
mikrotvrdost [3]. S piisluSnymi parametry zpracovani LSP mize zlepsit i odolnost proti

korozi [2, 4].

Selhani implantatu zplisobené bakteridlni infekci je velmi obtizn€ 1éCitelné a obvykle
vyzaduje odstranéni infikovanych ¢asti. Navzdory zavaznym dasledkim bakterialni infekce je

vyzkum v oblasti bakteridlni infekce ortopedickych implantati stidle v raném stadiu
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ve srovnani s usilim o zvySeni kvality ortopedickych implantatli, osteointegrace, odolnosti
proti opotiebeni a korozi materiali implantatd. Je tifeba proto zkoumat dal$i mozZnosti
uplatnéni laseru v této oblasti. Strukturovani povrchu ultrakratkym pulznim laserem
(ps a fs laserem) vytvofi na povrchu periodické struktury, které mohou snizit adhezi bakterii.
Vyzkum s bakteriemi nebyl pfedmétem zkoumani v této diplomové praci, ale bude zafazen

do navazujiciho vyzkumu v doktorském studiu.

Druha kapitola diplomové prace se vénuje biomateridlim pouzivanych na endoprotézu
kycelniho kloubu. Tieti kapitola popisuje studovany material Ti6Al4V pouzivany
na endorpotézu ky&elniho kloubu, jeho chemické sloZeni, vlastnosti a vyuziti v praxi. Ctvrta
kapitola je v€novana pouzitym laserovym metodam k vylepSeni mechanickych vlastnosti
titanové slitiny. V paté kapitole jsou popsany principy metod pouzivanych k vyhodnoceni
méfeni laserem ovlivnénych vzorki. Sesta kapitola interpretuje vysledky ziskané méficimi
metodami, porovnava a diskutuje je s dostupnou literaturou. Posledni sedma kapitola je

vénovana shrnuti a zhodnoceni G¢innosti pouzitych laserovych metod.

Cilem této diplomové prace bylo udélat reSerSi materidlit pouzivanych na endoprotézu
kycelniho kloubu, navrhnout metodu pro zlepSeni mechanickych vlastnosti 1ékaiské slitiny
Ti6AI4V a provést experiment na této slitiné. Nasledné zvolit metody méfeni, které by

prozkoumaly vliv této metody na povrch materialu.
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2 Biomaterialy pro nahradu kycelniho kloubu

Vyvoj Iékaiskych implantath mé velky vyznam pro 1éCeni zlomenin a kostnich vad. Potieba
implantati za posledni roky dramaticky vzrostla. Tato rostouci potieba vedla k vétSimu
zaméfeni se na rozvoj odolnéjSich implantati. Az doposud neexistuje zadny zaznam
0 uspésnych dlouhodobych implantacich kovového zafizeni do lidského té€la. V minulosti bylo
pouzivanym materialem stiibro a zlato, o nichz je zndmo, Ze jsou to bioinertni materialy, ale
jsou drahé a vykazuji $patné mechanické vlastnosti. Kovové slitiny nachézeji $ir§i uplatnéni
pro lékarské implantaty nez Cisté kovy diky jejich vylepSenym mechanickym vlastnostem

a biokompatibilité [5].

2.1 Ky¢celni kloub

Kycelni kloub je nejvétsi kloub v lidském tele. Je tvofen spojenim kosti stehenni s kosti
panevni (obrazek 2.1). Tento kloub je kulovity a jednoduchy (slozeny pouze ze dvou kosti),
ale diky silnym vazum, které kostni spojeni obklopuji, je také nejpevnéjsi v téle. V ramci
dolni poloviny téla mé nejvétsi rozsah pohyblivosti [1, 6].

Mezi hlavni diivody pro totalni endoprotézu kycelniho kloubu je osteoartroza, avaskularni

nekroza, zlomenina krcku stehenni kosti, vrozené vykloubeni a zanétlivd artropatie

(abnormalita kloubu) [6].

>
& —
Jamka kycelniho ‘
kloubu o -
\ \
Femorélni hlava =~ < -
g P! D
N
Stehenni /
kost

Obrazek 2.1: Kycelni kloub, kde je hlavice stehenni kosti pevné¢ uloZzena v jamce kycelniho kloubu

V panevni kosti [6]
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2.2 Biomaterial a biokompatibilita

V materidlové veéd¢ je biomaterial definovan jako latka, kterd byla vytvofena tak,
aby samostatné nebo jako sou¢ast komplexniho systému interagovala s biologickymi systémy.
Jinymi slovy biomateridl je jakykoli biokompatibilni material, pfirodni nebo umély, ktery se
pouziva k nahrazeni ¢i podpofte Casti organu nebo tkané, pficemz je s nimi v tésném kontaktu.

Biomaterialy jsou tedy implantované biomedicinské materialy [7].

Biomaterialy maji spolehlivé ekonomickym a fyziologickym pfijatelnym zpisobem
nahradit ¢ast nebo funkeci téla [5]. Pouzivaji se v lidském téle, a proto musi byt mechanicky
pevné a dostatecné odolné, aby snesly zatiZzeni. Ocekava se, Ze budou uspokojivé fungovat
Vv prostiedi téla, kde se hodnota pH télesné tekutiny pohybuje v rozmezi 1 az 9 a budou

biokompatibilni [6].

Biokompatibilita je schopnost materialu byt pii specifické aplikaci snasen zivym systé-
mem. Biokompatibilni materidl se posuzuje podle interakce s prostfedim, cytotoxického
pusobeni, toxikologickych a alergickych reakei, karcinogennich ¢i mutagennich reakci, vlivu
na infek¢ni procesy a podle biodegradace. Material by nemél ovliviiovat koagulaci, nemél by

vyvolavat zanétlivou reakci a nemél by uvoliovat toxické latky [7, 8].

2.3 Endoprotéza kycelniho kloubu

Nahrada kycelniho kloubu je chirurgicky zakrok, pii kterém se ¢ast poSkozeného kycelniho

kloubu nahrazuje kloubem umélym [1].

Uplna nahrada kloubu (totalni endoprotéza kycelniho kloubu — dale TEP) se sklada
ze tii Casti: driku stehenni kosti (femoralni komponenta — viz kapitola 2.4), hlavice stehenn/
kosti, ktera je obvykle vyrobena z materialu slitiny kobaltu a chromu (Co-Cr), nerezavéjici
oceli nebo keramickych materialti jako je oxid hlinity nebo oxid zirkoniCity a acetabularni
komponenty, ktera je obvykle vyrobena z kovu, ultravysokomolekularniho polyethylenu
(UHMWPE) nebo keramiky [9]. Typické komponenty protézy TEP jsou znazornény

na obrazku 2.2.
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Plastic - Acetabular =
Lo s -~ Component N

Femoral
Head

* Femoral
Stem

Obrazek 2.2: Soucasti totalni nahrady kycelniho kloubu [1]

2.4 D¥ik stehenni kosti (femoralni komponenta)

Nerezova ocel se pouzivala pro femoralni komponentu v prvnich kycelnich néhradach
a v nékterych implantatech se pouziva dodnes. Jedna se o slitinu zeleza, chromu a obvykle
I niklu a kobaltu. Je odolna proti korozi, relativné levna a snadno se vyrabi. Nektefi lidé vSak
maji na nikl a chrom alergii, coz by po operaci implantitu zplsobilo extrémni nezadouci

reakce [10].

Pro lepsi vlastnosti pfi opotfebeni, neZ ma nerezova ocel, byla pozd¢ji jako alternativa
zavedena slitina kobaltu, chromu a molybdenu. Jedna se vSak o tvrdsi kov, coZ znamena, Ze se
hite obrabi a je mnohem drazsi [9]. Slitina Co-Ni-Cr-Mo je pomérné novym materialem,
ktery se pouziva k ptiprave diikli pro protézy silné posSkozenych koncetin kloubtl jako je
koleno a kycel. Vyhodou slitin na bazi kobaltu je vysoka odolnost vii¢i korozi i v prostiedi
chloridli diky tvorbé oxidové vrstvy v prostfedi lidského téla. Maji vynikajici mechanickeé
vlastnosti, jako je vysoka odolnost proti unavé, praskani zptisobeného korozi a odolnost vuci

opotiebeni [1].

Pro vyrobu diiku se vyuzivaji titanové slitiny (obvzlasté Ti6Al4V Grade 5 — této slitiné je
vénovana samostatna kapitola 3). Titan ma vynikajici pomér pevnosti a nizké hmotnosti
a ptsobivou odolnost proti korozi diky tvorbé adhezivniho TiO,. Titan je také
biokompatibilni, biologicky neaktivni a odolny vici creepové deformaci a tyto vyhody oproti
nerezove oceli z n€j ¢ini velmi dobrou volbu materidlu pro soucast femoralniho dfiku. Je vSak
vyrazn¢ drazs$i nez nerezova ocel. Namisto titanu komercni Cistoty se Casto pouziva slitina
Ti6Al4V, protoze poskytuje vEétsi houzevnatost, leps$i tinavovou odolnost a mechanickou

pevnost [6, 10]. Modul pruznosti titanu je polovi¢ni (pfiblizn¢ 110 GPa) [6] ve srovnani
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s oceli (ptiblizn¢ 200 GPa) [11] a je pétinasobkem hodnoty modulu pruznosti kortikalni kosti
(20-30 GPa) [11], coz vede k fyziologi¢téjsimu rozlozeni napéti v kosti implantatu [1]. Pokud
je modul pruznosti implantatu vyrazn¢ vyS$i nez modul pruznosti kosti, dochazi

Kk postupnému oslabovani kosti v disledku ztraty minerald [6].

Ukézalo se, ze vanad (V) mlze mit negativni dopad na biologickou tkan, proto byl
ve slitiné Ti6Al4V nahrazen fyziologicky inertnim a hypoalergennim niobem (Nb), a tak
vznikla slitina Ti-6Al-7Nb [12]. Slitina Ti-6Al-7Nb byla vyvinuta pro ortopedické aplikace
aje tak typickou nahradou slitiny Ti6Al4V, ktera se také pouziva predevSim pro vyrobu

bezcementovych systémul femoralnich diika [13]. Prvek niobu je netoxicky a mé nizs$i modul

v v

Byly vyvinuty dalsi typy titanovych slitin s vynikajici zpracovatelnosti, mechanickymi
vlastnostmi s netoxickymi a nealergickymi prvky, napiiklad slitiny Ti-Nb-Zr, Ti-Mo-Zr-Fe,
Ti-Nb-Zr-Ta [14].

2.5 Omezeni a vyzvy TEP

Piestoze je TEP povazovana za jeden z nejvétSich uspéchti v oblasti ortopedické chirurgie
z inzenyrského hlediska, nadhrady kycelniho kloubu nejsou zcela Gspé$né a stale potiebuji
dalsi vyvoj. Hlavnim omezenim je Zivotnost, kterd je ptiblizné¢ 15 let, coz neni moc
uspokojivé pro pacienty mladsi 60 let, asi 44 % z nich vyzaduje ofekavanou délku zivota 20
az 25 let [15]. Pro uspésné klinické vysledky TEP je nesmirné dilezity technologicky vyvoj
Vv oblasti ortopedickych implantati. Nové implantované klouby potiebuji byt robustni

a schopné unést télesnou hmotnost, poskytovat pozadovanou stabilitu a pevnost [6].

Selhani implantdtu mize byt zplsobeno tadou faktorti. Hlavni divody revidovanych
operaci byly identifikovany jako aseptické uvolnéni (52,4 %), dislokace protézy (13,5 %),
osteolyza (10,5 %), zlomenina (7,3 %) a opotiebeni protézy (7,3 %), acetabula (2 %) [6].

Jednim z téch kritickych problémi je uvolnéni opotiebenych ¢astic z nosného povrchu
implantatu. Hromadéni ¢astic vede ke ztraté kostni hmoty a nakonec k aseptickému uvolnéni
implantatu. Proto je velmi Zadouci snizit tvorbu ¢astic z opotiebeni povrchu implantatu [16].
Je tfeba vyvinout materidl kombinujici odolnost proti opotiebeni, biokompatibilitu
a biologickou odbouratelnost. Z takového materialu by se uvoliiovalo méné Castic, které by se

snaze resorbovaly bez Skodlivého vlivu na tkan nebo kost [1].
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V soucasné dob¢ se TEP nepouziva pouze u starSi generace, ale zavadi se 1 u mladsi
generace, kterd je ve srovnani se starSi generaci vystavena vétSimu pohybu. ProdlouZzeni
zivotnosti TEP tedy stale vyzaduje vétsi pozornost. Cilem vyvoje alternativniho materialu
TEP je vytvofit kloub se snizenym tfenim a opotiebeni, ale i se zvySenou pevnosti [1].
Povrchova uprava kycelnich kloubll patii k nejnovéjSim vyvojovym trendim v oblasti

zlepSovani zivotnosti implantata [17].

Vyrobce implantatl, napt. firma Stryker pouziva technologii 3D tisku k vytvoteni rozhrani
kosti a implantatu, které se blizi modulu pruznosti kosti s cilem zlepsit rust kosti a zlepSit

biologickou fixaci [18].

Firma Conformis vyrabi TEP navrZzené pomoci 3D zobrazovaci technologie, ktera
poskytuji velikost diiku a acetabularniho kalisku odpovidajici specifické anatomii kazdého
pacienta. Implanta¢ni systém obsahuje jednodilny diik s krckem specifickym pro pacienta,
acetabularni kaliSek, polyetylenovou vlozku a femoralni hlavici z keramiky nebo slitiny
kobaltu s chromem. Technologie 3D zobrazovani se také pouziva k vytvoreni piedopera¢niho
planu, na vyrobu jednordzovych 3D tiSténych pomicek specifickych pro pacienta, které
pomohou pfi operaci. Kovové implantéty jsou odlévany z forem vytvotenych 3D tiskem [19].

3D tisk je nova technologie, ktera bude mit v budoucnu mnoho aplikaci. V soucasné dobé

je omezena typem materiald, které lze zpracovat pomoci 3D tiskarny. Plny potencial této

technologie jesté neni v ortopedické chirurgii realizovan [20].
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3 Studovany material TiI6AI4V a jeho moZné upravy

Titanova slitina Ti6Al4V, nékdy nazyvana Ti64 nebo také TC4, je slitina alfa-beta titanu
s vysokou mérnou pevnosti a vynikajici odolnosti proti korozi. Je to jedna z nejbéznéji
pouzivanych slitin titanu zejména tam, kde je pozadovana nizka hustota a vynikajici odolnost
proti korozi, jako je napft. letecky primysl a biomedicinské aplikace (implantaty a protézy)
[21, 22]. Chemické slozeni zkoumané slitiny Ti6Al4V je uvedeno v tabulce 3.1

V hmotnostnich procentech [3].

Tabulka 3.1: Chemické slozeni slitiny Ti6Al4V (v hmotnostnich procentech) [3]

SloZeni Al Vv Fe C N H @) Ti

Procentualni Zbytek
6,1 4,1 0,15 | 0,02 0,02 | 0,006 | 0,12

zastoupeni (cca 89,5 %)

V soucasnosti patii titan a jeho slitiny mezi atraktivni materidly vyuZzivané pro celé
vysokymi vyrobnimi naklady. Titanové slitiny se diky tomu pouzivaji hlavné pro specialni
aplikace, které pln¢ vyuzivaji jejich specifickych vlastnosti s vyhodnym pomérem
cena/vykon. Do takovych aplikaci fadime i biomedicinské aplikace, kde je vyuZita vysoka

pevnost a korozni odolnost [23].

Slitiny titanu (Ti6Al4V, Ti-6Al-7Nb) a nerezova ocel (SS316L) jsou lékaiské kvalitni
materialy. Tyto materidly vykazuji vynikajici biokompatibilitu spolu s vysokou odolnosti
proti korozi, proto jsou vhodnymi materidly pro biomedicinské aplikace, jako napft. zubni
a ortopedické implantaty (endoprotézy kolennich i kycelnich kloubil), kraniofacidlni dlahy,
Srouby atd. Implantaty jsou v korozivnim prostfedi neustdle vystaveny statickému
I inavovému zatizeni, a proto jsou vySe uvedené materialy pro takové aplikace idealni [24].

Tato diplomova prace se vénuje zlepSovani mechanickych vlastnosti pouze slitiny Ti6Al4V.

Navzdory Sirokému pouziti a velké vyrobé¢ slitin titanu jsou komponenty z téchto materialt
stale drahé ve srovnani s jinymi kovy kvili slozitému procesu extrakce, taveni a obrabéni.
VétSina soucasti z titanové slitiny se obrabi béZnymi technikami jako je vrtani, soustruZeni,

frézovani, fezani zavitl, vystruzovani, brouseni a fezani [24].
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Laserové zpevnovani povrchu (LSP), jak jiz diivéjsi studie ukazaly, je tu¢innou technologii
pro zlepSeni tnavové vykonnosti titanové slitiny zavedenim velkého a hlubokého tlakového
zbytkového napéti dovnitt materialu. Tlakové zbytkové napéti vyvolané LSP ovlivni tvrdost

materidlu a mize snizit rychlost ristu trhliny [3, 25].

Aktudlnim tématem ortopedickych a dentdlnich implantati je osteointegrace a adheze
bun¢k na povrch kovu a nasledna tvorba kosti v okoli implantatu. Védci a primysl na celém
sveté pracuji na zlepSeni osteointegrace. Piedstavuji nové tiidy implantatt liSici se pfedevSim
modifikaci svého povrchu. Neékolik pfistupti bylo pouzito k upravé topografie povrchu
titanovych soucdsti a to obrabénim, leptanim kyselinou, plazmovym néstfikem, piskovanim

¢i laserovou tpravou [21].

Hydroxyapatit (HA) je jednim z nejpouzivanéjSich bioaktivnich materiald, ktery je jednou
Z hlavnich slozek lidskych kosti, biologicky kompatibilni a schopny stimulovat riist kosti.
Bylo prokéazéano, Ze tvorba kosti je vyrazné€ vyssi podél implantati potazenych HA nez podél
Ti [21]. Prestoze HA povlaky byly pouzity k potahovani kovovych substrat, v nékterych
pfipadech napt. u kycelnich protéz dochédzi v disledku procesu implantace k poskozeni
povrchu a tyto povlaky se mohou oddélit od kovového povrchu, a tim je ohrozena jejich
funkce podporovat osteointegraci. Navic odloucené Castice povlaku maji neptiznivé Gcinky
na implantaty a okolni tkané. Je tedy Zaddouci povrch implantatu modifikovat napt. pomoci
laseru [26]. Nanostrukturovany povrch stimuluje depozice bunék osteoblastl, coz vede

k snazs$i integraci implantatu do kosti a umozni tak jeho diivéjsi zatizeni [21].



Metody zpracovani povrchu 18

4 Metody zpracovani povrchu

Lékarska slitina Ti6Al4V je jednim z nejCastéji pouzivanych materidlii v aplikacich
biomedicinskych implantatt (jako je umély kycelni a kolenni kloub) diky své vynikajici

biokompatibilité, vynikajici odolnosti proti korozi a mechanickym vlastnostem [3].

Spatna odolnost proti opotiebeni omezila Siroké pouZiti této lékaiské slitiny. Kromé toho
Vv lidském systému mtize soubézné puisobeni opotiebeni a koroze vést k urychlené degradaci
implantat a generovat velké zbytky opotfebeni, které omezuji dlouhodobou stabilitu nosnych
implantata [3].

Proto je velmi dulezit¢ dale zlepSovat odolnost proti opotiebeni slitiny Ti6Al4V
Vv korozivnich télesnych tekutindch a prodlouzit Zivotnost technikami povrchovych tuprav.
Rada studii byla zaméfena na zvySeni odolnosti proti opotiebeni 1ékaiské slitiny Ti6Al4V
legovanim plazmovym povrchem [27], procesem oxidace mikroobloukem [28] a tepelnou
oxidaci [29]. Tepelny G¢inek téchto technik vSak vyvolava destruktivni zbytkové napéti v tahu
v povrchové vrstvé oSetfenych materidlll, coz mize vyrazné snizit unavovou pevnost a zvysit
nachylnost implantati k praskani [30].

V poslednich letech se zlepSila odolnost proti opotiebeni u kovii prostfednictvim
technologii Gpravy povrchu laserem, jako je laserové povrchové taveni [31], laserové
texturovani [32], laserové povrchové legovani [33], laserové navafovani [34] alaserové

vytvrzovani (viz kapitola 4.1 LSP).

4.1 Laser Shock Peening

Laser shock peening (LSP), v pickladu laserové vyklepavani/vytvrzovani, je pokrocila
technika povrchového tvafeni pro upravu povrchovych mikrostruktur a zlepSeni
mechanickych vlastnosti kovovych soucasti. Peening obecné oznacuje technologii, kdy je
povrch soucasti vytvrzovan narazem [35]. LSP je podskupina technického terminu Laser
shock processing, ktery popisuje zpracovani povrchu za pomoci tlaku vyvolaného laserem.
Dalsi podskupinou je technologie Laser shock forming, jejimz zakladem je ohybani

materialu [36].

Mezi technologiemi (viz tuvod kapitoly 4) je LSP konkurenceschopnou technikou

povrchové modifikace, ktera vyuziva silné plastické deformace vyvolané razovou vinou [3].
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V typickém procesu LSP (obrazek 4.1) se na povrch kovovych soucasti aplikuje laser
s vysokou hustotou vykonu (vrozmezi jednotek GW/cm?®) a kratkou dobou pulzu
(v nanosekundach), aby se rychle odpatila ablac¢ni vrstva (Cerna vinylova nebo hlinikova
paska), ktera zakryva povrch materialu. Tato vrstva se plisobenim laseru odpatuje a vytvari
plazma na povrchu, a tim i tlak po dobu pusobeni laseru i kratce po ném. Absorpéni vrstva
zabranuje taveni a laserové ablaci zdkladniho materialu, diky tomu dochdzi k zachovani
vysoké kvality povrchu [36, 37]. Laserovy puls vytvofi na povrchu plazma, které okamzité
generuje silnou kompresni razovou vlnu, ktera se prenese do cilového materialu. Nutnou
podminkou je pouziti transparentni prekryvajici vrstvy, kterd brani expanzi plazmatu pryc
Z povrchu materialu. UdrZeni plazmatu na povrchu vyrazné zvysi intenzitu razové viny. Touto

prekryvajici vrstvou, zndmou jako bonding médium, mtize byt napi. voda [35, 36].

V ramci této interakce je do povrchové vrstvy zavedena plastickd deformace a zbytkové
napéti, které mohou ucinné zlepsit mechanické vlastnosti materidlti, jako je mikrotvrdost,

odolnost proti tinav¢ a odolnost proti korozi [35].

Sifici se

tlakova vina
stlaceni
K uvéznéné materialu

\ 4« plazma po LSP

Laserovy svazek
A=1030 nm
2J,10ns .-

kryci vrstva (voda)

obétni vrstva

s (Cerna barva nebo paska)

VZOr

Obrazek 4.1: Princip technologie LSP [38]

Mezi bézné technologie zpeviiovani povrchll ve strojirenstvi patii napt. tvafeni tryskanim,
kuli¢kovani a valeckovani. Tyto techniky byly vyvinuty k zavedeni ucinnych zbytkovych

tlakovych napéti ke zlepSeni unavové zivotnosti [3].

Kuli¢kovani (shot peening SP) slouzi ke zpeviiovani povrchu namahanych soucasti. Shot
peening se provadi tryskanim ocelovymi kulickami (obrazek 4.2), kde dochézi ke zpevnéni
a zhutnéni povrchové vrstvy. Kulickovanim se zvySuje povrchova tvrdost. Vyuziva se

na mistech, kde je stav povrchové vrstvy diilezity pro zivotnost celé soucasti. Svym ucinkem
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vyrazné¢ zvySuje unavovou Zzivotnost namahanych dili a snizuje nebezpe¢i korozniho
praskani. Ma Siroké uplatnéni hlavné v automobilovém primyslu a pii vyrobé obrabécich

stroju, letadel, ale 1 v fad¢ dalSich oblasti [39].

Ve srovnani s konvencnim kuli¢kovanim (obrazek 4.2) mtuze LSP (obrazek 4.3) vyvolat
zbytkové tlakové napéti 0 hodnoté nékolik stovek MPa do vétsi hloubky (okolo 1 mm) [35].
Mechanismy  plastické  deformace generuji  jemnéj$i  mikrostrukturu  (dokonce
i nanokrystalizaci) v povrchové vrstvé [3, 35]. Jsou obvykle také spojené s narastem tvrdosti
a vedou ke vzniku zbytkovych napéti, ¢imz dochazi ke zpevnéni povrchové oblasti. Zbytkova
napéti zaroven brani iniciaci a Sifeni inavovych trhlin [40]. Vyhoda je také v tom, Ze oblast

neni ovlivnéna teplem [3].

Ocelova N
kulicka C Dulek

1S
S BRI
A i y“ B s L i.

Obrazek 4.2: Princip kuli¢kovani (Shot Peening) béhem procesu (A) a po ném (B), kdy se na povrchu

vytvoti dilek

Pulz laseru
(. = 1030 nm)

Stlaceni

Béhem laserového ozarovani Po ozafeni laserem

Obrazek 4.3: Princip technologie LSP béhem laserového ozafovani a po ném
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Hustota laserového vykonu (GW/cm®) se pocita pomoci vzorce [3]

4F

IO = W B (41)

kde E je energie laserového pulzu [J], d je primér spotu [cm] a T je puls doba trvani [S].

Pro zméteni G¢inku LSP na material Ti6Al4V byly pouzity v této diplomové praci
tfi metody: meéfeni tvrdosti podle Vickerse, méfeni zbytkového tlakového napéti pomoci

rentgenové difrakce a méfeni doby Zivota pozitront pro zjisténi poc¢tu defektl.

4.2 Laserem indukované periodické povrchové struktury

metodou LIPSS a DLIP

Povrchy s deterministickou topografii mohou vykazovat lepsi povrchové vlastnosti
ve srovnani s povrchy s "nahodnou" drsnosti, jak uvadi Eduardo A Favret [41]. Takovou
topografii lze vyuzit k funkcionalizaci povrchi a pfizplsobit jeji vlastnosti specifickym
pozadavkim pro urCitou aplikaci. V minulosti nékolik studii prokazalo, ze mikro
a nanostrukturovany povrch muize ovlivnit tribologii, smacivost, adhezi bakterii
nebo biokompatibilitu materialti (napf. implantatll), coz vede ke zvySeni atraktivity laserem
indukovanych periodickych povrchovych struktur (LIPSS - Laser-induced periodic surface

structures) ve védeckém prostiedi a v primyslu v poslednim desetileti [42].

Byly testovany varianty vicestupnového postupu modifikace povrchu s cilem urcit nejlepsi
kombinaci, ktera poskytuje antibakterialni G¢inek a zaroven zvySuje bioaktivitu bez snizeni

biokompatibility [43].

Bakteridlni infekce spojené s kovovymi implantaty jsou zdvaznym problémem, ktery
postihuje znacné mnozstvi lidi se zubnimi nebo ortopedickymi implantaty. Femtosekundové
laserem indukované strukturovani povrchu je slibnou technikou pro velkoplosné vytvareni
nano a mikrométitek, které mohou ucinné modifikovat optické, elektrické, mechanické
a tribologické vlastnosti materialti. Sohail A. Jalil ve své studii [44] strukturoval povrch zlata
femtosekundovym laserem a zkoumal jeho vliv na hydrofobnost a adhezi bakterii. Vytvofil se
svym tymem razné struktury vcetné subvlnovych periodickych povrchovych struktur
indukovanych femtosekundovym laserem (fs-LIPSS), a demonstroval schopnost vytvofenych

povrchovych struktur snizovat adhezi bakterii Escherichia coli.
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Bylo prokazano, ze fs-LIPSS maji vynikajici antibakteridlni adhezivni vlastnosti diky
svému velkoploSnému pokryti povrchu. Pfiblizné 99,03 % fs-LIPSS bylo bez bakterialni
adheze [44].

LIPSS jsou rovnob&zné periodické cary vytvoiené diky interferenci pii interakci
ultrakratkych laserovych pulst s materidlem [45]. Je dulezité si uvédomit, ze kazda jednotliva
cara neni vytvafena laserovym skenovanim povrchu, ale je to spiSe globalni jev, ktery lze
pozorovat po ozafeni polarizovanymi laserovymi paprsky, zejména pii pouziti ultrakratkych

laserovych pulst s trvanim v rozmezi pikosekund az femtosekund [43, 45].

LIPSS lze wvytvatet v jediném kroku a umoziuji nanostrukturovani povrchu
pro pfizpisobeni tribologickych, optickych, mechanickych a chemickych vlastnosti povrchu.
Lze je klasifikovat podle jejich periodicity na nizkofrekvencni LIPSS (LSFL), kdy periodicita
struktur je blizkd vIlnové délce laseru a vysokofrekvencni LIPSS (LIPSS s vysokou
prostorovou frekvenci - HSFL), které se vyznacuji periodou mnohem mensi nez vinova délka

laseru [46].

Zpracovani ptfimou laserovou ablaci pomoci ultrakratkych pulznich laserovych systémi je
atraktivni metodou pro vyrobu LIPSS diky své jednoduchosti, flexibilit¢ a variabilité
vyrabénych struktur. Geometrii struktur lze fidit poctem laserovych paprskt, thlem jejich
dopadu, vinovou délkou, polarizaci, intenzitou laserového paprsku a fazovym rozdilem

svazkd [47].

Rychlost zpracovani je limitujicim faktorem pro primyslové vyuziti LIPSS. BéZzné

piistupy s jednim paprskem umozituji rychlost vyroby pouze do desitek cm? za minutu.

Slibnou technologii pro vyrobu periodickych povrchovych vzorii je pfimé laserové
interferen¢ni obrabéni (DLIP - Direct Laser Interference Patterning). DLIP je nova metoda,
kterd pomoci interferen¢niho jevu dvou nebo vice koherentnich laserovych svazkil vytvari
periodické struktury na povrchu pfenesenim tvaru vzoru pifimo na material pomoci selektivni
laserové ablace [42, 48]. Paprsek je rozdélen délicem svazku, specidlnimi hranoly nebo jinym
prvkem. Nasledné se paprsky slozi dohromady a wvytvoii se interferencni obrazec

(obrazek 4.4) [42].

Dostatecné vysoky vykon laserového svazku tak muize vést k odstranéni materialu
Vv interferencnich maximech diky abla¢nimu jevu, pfiCemz materidl v minimech zlstane

neporuseny [42, 46].
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Interference
plane

Focal
plane

Obrazek 4.4: a) ctyfsvazkovy DLIP - uspotradani, b) ilustrace posunuté ohniskové a interferenéni

roviny pro dosazeni v&tsi interferenéni roviny a vyssi produktivity [46]

Periodické vzory generované pii zpracovani DLIP obvykle vykazuji dobfe definovany fad
v mikrometrovém méfitku dany interferencni periodicitou, coz vede k pfesnym topografiim

na kovech, keramickych materialech nebo polymerech [42].

Pti pouziti ultrakratkych pulznich laserd (ps a fs laserovych systémil) dochdzi k mensimu
tepelnému poskozeni a lze vytvofit prostorové periody pod 1 um. Vzory lze pfimo prenaset
na jakykoli material, ktery absorbuje energii laseru o dané vinové délce. Obecné se polymery
a keramika zpracovavaji pomoci UV laserového zateni, zatimco k upraveé kovu a povlaki se
pouzivaji zelené nebo infracervené lasery [42]. Metodou DLIP vytvofime mikrostrukturu,
zatimco LIPSS tvofi nanostrukturni Utvary. V poslednich letech se DLIP stalo rychlym

a efektivnim zptisobem pro laserové mikroobrabéni [46, 47].
Pro zméfeni struktury LIPSS na materialu Ti6Al4V byly pouzity v této diplomové praci
tii metody: méfeni topologie na mikroskopii atomarnich sil, méfeni na skenovacim

elektronovém mikroskopu a byl zméfen kontaktni thel.
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5 Experimentalni metody

5.1 Méreni tvrdosti

Meéieni tvrdosti v dnesni dob¢ zastava jedno z vyznamnych mist v oboru zkouseni materialt
apatfi v technické praxi k béznym praktikdm. V porovnani s ostatnimi mechanickymi
zkouskami se jedna o velmi rychlou a jednoduchou metodu. Méteni tvrdosti je prakticky
nedestruktivni metoda, nebot’ funkéni a vzhledové poruseni meéienych dili je vétSinou

bezvyznamné [49].

Tvrdost kovli je mechanickd vlastnost materidlu, kterd vyjadiuje odpor proti vnikani
(zkusebniho) télesa (indentoru) do povrchu. MéEfi se pfistroji zvanymi tvrdoméry. Zkousky
tvrdosti se rozdeluji na zkousky vrypové, vnikaci a odrazové. Mezi nejpouzivangjsi
a nejrozsifenéj$i vnikaci metody patii méfeni tvrdosti podle Brinella, Rockwella nebo
Vickerse. Tyto metody se uvadi bez jednotek a hodnoty se urcuji jako podil sily a skute¢né

plochy vtisku [49, 50].

5.1.1 Méreni tvrdosti podle Vickerse

V Evropé a Velké Britanii je nejbéznéjsi metoda pro meéteni tvrdosti podle Vickerse
(obrazek 5.1). Jedna se o jednu z nejstarSich metod méfeni tvrdosti a ma Sirokou stupnici
tvrdosti, je tudiz vhodna pro vétSinu kovl a svart. Zkouska tvrdosti podle Vickerse pouziva
diamantové vtlacovaci télisko ve tvaru pravidelného ctyibokého jehlanu o vrcholovém uthlu

136° [51].

indentor ve tvaru
pravidelného
¢tytbokeého jehlanu

vzorek

Obrazek 5.1: Vickersova metoda [53]
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ZatiZeni pusobi po dobu 10-15s. Obé osy kosoc¢tvercového vtisku méfené v milimetrech
se mé&fi pomoci mikroskopu, vypocitava se jejich primérna hodnota (rozmér d) a uréi se
tvrdost na zéklad¢ kalibrace pro rtzna kilogramové zatizeni. Tvrdost se znaci jako HV,

je vyjadiena naptiklad jako HV 10 pro zatéz 10 kg [51, 53].

Tvrdost podle Vickerse je vyjadiena jako pomér zkuSebniho zatizeni k plose povrchu
vtisku, kterym je pravidelny ¢tyfboky jehlan se ctvercovou zakladnou a s vrcholovym thlem
rovnajicim se tthlu vnikajiciho télesa [49]

o

2F sin 1326 F
————=0,1891——, 5.1
T T &b

HV = 0,102 X

kde F [N] je zkuSebni zatizeni, d;, je aritmeticky primér dvou délek uhlopficek dj,
d, [mm].

Rozdilné zpevnéni pii hranach jehlanu a uprostied ploch zpisobi, ze nemusi byt primér
vtisku pifesné Ctvercovy, ale strany mohou byt budto vyduté u mékkych materiali

(obrazek 5.2 A), anebo naopak vypouklé u zpevnénych materiala (obrazek 5.2 B) [53].

Obrazek 5.2: Schéma zkousky méfeni tvrdosti dle Vickerse — deformace vtisku [49]
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5.2 Méreni zbytkového napéti

Zbytkova napéti jsou mechanickd napéti, kterd existuji v materidlu bez ptisobeni vnéjsich sil
amomentl. Jde o parametr hodnotici stav povrchu materidlu po obrabéni a tepelném

wrwe

v disledku nehomogenni elastické nebo elasto-plastické deformace [54].

Vliv povrchovych zbytkovych napéti mize byt prospésny i skodlivy. Zbytkova tahova
napéti snizuji inavovou pevnost a jsou spiSe povazovana za Skodliva, kdezto tlakova napéti
naopak zlepSuji Gnavové vlastnosti materidlu a omezuji vznik a rozvoj povrchovych trhlin.

Zasadnim zptisobem tak ovliviiuji vyslednou zivotnost materidlu [55, 56].

Metody pro méieni zbytkovych napéti je mozno rozdélit na destruktivni, semidestruktivni
a nedestruktivni (obrazek 5.3) [54]. Princip destruktivni metody spociva v uvolnéni
puvodnich zbytkovych napéti odstranénim c¢asti materidlu nebo roziezanim soucdsti
a vyhodnocenim odezvy (deformace odpovidajici zméng). Nedestruktivni metody vyuZivaji

zavislosti mezi fyzikalni nebo krystalickou vlastnosti materialu a zbytkovym napétim [54].

Pro méfeni povrchovych napéti jsou nejpouzivanéjS$imi semidestruktivni metody. Mezi
semidestruktivni metody patii odvrtdvaci metoda, ktera méti zbytkové pnuti. Pfi naruseni
povrchu vyvrtinim malého otvoru na materidlu se uvolni zbytkové deformace. Tyto
deformace se méfi tenzometrickou rtzici, kterd je nainstalovana na povrchu konstrukce.
Vrtani se provadi po krocich a na konci kazdého kroku se provede méfeni uvolnénych
deformaci. Takto se ziska rozloZeni zbytkovych deformaci v daném misté do urcité hloubky

pod povrchem [56].

Metody lze rozdélit také podle principu méfeni napéti, resp. deformaci, na mechanické,

difrakéni a metody vyuzivajici fyzikalnich vlastnosti materialu [55]:

e Mechanické metody méfi zménu napéti pii uvolnéni stavajicich zbytkovych napéti
nebo zbytkovych napéti vnesenych v pribéhu technologického procesu. Pouzivaji se

odvrtavaci metody, prihybové metody a indenta¢ni metody.

e Difrakéni metody méfi zbytkové napéti u krystalickych materidld a vyuzivaji
specifickych vlastnosti rozptylu zafeni na krystalové miizce. Vyuziva se rentgenové

(rtg), synchrotronové, neutronové zafeni a elektronovy svazek.
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e Metody, které¢ vyuzivaji fyzikalni vlastnosti materidlti, jsou zalozené na zmeéné
nékterych specifickych vlastnosti materidlu v zavislosti na napéti, kterému je
vystaven. K tomu jsou pouzivany elektromagnetické, ultrazvukové, termomechanické,

piezoelektrické nebo fotoelastické techniky.

Jednotlivé meéfici techniky je mozné vzijemné kombinovat. Nejéastéji pouzivana je

odvrtavaci a difrakéni metoda [55].

Hloubka méreni
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Obrazek 5.3: Metody pro méfeni zbytkovych napéti [54]

5.2.1 Vznik zbytkového napéti

Ke vzniku zbytkovych napéti dochazi naptiklad pii riznych zplsobech odebirdni materialu
obrabénim, jako je soustruZeni, frézovani nebo brouSeni, kdy dochdzi k nerovnomérnym
plastickym deformacim pfi kontaktu nastroje s povrchem obrabéného materialu [57].

Mezi metody, kdy je vznik zbytkovych napéti spolu se zménou struktury na povrchu
materidlu hlavnim cilem, patfi povrchové kaleni, kuli¢kovani nebo zpeviiovani pomoci
metody laser shock peening.

Principem zvySeni tlakového napéti v povrchové vrstvé je v pripadé laser shock peeningu

vyrazna plasticka deformace zplisobend razovou vinou vyvolanou silnym pulznim laserovym
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zafenim (viz kapitola 4.1 Laser Shock Peening). Cely proces se provadi za studena
a nedochazi ke zméné chemického slozeni. V zavislosti na zpracovavaném materidlu lze
dosahnout hloubek zpevnéni v fadech mm [58].

Zdrojem zbytkového napéti mulze byt i tepelné ovlivnéni pii chemicko-tepelném
zpracovani, kdy dochédzi k nerovhomérnému zahtéati a ochlazeni soucasti, a tedy k odlisné

teplotni roztaznosti vlivem rtizného chemického slozeni [58].

5.2.2 Rentgenova difraktometrickd metoda

Rentgenova difraktometrickd metoda je =zalozena na interakci rentgenového zafeni
s krystalickou mftizkou daného materialu - kovu. Podle zmény meziatomové vzdalenosti
v charakteristické roviné a Youngova modulu pruznosti Ey se urCi vnitini napéti

(za predpokladu linearni elastické deformace) [58, 59].

Princip rentgenové difrakéni analyzy
Princip této analyzy spociva ve vzajemném puisobeni rentgenového paprsku a krystalické
miizky, pfikterém dochazi ke konstruktivni nebo destruktivni interferenci rozptyleného

rentgenového zéreni [59].
Vyuzivé se Bragguv zakon

nA = 2d sin( 6p), (5.2)

kde 65 je Braggiv uhel, ve kterém dopadaji paprsky na systém rovin uréeny pomoci
Millerovych indexti (hkl). Je zéavisly na vlnové délce zafeni A, na fadu reflexe n a na

mezirovinné vzdalenosti d [59].

Na obrazku 5.4 je pohled na nezatizenou (obrazek 5.4a) a zatizenou (obrazek 5.4Db)
krystalickou miizku. Nezatizena miizka ma uhel dopadajiciho svazku paprsku 6, intenzitu I,
a vinovou délku zafeni A odpovidajici mezirovinné vzdalenosti d,. Po zatizeni silou F
dochdzi k deformaci mtizky a v daném sméru se mezirovinna vzdalenost d prodlouZzi, a tim se
zméni 1 velikost Braggova uhlu 05, vinova délka zafeni A se neméni. Pokud zname vinovou
délku zareni A a uhel 8p, je mozné urcit zménu velikosti d, diky které lze urcit relativni

prodlouzeni ¢ [59, 60].
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a) b)
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Obrazek 5.4: Deformace vzdalenosti miizkovych rovin a zmény polohy interferenéniho maxima,
kde lo, I jsou intenzity dopadajiciho a difraktovaného svazku rentgenového zateni; a) nezatizena

miizka, b) krystalicka miizka zatizena silou F, [60, 61]

V této praci byla pouzita rentgenova difrakéni tenzometrie (konkrétné metoda sin?i),

proto bude vysvétlena podrobnéji (viz nize).

Vlnové délky zateni pouzivaného pfi rentgenografické tenzometrické difrakéni analyze
jsou fadové desetiny nanometrti, coz odpovida mezirovinnym vzdalenostem v Krystalech.
Jelikoz hloubka vniku RTG paprsku je pouze nékolik um, 1ze méfit jen ve velmi malé hloubce

pod povrchem [59, 60].

Pro stanoveni hloubkového profilu zbytkového napéti spociva princip v hodnoceni
zbytkového napéti pomoci rentgenového difraktometru v rznych hloubkach pod povrchem
vzorku. Toho se docili stfidavym elektrochemickym odleptavanim vrstev materialu

a méfenim zbytkového napéti dané vrstvy (za predpokladu vzorku dostateéné tloustky) [60].

Nejdiive se zméfi zbytkové napéti v poZadovaném misté vzorku, poté se odlepta
pozadovana vrstva materidlu, kterd se pak zméti pomoci mikrometru. Timto opakovanym
postupem se pokracuje az do pozadované hloubky. Naméfena data poté vytvoii zavislost

zbytkového napéti na hloubce pod povrchem méfeného vzorku [59].

Metoda sin?yp
Pii rtg metodach se vychazi z predpokladu, Ze stav napjatosti je dvouosy i pfesto,
ze deformace je tfiosd. Napéti o; a g, pusobi v rovin€ rovnobézné s povrchem a napéti g3

pusobici ve sméru normaly povrchu lze zanedbat [61].
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Princip metody sin®y je znazornén na obrazku 5.5. Ozafuji se roviny, které jsou riizné
orientovany vuci povrchu — tj. thel ¥. Mezirovinnd vzdalenost se méni V zavislosti
na natoc¢eni roviny vuci zatizeni F.

Vysledkem méfeni je zavislost mezi deformaci & a sin®y. Z této zavislosti se uréi

makroskopické napéti pro méfeny objem [61].

Epy
./
N q/\
. ~ sin?
_@®
T
w=c®\ LIY/N Y /N

Obrazek 5.5: Princip mé&feni metodou ,, sin® y* [61]

5.3 Pozitronova anihila¢ni spektroskopie

Pozitronova anihilacni spektroskopie (PAS) je moderni nedestruktivni spekroskopickd metoda
umoziujici zkoumat strukturu pevnych latek na atomarni urovni. VyuZziva pozitron jako
sondu ke studiu struktury materiald. Princip spociva v anihilaci paru elektron — pozitron,
pfiniz vznikaji zpravidla dva fotony o energii 511 keV, emitované v navzdjem opacnych
smérech [62]. Toto detekované emitované anihila¢ni zafeni pfinasi informaci o parametrech
procesu anihilace. Pozitron je anti¢astice elektronu, kterda ma stejnou klidovou hmotnost
a spin jako elektron, av$ak kladny naboj [62].

vvvvvv

Dopplerovsky posun energie anihilacnich fotoni a odchylka anihilac¢nich fotonii od anti-
kolinearity. Pozitron implantovany do dokonalého krystalu je delokalizovan v krystalové
miizi a pozitronova hustota ma podobu modulované rovinné viny. PAS je vyuzivéana ve fyzice
pevnych latek a v materidlovém vyzkumu jako velmi vykonnd metoda pro charakterizaci

defektl a umoziuje o nich ziskat unikatni informace. Defekty krystalické mfize jsou spojené
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S volnym objemem atomarnich rozméri (vakance, vakancni klastry, dislokace, hranice zrn,
shluky vakanci atd.) a pfedstavuji pro pozitron potencidlové jamy, které mohou vést k zachytu

pozitronu (tj. mize dojit ke vzniku vazaného stavu pozitronu v defektu) [63, 64].

Zachycené pozitrony maji del§i dobu zivota nez pozitrony delokalizované v krystalické
miizi. Doba Zivota pozitronu je dana lokalni elektronovou hustotou v misté defektu. V daném
materidlu kazdy stav pozitronu piispiva do spektra dob zivota pozitroni exponencidlni
komponentou. Zméfenim dob zivota exponencidlnich komponent je mozné ve studovaném
materidlu identifikovat typy defektl. Z intenzit téchto komponent lze pomoci vhodného
modelu ur¢it koncentrace defektti. Vyskyt defektd ma vliv napifiklad na mechanické

vlastnosti, elektrickou a tepelnou vodivost [65, 66].

Vyhoda této metody spociva v nedestruktivnim testovani a také v jednoduché piipravé
vzorkd, kde neni nutna Zadna specidlni Giprava povrchu vzorku. Experimentalni data je mozné

piimo srovnat s vysledky ab-initio teoretickych vypocta [65].

5.3.1 Méreni doby Zivota pozitroni

Me¢teni doby zivota pozitroni (PLS — Positron Lifetime Spectroscopy) je nedestruktivni
metodou s velkou citlivosti k defektim v pevnych latkach, jejichz velikost je casto
pod rozliSovaci schopnosti transmisni elektronové mikroskopie (TEM). PLS je zalozeno
na studiu interakce nizkoenergetickych pozitronli s materidlem, poskytuje informace
0 elektronové struktufe oblasti defektu, identifikaci typd defektG a jejich hustoty

V materialu [64].

Zdroj pozitroni

Existuji dv€ moznosti, jak generovat pozitrony. Prvni je zaloZena na produkci elektron-
pozitronovych parti v urychlovadich ¢astic, druhd na beta rozpadu vhodnych izotopt, ktera je
Cast&ji vyuzivana. Zdrojem pozitronli jsou radioizotopy, jejichz jadra se rozpadaji B+
rozpadem dle nésledujici rovnice:

AX - , Y +et +u,, (5.3)
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kde se jadro 4X rozpada na ,_4Y a dochazi k emisi pozitronu e™ (anti¢astice elektronu)
a elektronového neutrina v,. Spektrum Kinetickych energii takto vzniklych pozitrond je
spojité a jejich energie se pohybuje v fadech stovek keV [65].

V laboratofi pozitronové anihila¢ni spektroskopie na Katedie fyziky nizkych teplot
(Matematicko-fyzikalni fakulty Univerzity Karlovy) se pouziva jako zdroj pozitront
radioizotop 22Na s polo¢asem rozpadu 2,7 roku, jeho rozpadovy diagram je na obrazku 5.6.
Maximaélni energie pozitronu emitovaného 45Na je 545 keV. Stiedni hodnota kinetické

energie emitovaného pozitronu je ~270 keV [65].

29T G o = 8
11Na, polocas rozpadu T ;o = 2.7 roku
e, v

doba zivota 7 ~ 3.7 ps
\A 1

Obrazek 5.6: Rozpadové schéma jadra 5Na [65]

Zdroj ?’Na se pripravi z roztoku soli ?NaCl, kdy se n&kolik kapek nanese na tenkou
Mylarovou folii o tlouStce né€kolika mikrometrl, nechd se odpaftit a piekryje se druhou folii.
Vzorek ve dvou exemplafich se umisti na ob¢ strany, pficemz je tfeba vhodné zvolit jeho
tvari tloustku tak, aby pozitrony anihilovaly pfevazné ve vzorku a neunikly mimo ngj
[62, 63, 65].

Po rozpadu sodiku ?Na a emisi pozitronu dochdzi v Fadu pikosekund k vyzareni
tzv. startovniho fotonu o energii 1274 keV, ktery lze detekovat a urcit tak casovy bod, kdy

pozitron vznikl a od kterého se za¢ne méfit doba zivota pozitronu [62].

Interakce pozitronu s latkou

Po vniknuti do pevné latky energetické pozitrony vyzatené radioaktivnim zafi¢em rychle snizi
svou Kinetickou energii ze stovek keV na termalni energii ptiblizné 3/2 kzT (kde kg je
Botzmannova konstanta a T teplota), tj. 0,039 eV pii pokojové teploté. Tento proces ztraty

energie nazyvame termalizace a v zavislosti na energii pozitronu probihd nékolika zpisoby:
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e V oblasti vysokych energii (E > 100 eV) dominuji energetické ztraty ionizaci
a excitaci vnitinich elektront pii srdZce pozitronii s atomy materialu. Tento
proces trva piiblizné 1 ps.

e Piienergiich ~ 0.1 eV je pro kovové materidly dominantni excitace vodivostnich
nebo valenc¢nich elektronti. Doba trvani je typicky nékolik pikosekund.
zlomky elektronvoltd, pfevazuje rozptyl na fononech. Tato posledni faze
termalizace trva nejdéle, vice nez polovinu celkové doby termalizace (ve vétsing

materiald nepfesahuje 10 ps).

Obecné plati, ze celkova doba termalizace pozitronu v kovech (~ 1 ps) je zanedbatelna
oproti dob¢ Zivota pozitronu (~ 100 ps) [65-67].

Na konci procesu dosdhne pozitron termalni rovnovéhy v materidlu. Rychlost
termalizovaného pozitronu je fizena Maxwellovym-Bolztmannovym rozdé€lenim. Pro stfedni

kvadratickou rychlost plati

vy =4/(v?) = ey (5.4)

kde kp je Boltzmannova konstanta, T teplota a m,; efektivni hmotnost pozitronu obsahujici
ptfispévek od fononll, pozitron-elektronové interakce a pozitronové pasové struktury.

V pevnych latkdch je typicky m.s = 1,5 m, kde m je klidovd hmotnost pozitronu.

Hustota pravdépodobnosti P(x), Zze pozitron béhem termalizaéniho procesu doputuje

do hloubky x od povrchu, ma klesajici exponencialni prubéh v zavislosti na x

P(x) = a e %+, (5.5)
kde 1/ a, je stiedni hloubka priniku, jez zavisi na kinetické energii pozitronil emitovanych
zéafiCem BT se spojitym spektrem energii a hustoté materialu [65, 66].

Pozitronova anihilacni spektroskopie je metoda, ktera pfindsi informaci o materidlu
do hloubky az stovek mikrometrti. Pro zkoumani povrchu a tenkych vrstev je tieba pouzit

svazky pomalych pozitrond.
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Pozitron po termalizaci vykonava nahodny difuzni pohyb. Stfedni diftzni délka pozitronu
L, odpovida stfedni vzdalenosti mezi mistem termalizace pozitronu a mistem, do kterého se

difiznim pohybem pozitron dostane béhem své efektivni doby zivota 7,

L, =Dit,. (5.6)

Pro kovy je tato hodnota v fadech stovek nm. Danému materialu pak odpovida diftizni

koeficient pozitronu D, [66].

Princip méreni doby Zivota pozitroni

Zpisob méteni doby Zivota pozitront je vyobrazen na obrazku 5.7.

*’Na @ v 1274 keV, start signa

D —_ A

vzorek ¢

:re+ Y

v 511 keV, stop signal

Obrazek 5.7: Princip méfeni doby Zivota pozitroni [65]

M¢étenou veli¢inou je Casovy interval t mezi startovnim a stopovacim signalem. BEhem
nékolika pikosekund je pfi emisi pozitronu (viz obrazek 5.7) vyzafen foton o energii
1274 keV, ktery slouzi jako startovaci signal. Po proniknuti pozitronu do materidlu se
pozitron termalizuje anasledné anihiluje s jednim z okolnich elektronti za vyzafeni dvou
fotond o energii 511 keV (odpovida klidové hmotnosti elektronu/pozitronu). Cas detekce
jednoho z téchto fotontl je zaznamenan jako stop signal, konec doby zivota pozitronu. Délka
casového intervalu mezi detekci startovaciho a stopovaciho fotonu je rovna dobé Zivota

pozitronu v materialu. M¢éfi se tedy zpozdéné koincidence [65].
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5.3.2 Spektrometr dob Zivota pozitronu

Meéieni doby zivota pozitronid byla provadéna na spektrometru, ktery je vyfotografovan
na obrazku 5.8. Spektrometr je detailnéji uveden a popsan v publikaci [68]. Spektrometr
obsahuje scintilacni detektory, které detekuji gama zafeni a jsou schopné urcit ¢as dopadu
zafeni na detektor a jeho energii. Detektory jsou slozené z BaF, krystalli a fotondsobicii

Photonis XP2020/Q [63].

Pomoci rychlé elektroniky (diferencidlni diskriminatory konstantni frakce FAST-COM
7029A, prevodnik cas-amplituda ORTEC 567, A-D pievodnik CANBERRA 8877) jsou
signaly z detektori zpracovavany a uloZeny v pocitadi. Casové rozlideni spektrometru je
150 ps (polositka rozliSovaci funkce pro Na pozitronovy zafic). Spektrometr ma teplotni
komorou umoziujici PAS méfeni pfi teplotich v rozmezi 0 — 200 °C. Teplota je regulovana

s presnosti = 0.5 °C. Vzorek pii PAS méfeni miiZe byt jak ve vzduchu, tak 1 ve vakuu [63].

Obrazek 5.8: Spektrometr pro méteni dob zivota pozitronti, 1 — vzorek s pozitronovym zati¢em
a topnou jednotkou, 2 — scintila¢ni detektor pro detekce anihilaci fotont (druhy detektor je umistén
na opacné strané za Pb stinénim), 3 — vakuova pumpa, 4 — elektronika pro zpracovani detektorovych

signalil [63]
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5.4 Skenovaci elektronova mikroskopie

Skenovaci (¢i fadkovaci) elektronovy mikroskop (SEM - Scanning Electron Microscope) je
zafizeni, ktery umoziuje zobrazovat povrchy s vysokym rozliSenim pomoci elektronového
svazku. Slouzi pfevazné k topografické analyze rliznych materidlti pfevazné velmi malych
objekt, ¢i objektl s detaily, které bézny opticky mikroskop nerozpozna, nebot jsou

za hranici jeho rozliseni. [70, 71].

Elektronovy paprsek tvarovany magnetickymi ¢ockami rastruje po dané oblasti povrchu
vzorku, z ni jsou emitovany signalni elektrony, které jsou detekovany jako analogovy signal.
Detekujeme pfevazné dvé skupiny elektronid opoustéjici povrch vzorku: zpétné odrazené
elektrony (BSE) a sekundarni elektrony (SE). Postupné na vSechna mista v daném rastru
dopada fokusovany svazek primarnich elektrond. Analogovy signal zaznamenany detektorem
za danou dobu se pfevadi na obrazovy pixel. Matice pixeld tvoii vysledny snimek povrchu.

Podrobnéjsi vysvétleni SEM je mozné si precist v literatute [72, 73].

Schéma nejcastéji  detekovanych informaci elektronikou SEM je znazornéno
na obrazku 5.9, kde jsou ciseln¢ uvedeny hloubky, ve kterych jednotlivé typy zafeni
ve vzorku vznikaji a jakou informaci o vzorku dany typ zateni poskytuje. Na zakladé detekce

a zpracovani vSech téchto informaci se ziska komplexni informace 0 zkoumaném vzorku [70].

primarni elektronovy svazek

Augerovy elektron sekundarni elektrony
atomogvg ?l ozeni povrchz topograficke informace ~ 1% "™
charakteistcké rentgenové zafeni R e s e -0
(~1nm) spopte rentgenove zareni
katodolumlmscence 2 ax
informace o elektronovem stavu (brzdné zareni)
(~1-5 um) (~1- 3 um) (~1-4 um)
vzorek
nepruZné rozptylené elektrony
sloZeni a vazebné stavy pruZné rozptylené elektrony
nekoherentné pruzné strukturni analyza
rozptylené elektrony -
absorbovane elektrony

morfologické informace (TEM)

Obrazek 5.9: Diagram interakce elektronového svazku a povrchu vzorku s vyznacenim oblasti,

z nichz pochazeji rizné typy signala [70]



Experimentalni metody 37

5.5 Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomarnich sil (AFM - Atomic Force Microscopy) je mikroskopicka technika,
ktera ziskava obraz pomoci sondy pohybujici se v té€sné blizkosti povrchu vzorku. Pouziva se
k trojrozmérnému zobrazovani povrchii. Obraz povrchu je postupné sestavovan bod po bodu.
Metoda dosahuje velmi vysokého rozliSeni a umoziiuje zobrazit struktury s atomarnim

rozliSenim. Méfici metodu AFM Ize pouzit na zobrazovani i nevodivych vzorku [74, 75].

Princip (obrazek 5.10) spociva v detekovani ohybu nosniku, na kterém je upevnéna sonda
— ostry hrot, ktery se pohybuje v tésné blizkosti povrchu. Existuji ¢tyfi typy snimacich

rezimi: kontaktni, nekontaktni, poklepovy a dynamicky (nekontaktni) rezim [74].

4 quadrant
photo detector

Cantilever
. deflection
measurement

Laser

FWN cam'\\e"e‘
A

xyz-

stage j g— V
/ sample

sample stage

Obrazek 5.10: Princip detekce nosniku metody AFM [76]

V diplomové praci byl pouzit kontaktni mod. Pfi kontaktnim mddu hrot zGstava po celou
dobu v kontaktu se vzorkem. Vychylka hrotu je drzend na konstantni hodnot¢ a systém zpétné
vazby kopiruje povrch [74]. Vysledkem je, Ze interakce mezi sondou a vzorkem probihd
Vv rezimu odpuzovani. Pfi prichodu sondy strmymi hranami vzorku mohou vznikat bo¢ni sily,
které mohou zpiisobit poSkozeni sondy nebo vzorku, nebo mohou byt také disledkem
adheznich nebo tiecich sil mezi sondou a vzorkem. To mize vést ke sniZeni rozliSeni snimki
v dusledku pohybu hrotu sondy po povrchu [77]. Podrobné&jsi vysvétleni principu méteni

AFM je mozné si precist v literatute [77, 78].
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5.6 Meéreni kontaktniho ahlu

Povrch biomateridlu je prvni slozkou implantatu, kterd ptichazi do styku s biologickymi
bunikami nebo tekutinami. Aby byly biomaterialy biokompatibilni, nesmi pii kontaktu s tkani
vyvolat zadny typ neptiznivé reakce. Biokompatibilita je ovlivnéna vlastnostmi povrchu
biomaterialu, chemickym slozenim, povrchovou energii a topografii povrchu, ale zejména
smacivosti povrchu, kterd se c¢asto urcuje pomoci meéfeni kontaktniho uhlu materialu

Povrchové upravené biomaterialy se pouzivaji v implantatech [79].

5.6.1 Smacivost

Smacivost mizeme charakterizovat jako schopnost kapaliny pfilnout k povrchu nékterych
pevnych latek. Stupeni sméceni se urCuje dle projevu adheznich (pfilnavych) a koheznich
(soudrznych) sil mezi ¢asticemi povrchovych vrstev dvou stykajicich se latek. Smacivost
povrchi je studovana pomoci statickych a dynamickych metod na aparatufe, ktera umoznuje

zobrazit a méfit kontaktni thel na rozhrani [80].

Povrchy, které kapaliny smaci, se nazyvaji lyofilni (v pfipadé vody hydrofilni). Kapalinami
nesmacené povrchy se nazyvaji lyofobni (v ptipadé vody hydrofébni).
Typy smacivosti jsou zobrazené na obrazek 5.11, typy smacenych povrchii konkrétné

pro vodu na obrazku 5.12.

L0\ O B 28

zadna minimalni nedostatecna dostatecna idealni
smacivost smacivost smacivost smacivost smacivost
povrchu povrchu povrchu povrchu povrchu

Obrazek 5.11: Typy smacivosti od zadné az po idealni smacivost, kontaktni tthel 6[81]
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0<90° 90° <0 <150° 0> 150°

A A A N S\,

hydrofilni povrch hydrofobni povrch  superhydrofobni povrch

Obrazek 5.12: Typy povrchu dle velikosti kontaktniho thlu pro kapku vody, kontaktni thel 6 [82]

5.6.2 Kontaktni uhel

Meéfieni kontaktniho tihlu je velmi citlivd metoda charakterizace povrchu pevnych materiala.
Ve vétsiné primyslovych odvétvi méa zasadni roli v porozuméni chemickych a fyzikalnich
procesti interakce mezi pevnou latkou a kapalinou. Tato metoda je rychla, financné

nenaroc¢na, ma vysokou presnost a citlivost [83, 84].

Kontaktni uhel sméceni je thel, ktery svira tecna k povrchu kapaliny v misté dotyku kapky
s povrchem pevné latky. Cim je hodnota kontaktniho thlu mensi, tim je smaceni povrchu
pevné latky kapalinou lep$i. S jeho vyuzitim Ize stanovit volnou povrchovou energii

studovanych materiald, jelikoz doposud neni znama lepsi pfima metoda pro jeji urceni [83].

Kontaktni thel 8 ma plivod v mezimolekularnich interakcich v objemovych fazich. Jejich
mezifazovy vztah je ilustrovan na obrazku 5.13, kde (K) je kapalina, (SP) pevna latka a (PL)
plyn [85, 86].

ylv SP

ysv ysl

Obrazek 5.13: Mezifazova rozhrani [86]
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Vztah mezi thlem kontaktu @ a jednotlivymi mezifazovymi energiemi g, s, @y, je dan

Youngovou rovnici

0="¥w — Vst —Ywcoso, (57)

kde y, je dana povrchovou energii kapaliny, y,, porchovou energii pevné latky

a y,; mezifazovou energii pevné latky a kapaliny [85, 86].
Upravou (5.7) dostaneme vztah

cos @ = M. (5.8)

Yw

Pokud je kapka umisténa na pevny povrch, mohou nastat dva ptipady, které jsou dany
Youngovou rovnici (5.7). Jeslize y5, < Y + Vs 1ze urcit kontaktni uhel, pro ptipad y,, >
Y + Y kontaktni uhel urcit nelze, jelikoz kapalina se bude rozprostirat po povrchu, thel se
bude blizit 0°, pak jde o hydrofilni povrch. Méné hydrofilni povrchy budou mit uhel
s kapalinou v rozmezi mezi 0° a 90°. Pokud je kapalina siln¢ odpuzovana (superhydrofobni),
uhel kontaktu bude témét 180°, méné hydrofobni maji tihel kontaktu mezi 90°a 180° [85].

5.6.3 Méreni kontaktniho uhlu

Kontaktni thel 1ze méfit pfimymi 1 nepfimymi metodami. Metoda, ktera byla pouzita v této
praci, patfi mezi preferované. Je to metoda méfeni kontaktniho uhlu smaceni ptisedlé kapky.

Jeji schéma je zobrazené na obrazku 5.14, [79, 84].

Me¢feni spociva v naneseni kapky vody pomoci mikropipety na testovany povrch vzorku
a za pomoci méficiho zafizeni s kamerou se vyfotografuje tvar kapky. Nasledné se provede
matematické vyhodnoceni te¢novou metodou. Drsny povrch je obvykle smacen 1épe nez
povrch hladky u dobie smacejicich kapalin, ale u kapalin, které §patné smaci, je tomu naopak.

Smaécivost je dlilezita pro pfilnavost dvou materiala [84].

pozorovany
|| obiekt

(l = Ci mikroskop k‘;‘%%?J |]|:>

\ zpracovani dat T Tm—

zdroj svétla a difuzér SRR

Obriazek 5.14: Schéma uspotadani pii méfeni uhlu smaceni [84]
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6 Interpretace vysledkii a diskuse

6.1 Studovany material: Ti6Al4V

Material Ti6Al4V od firmy ProSpon pouzivany pro implantaty kycelnich kloubti byl pro tuto
diplomovou praci zkouman ve tfech typech vzorkli (dva rozdilné typy pro ovlivnéni LSP
ajeden pro vytvoreni mikrostruktury LIPSS). VSechny vzorky byly zpracovany stejnymi

parametry laseru po celém povrchu.

6.1.1 Vzorky pro ovlivnéni metodou LSP

Prvni typ vzorka byl nafezdn z metrové tyCe o priméru 15 mm na kolecka o tloustce
3mm. Dale byl opracovan metodou Laser Shock Peening s vykonem laseru 5 GW/cm?.
Vzorky byly opracované laserem jednou vrstvou a dvéma vrstvami LSP. Jedna vrstva se
sklada ze ctyt sekvenci obrazek 6.1. V prvni sekvenci jsou laserové pulsy o velikosti stopy
2 x 2 mm? kladeny vedle sebe, v dalsich sekvencich jsou postupné posunuty o 50 % doprava
av dalsich sekvencich nahoru. Cést vzorkl byla opracovana dvéma vrstvami LSP. Povrch

neovlivnéného vzorku a ovlivnénych vzorkd LSP metodou lze pozorovat na obrazku 6.2.

) J g —— —— o ] o o o o o e e e e o b - —

—_—— e = = = = == - —_—— e o o e o = e e e e el = e e e o e e e o o oEm e e o ——

- e - el Bttt bl Lok gy S (SN S S— —_——

e o o e e o e o o o o e o e o e - - —— e e - - -

1. 2. 4.
sek sek sek sek

)

Obrazek 6.1: Strategie piekryvi LSP v jedné vrstvé
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Obrazek 6.2: Material Ti6Al4V: a) neovlivnény, b) ovlivnény jednou vrstvou LSP, ¢) ovlivnény

dvéma vrstvami LSP

Jak lze pozorovat na obrazku 6.2, vzorky ovlivnéné LSP metodou maji zdeformovany
povrch od laserovych pulst. Tato deformace je vysvétlena v kapitole 4.1 o metodé LSP.
Na téchto vzorkdch byla zméfena tvrdost, vnesené tlakové zbytkové napéti na pfistroji

rentgenové difrakce a méteni dob Zivota pozitront.

Tepelnym zpracovanim je mozné ziskat lepSi mikrostrukturu a mechanické vlastnosti.
Nékteré vzorky proto byly pred ovlivnénim laseru pro méfeni dob Zivota pozitroni vyzihany
ve vakuové peci na 600°C [23] po dobu 1h a postupné ochlazeny v peci. Ochlazeni ve vodé
by mohlo zptsobit vznik dal§ich pnuti. Zihani je velmi asty proces tepelného zpracovani,

ktery vede ke snizeni vnitinich napéti.

Druhy typ vzorkl byl nafezan ve tvaru obdélniku s rozméry 1 x 10 cm o tloust’ce 2 mm.
Vzorky byly pifed LSP metodou progresivné vylestény s diamantovymi suspenzemi
na brusném papiru o zrnitosti 1 um. Po aplikaci LSP metody nastalo zakfiveni/prohnuti
obdélnikového vzorku (obrazek 6.3). Doslo ktzv. laser shock forming [87, 88, 89]

(tj. laserovému tvareni), coz je vykonna laserova metoda tvarovani kovovych dild.

Ovlivnéni materidlu LSP vrstvou bylo z profilu zkouméno pomoci skenovaciho
elektronového mikroskopu. U vzorkh po LSP doslo k mensi zméné mikrostruktury
ve srovnani s neovlivnénym materidlem. Obrazek 6.4 zobrazuje snimky ze SEM v porovnani
mikrostruktury profilu vzorku bez ovlivnéni (obrazek 6.4a) a ovlivnéného LSP
(obrazek 6.4b), na kterém jsou vidét dusledky razové viny od LSP az do hloubky pfiblizné
200 um oznacené v obrazku 6.4b ¢ervenou Sipkou. Podobnou zménu mikrostruktury

pozoroval mikroskopem i Kumar D. ve své praci [4].
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Obrazek 6.3: Obdélnikové vzorky prohnuté vlivem LSP metody

1.29 mm 60 pA - 217x 1.28mm

5 keV 2021-08-10 WIDE FIELD

Obriazek 6.4: Snimek ze SEM zachycujici mikrostrukturu z profilu vzorku: a) bez ovlivnéni,

b) po ovlivnéni LSP
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6.1.2 Vzorky pro vytvoreni struktur LIPSS na povrchu

Kruhové vzorky Ti6Al4V o priméru 15 mm a tloustce 3 mm byly pied oSetfenim laserem
s ultrakratkymi pulzy zapouzdieny za tepla na lisu SimpliMet 4000 od firmy Buehler.
Nasledn¢ byly progresivné lestény na vykonné brusce/lesticce AutoMet 250 od firmy Buehler
za pouziti brusnych papirt se zrnitosti 280, 360, 600, 1000, poté s diamantovymi suspenzemi
az na 3 um. Lesténi bylo provadéno po dobu 5 minut s kazdym z vySe uvedenych stupni

lesticiho papiru.

K modifikaci povrchu byl pouzit laserovy systém PERLA B vyvinuty a provozovany
v laserovém centru HiLASE (FZU AV CR) na bazi technologie tenkych diskd, aktivni
prostiedi zde tvofi krystal Yb:YAG. Na tvarovani svazku byla vyuzita skenovaci hlava

od firmy Pulsar Photonics v kombinaci se skenovaci hlavou od firmy Scanlab.

Pomoci ¢tyi paprskit DLIP byly na povrchu Ti6Al4V indukované periodické povrchové
struktury. Generovany byly soucasné ve vice nez tisici mistech najednou. LIPSSy, tj. malé
periodické struktury, byly vytvoteny s parametry laseru s vinovou délkou 1030 nm, s energii
v pulzu 500 W, opakovaci frekvenci 1 kHz. Vystupni paprsek byl veden do jednotky
dynamického tvarovani paprsku FBS G3 (Pulsar Photonics GmbH) vybaveného prostorovym
modulatorem svétla (Spatial Light Modulator (SLM), Hamamatsu Photonics)
a galvanometrickym skenerem (intelliSCAN III 14, Scanlab) s maximalni rychlosti 2 m/s.
Svazek byl vytvarovan pomoci prostorového modulatoru SLM na 500 um dlouhou ¢aru (Sifky
40 um) s homogennim rozloZenim intenzity. Timto svazkem byl vzorek skenovan rychlosti
10 mm/s a rozte¢i 200 um mezi jednotlivymi piejezdy. V tabulce 6.1 jsou shrnuty pouzité

parametry.

Tabulka 6.1: Parametry laseru na LIPSS

Vlnova délka 1030 nm
Délka pulzu 1,7 ps
Opakovaci 1 kHz
frekvence

Energie v pulzu 500 pd
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Modifikovany povrch byl zkouméan na digitdlnim optickém mikroskopu VHX-7000,

obrazek 6.5, obrazek 6.6 ve dvou modech.

Funkce 3D uzivateli umoziuje zobrazovat 3D snimky. Tato metoda ziskava zaostieny
snimek v riznych vyskéch, provadi hloubkovou kompozici v jemném rozliSeni, konstruuje

a zobrazuje 3D snimky. Vysledny snimek umoZiiuje pozorovani ve vyssi obrazové kvalité.

Pii pozorovani v rezimu s efektem optickych stinii (funkce Opt-SEM = Optical Shadow
Effect Mode) je zdiraznéna textura objektu. Tato funkce umoznuje uzivateli vykreslit detaily
povrchu, naptiklad nepatrné kazy, které by jinak nebyly zietelné. V tomto rezimu je obraz

nasniman opakované s proménlivym thlem sméru osviceni.

Jeden typ vzork(i mél navic vytvofené mikrodraZky se ctvercovym svazkem s rozteci
100 um. Z obrazku 6.6B Ize zietelné pozorovat vytvorené drazky od DLIP, které jsou od sebe

vzdaleny ptiblizné¢ 500 um (0znaceno Sipkou).

LENS: E500: X500

CLENS: ES00: X500+

Obrazek 6.5: Snimky z optického mikroskopu se zvétsenim 500x zobrazujici strukturu povrchu
s LIPSS; A) 3D mdd, B) Opt-SEM mod
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ENS: E500: X500

Obrizek 6.6: Snimky z optického mikroskopu se zvétSenim 500x zobrazujici strukturu povrchu

s LIPSS, vzdalenost drazek 500 um; A) 3D méd, B) Opt-SEM mod
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6.2 Méreni tvrdosti podle Vickerse

Pro méfeni vzorki Ti6Al4V po oSetfeni LSP metodou byla pouzita Vickersova metoda
meéfeni tvrdosti. Povrch materialu pro méfeni byl vylestén na nejméné 3 um. Pro tuto metodu

méfeni tvrdosti byl pouzit tvrdomér Struers — DURAMIN - 40 AC3 (obrazek 6.7).

Obrazek 6.7: Tvrdomér Struers — DURAMIN - 40 AC3

Diamantovy indentor ve tvaru pravidelného ctyfbokého jehlanu byl vtlacovan do vzorku.
Tvrdost podle Vickerse je vyjadiend jako pomér zkuSebniho zatizeni k plose povrchu vtisku.

Pro tuto praci byla zvolena tvrdost HV 0,1 ¢ili zatéz 0,1 kg po dobu 10 s.

Priprava vzorkii na méreni tvrdosti
Vzorky byly na méfeni tvrdosti pfipraveny dvéma riznymi zpiisoby:

1) Kruhové vzorky o priméru 15 mm a tloustce 3 mm ovlivnéné LSP metodou byly
pfefiznuty na stolni pile IsoMet High Speed Pro od firmy Buehler. JelikoZ vzorky byly pfilis
malé, byly pfed brousenim a leSt€énim zapouzdieny pro lepSi uchyceni bchem leSténi.
Zapouzdteni za tepla prob¢hlo na lisu SimpliMet 4000 od firmy Buehler. PoSkozenou vrstvu

materialu od fezdni a piebyteCnou hmotu od zapouzdieni bylo nutno v dalSich krocich
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piipravy vzorki odstranit. To se délo pomoci brouseni a lesténi na vykonné brusce/lesticce
AutoMet 250 od firmy Buehler. Byly pouzity postupné brusné papiry o zrnitosti 280, 360,
600, 1000. Lesténim se suspenzemi bylo postupné provedeno na brusnych papirech o hrubosti
9 um a 3 um. Lesténi bylo provadéno po dobu 5 minut s kazdym z vySe uvedenych stupit
lesticiho papiru. Po téchto Upravach byla zmétena tvrdost na tfech mistech vzorku. Namétené

hodnoty jsou zobrazeny do grafu (obrazek 6.8).

0 r —e—Neovlivnény
-2 vrstvy LSP
380 | =@-1vrstva LSP
=
o
2 360 |
340 F
320 -
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1.2 1,4 1,6 1,8

Hloubka[mm]

Obrazek 6.8: Tvrdost materialu v zavislosti na hloubce (kruhové vzorky)

Dle grafu (obrazek 6.8) je patrné, Ze neovlivnény vzorek ma konstantni trvdost, ktera se
pohybuje kolem hodnoty 344 HV 0,1. Hodnoty ovlivnénych vzorkt jsou tésné pod povrchem
vyssi o 8 % U jedné vrstvy LSP a0 12 % vyssi u dvou vrstev LSP. Vyssi hodnoty tvrdosti
jsou tésné€ pod povrchem pii dvou vrstvach LSP, kde ovlivnéni zasahuje také do vétsi hloubky
az 1,1 mm nez u vzorki ovlivnéného jednou vrstvou ¢i zddnou. V hloubce vétsi nez 1,2 mm

ovlivnéni uz témet zadné neni. Obdobné chovani zaznamenal 1 Kumar D. [4].

2) Na vzorky typu obdélniku o rozmérech 1 x 10 cm a tloust’ce 2 mm byly pouzity postupné
brusné papiry o zrnitosti 280, 360, 600, 1000. Lesténi se suspenzemi bylo postupné
provedeno na brusnych papirech o hrubosti 9 um, 3 um a 1 um. S kazdym z vyse uvedenych
stupiii lesticiho papiru bylo lesténi provadéno po dobu 5 minut. Nasledné byl vzorek

opracovan metodou LSP a zméfen Vickersovou metodou. Naméfend data jsou zobrazena

do grafu (obrazek 6.9).
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Obrazek 6.9: Tvrdost materialu v zavislosti na hloubce (obdélnikové vzorky)

Dle grafu (obrazek 6.9) je patrné, ze neovlivnény material pti zvolené tvrdosti HVO0,1 je
konstantni, pohybuje se kolem hodnoty 350. Vzorek Ti6AL4V s jednou vrstvou LSP
je v hloubce 0,2 mm 0 17 % tvrdsi (hodnota 410 HV 0,1) neZ neovlivnény. Jesté vétsi tvrdost
(0 3%) oproti jedné vrstvé LSP je znatelna u vzorku ovlivnéného dvéma vrstvami LSP
(0 20% tvrdsi nez bez ovlivnéni), toto ovlivnéni zasahuje témét az do hloubky 1 mm. Ve vétsi

hloubce ovlivnéni neni rozdilné od neovlivnéného materialu.

K velmi podobné zavislosti tvrdosti na hloubce doSel i Shen X. ve své praci [90], ktery
pouzil slitinu Ti-6Al-7Nb. Dle jeho vysledkll nejvétsi ovlivnéni nastalo také po prvnim
ovlivnéni laserem, kdy se tvrdost v porovnani s neovlivnénym vzorkem zvysila o 21 %. Pti
druhém a tfetim ovlivnéni se tvrdost jesté navysila vzdy o 1,5 %. Ovlivnéni laserem bylo

dosazeno az do hloubky 0,9-1 mm [90].
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6.3 Méreni zbytkového napéti

Kruhové vzorky Ti6Al4V byly zméfeny na pfistroji pro méfeni rentgenové difrakce
AUtoMATE Il Micro-area X-ray residual stress measurement system od firmy RIGAKU,
obrazek 6.10. Vzorky byly méfeny metodou sin®ip. Nejprve se zméfilo zbytkové napéti
V pozadovaném misté vzorku, poté se odleptala vrstva materialu, ktera se pak zmétila pomoci

mikrometru. Tloustka odebiranych vrstev musela byt dostateéné mala.

Elektrolytické¢ odleptavani a leSténi probihalo pomoci automatického elektrolytického
lesticiho stroje LectroPol-5 fizeného mikroprocesorem od firmy STRUERS, obrazek 6.11.
Jako elektrolyt byl zvolen roztok methanolu a kyseliny sirové 95% v poméru 7:1. Timto
opakovanym postupem se pokracovalo az do pozadované hloubky cca 1-1,5mm.
Hloubka/odleptana vrstva byla méfena mikrometrem po kazdém kroku odleptani. Naméfena
data vytvorila zavislost zbytkového tlakového napéti na hloubce pod povrchem méfeného

vzorku, data jsou zobrazena v grafu (obrazek 6.12).

Obrazek 6.10: Pristroj na méteni rentgenové difrakéni analyzy AutoMATE II Micro-area X-ray

residual stress measurement system od firmy RIGAKU
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Obrazek 6.12: Zavislost zbytkového tlakového napéti na profilu hloubky Ti6Al4V ovlivnéného 1 a 2

vrstvami LSP

Zbytkové tlakové napéti bylo na povrchu vzorku ovlivnéného 2 vrstvami o 130% vétsi

oproti neovlivnénému vzorku. U vzorku s jednou vrstvou doslo ke zlepseni o 122%. Zbytkové

napéti u povrchu neovlivnéného vzorku bylo nejspiSe vnesené technologickou vyrobou

a naslednym roziezanim z tyCe Ti6Al4V. Dle grafu (obrazek 6.12) je ziejmé, ze ovlivnéni

jednou vrstvou zasahuje do hloubky 0,9 mm a ovlivnéni LSP dvéma vrstvami az do hloubky

1,1-1,2 mm. Nejvétsi ovlivnéni LSP je tésn¢ pod povrchem. Pocet ovlivnéni (viz graf —

obrazek 6.12) ma vyznamny vliv na velikost zbytkovych napéti v materialu.
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Obecné plati, Ze s rostouci vzdalenosti od stiedu klesa tlakové napéti, coz 1ze pozorovat jak
na grafu (obrazek 6.12), tak i na podobném profilu hloubkového zbytkového napéti grafu
(obrazek 6.13), které ziskal také X.C. Zhang [92], ale ten pouzil odli§né parametry. Hustota
vykonu byla zvolena stejné€, ale ostatni parametry byly jiné, coz vysvétluje rozdilné hodnoty
zbytkového tlakového napéti. Hloubka ovlivnéni a klesajici trend ubytku napéti do hloubky

jsou srovnatelné.

Z grafu (obrazek 6.13) je vidét, ze tlakova zbytkova napéti vznikaji v podpovrchové vrstve.
U obou vzorki se maximalni hodnoty zbytkovych napéti nachazeji na povrchu, coz se zvysuje
S rostoucim poctem razu. S rostouci vzdalenosti od povrchu se tlakové napéti snizuje a méni
se na tahové. To je oCekavané, protoze vrcholova amplituda laserového razu se objevuje

na povrchu a poté slabne, jak se §ifi do materialu [93].

Pokud je vSak absorp¢ni vrstva béhem LSP poSkozena a nemulZe zcela izolovat cilovy
material od tepelného ucinku, profil zbytkového napéti v podpovrchové ¢asti vzorku se
zmeéni. V takovém piipadé maximalni zbytkové napéti nemusi byt na povrchu, ale

Vv podpovrchové vrstvé [94].

Je znédmo, ze tlakova zbytkova napéti v blizkosti povrchu vzorku vznikaji v disledku
lokalni plastické deformace po LSP. Obecné plati, ze hloubka s tlakovym zbytkovym napétim
muze ovlivnit charakterizaci plasticky ovlivnéné hloubky. To Ize vidét na grafu
(obrazek 6.13), kdy se se zvySujicim poctem razi z 1 na 2 plastické deformaéni ovlivnéni
z hloubky 0,75 mm prohlubuje do 1,0 mm. Z toho vyplyva, Ze opakované razy maji ptiznivy
vliv na troven zbytkového napéti v tlaku piedev§im na povrchu a zasahuji do vétsi hloubky

V podpovrchové vrstvé.

Graf (obrazek 6.14) srovnavajici G¢innost metody LSP a konvenéni metody SP uvedl
ve svém clanku Correa C., [95]. Tlakova zbytkova napéti vyvolana LSP zasahuji do témét
¢tyinasobku hloubky zbytkového napéti vyvolaného SP. LSP poskytuje oSetfeni do vétsi
hloubky, ¢imz se zlepSuje zbytkové napéti. Metoda SP vnese napéti pouze do hloubky 0,3-
0,4 mm, zatimco pomoci LSP je tomu az do hloubky 1-1,5 mm. Mira ovlivnéni LSP zavisi

na hustoté vykonu laseru, velikosti spotu laseru a energii [95].
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Obrazek 6.13: Profily hloubkovych zbytkovych napéti vzorkli ovlivnéné jednim ¢i dvéma zasahy [92]
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Obrazek 6.14: Porovnani méteni zbytkového tlakového napéti v zavislosti na hloubce po ovlivnéni

LSP a SP [95], reference v legendé¢ grafu [96, 97, 98]
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6.4 Méreni doby Zivota pozitronu

Pozitronova anihila¢ni spektrometrie byla zvolena pro pozorovani defektii struktury
ve zkoumaném materidlu Ti6Al4V. Touto metodou je mozné pozorovat defekty v materialu
0 velikosti pfiblizn¢ 0,1 nm az 1 nm jako jsou dislokace, vakance, shluky vakanci, klastry,

popf. precipitaty.

Je zalozena na spektrometrickém méfeni doby Zivota pozitronu v latce (PLS - Positron
Lifetime Spectroscopy). Zkoumany materidl byl lokaln& ozafen Bt zafi¢em. Tento zdroj
pozitront byl pfipraven nanesenim roztoku ?’NaCl na tenkou folii (~um), nasledné se nechal
odpatit, a pak byl ptikryt stejnou folii. Takto pfipraveny zati¢ byl umistén mezi dva identické
vzorky studovan¢ho materidlu Ti6Al4V o dostatecné tloustce (v porovnani s hloubkou
priniku), aby se v ném absorbovaly vSechny pozitrony, vznikl takovy ,,sendvic*. Doba zivota
pozitronu se pak stanovuje na zakladé méteni zpozdénych koincidenci mezi detekci fotonu

zateni ozafujiciho radionuklidu a detekci anihilaéniho fotonu 511 keV.

Touto metodou byly méfeny vzorky Ti6Al4V ve vychozim stavu, vzorky s jednou vrstvou
ovlivnénou LSP z jedné strany a z obou stran. Dale pak vzorky ovlivnéné dvéma vrstvami

metodou LSP z jedné a z obou stran.

Na obrazku 6.15 je stfedni doba Zivota pozitronl (tj. fit spektra dob zivota pozitronil
jednou komponentou). Z grafu (obrazku 6.15) je vidét, ze vychozi vzorek ma stiedni dobu
zivota =~ 193 ps. To je vyrazné vyssi doba zivota neZ doba Zivota volnych pozitronl
v perfektnim (tj. bezdefektnim) Ti, kterd je 144 ps [69]. Vzorek jiz ve vychozim stavu
obsahuje zna¢nou koncentraci defektli. Po ozafeni laserem stfedni doba Zzivota pozitroni

nariista, coz znaci vytvoreni dalSich defekta.

Po vyzihani vzork® na 600 °C po dobu jedné hodiny a ochlazovani na vzduchu stfedni
doba Zivota pozitronli znateln¢ poklesne (aZ na 158 ps), ale stale je vySSi nez doba Zivota
volnych pozitron v perfektnim (tj. bezdefektnim) Ti. Po vyzihani se tedy koncentrace

defektti ve vzorku snizi, ale néjaké defekty vzorek piesto obsahuje 1 ve vyZihaném stavu.
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(spojujici cary slouzi pouze pro lepsi orientaci v naméienych datech)

V tabulce 6.2 jsou vysledky rozkladu spekter dob Zzivota pozitroni na jednotlivé
komponenty. Vychozi vzorek obsahuje tfi komponenty. Nejkratsi komponenta s dobou Zivota
71 pochdzi od volnych pozitronl (nezachycenych v defektech), druhda komponenta s dobou
Zivota 17, = 175 psje piispévek od pozitroni zachycenych v dislokacich a nejdelsi
komponenta s dobou zivota 73 pochazi od pozitrond zachycenych v klastrech vakanci. Sttedni
pocet vakanci v klastru odpovidajici naméfené dob¢ zivota a je uveden ve sloupci N.

Vzorek ve vychozim stavu uz obsahuje dislokace a shluky vakanci. NejspiSe byly
vytvotené pii fezani a brouseni vzorku. Jak se ale ukazalo métenim vyzihaného vzorku (viz
dale), do této komponenty pfispivaji také pozitrony zachycené v misfit defektech
narozhranich mezi c¢éasticemi S faze skubickou prostorové centrovanou strukturou
a hexagonalni matrici (« faze).

Hustota dislokaci vypo¢itana z naméfenych hodnot je pp = (0,87 +0,08) X
10 m™2. Klastry vakanci ve vychozim vzorku se skladaji zhruba ze 4 vakanci a jejich

koncentrace je c,; = (7,3 £ 0,3) ppm. Po ozafeni laserem se zvysi jak hustota dislokaci,
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tak koncentrace klastri vakanci a to tak, Ze koncentrace defekti je natolik vysoka,
ze prakticky vSechny pozitrony anihiluji v zachyceném stavu bud’ v dislokaci, nebo v klastru
vakanci (saturovany zéachyt), takze komponenta od volnych pozitronli vymizi. Lze proto
odhadnout jen spodni limit koncentrace defektu.

Hustota dislokaci po ozafeni laserem je vétsi nez 5 X 10'* m~2 a klastry vakanci, které se
skladaji z 5-6 vakanci, maji koncentraci vyssi nez 20 ppm. Po ozafeni laserem se tam tedy
vytvoii nové defekty: dislokace vygenerované pii plastické deformaci a klastry vakanci
vzniklé aglomeraci vakanci vytvofenych pii nekonzervativnim pohybu dislokaci, to se
potvrdilo i v praci Jitiho Kubaska [99], ktery studoval vliv LSP na médi.

Rozklad spektra dob zivota pozitront vyzihaného neovlivnéného vzorku (TLKS5-f2)
obsahuje dvé komponenty: piispévek od volnych pozitroni (doba Zivota ;) a pfispévek
od pozitronti zachycenych v defektech (doba Zivota ;). Vyzihanim zmizely klastry vakanci,
ale stale ve vzorku zistavaji defekty s dobou zivota 162 ps. Pokud by to byly dislokace,
tak jejich hustota je (0,94 x 10*) m. Nejspise se jedna o tzv. misfit defekty na rozhrani o a B
faze, tj. volné objemy vyskytujici se na rozhrani mezi aa [ fazi zplisobené jejich
nesoumeétitelnou strukturou.

V poslednich dvou tadcich tabulky 6.2 jsou vysledky pro vyzihané vzorky po LSP.
Hodnoty vychazi obdobné jako u nezihanych vzorkli. Po LSP se tam objevi komponenta
s dobou Zivota 7, = 173 ps, kterd pochézi od dislokaci vytvoienych plastickou deformaci.

Do této komponenty t, piispivaji také pozitrony zachycené v misfit defektech na rozhrani
faze a a B, které jsou ve vzorcich stale pfitomny. Po modifikovani vzorkti metodou LSP se
objevi dalsi komponenta s dobou Zivota 73 = 280 ps, coz odpovida piispévku od pozitront
zachycenych v klastrech vakanci skladajici se v priméru z 6 vakanci. Defekty, které byly
pozorovany jiz v nevyzihanych vzorcich, byly tedy vytvofené¢ metodou LSP, ktera do vzorku
vnasi dislokace a vakance, které se nasledné spoji do klastrii o stfedni velikosti 6 vakanci.
S rostoucim poctem laserovych pulsi roste koncentrace klastri vakanci rychleji nez hustota
dislokaci, proto se intenzita I3 zvétSuje na ukor I,. Koncentrace defekt po LSP je tak vysoka,

ze vSechny pozitrony zachycené v defektech anihiluji (saturovany zachyt).
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6.5 Skenovaci elektronova mikroskopie

Pozorovani vzorkl se strukturami vytvofenymi metodou LIPSS a DLIP byla provedena
na SEM Tescan Mira 4 (obrazek 6.16) v HiILASE centru (FZU AV CR). Mikrofotografie
SEM pro vzorky Ti6AI4V se strukturami LIPSS jsou uvedeny naobrazku 6.17
a na obrazku 6.18.

Pozorovani SEM byla provedena pomoci signalu sekunddrnich elektronii (topograficky

kontrast). Elektrony v sondé¢ byly urychleny napétim 5 kV.

Obriazek 6.16: SEM Tescan Mira 4 v HiLASE centru (FZU AV CR)
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Obrazek 6.17: Snimek SEM zobrazujici strukturu LIPSS, Typ 1: a) velikost sn

5 x 5 um?, b) velikost snimané oblasti 10 x 10 um?, ¢) velikost snimané oblasti 20 x 20 pm?,

d) velikost snimané oblasti 50 x 50 um?
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27.9 kx 10.0 pm

14.0 kx 20.0 ym 6.98 kx 40.0 pm

Obrazek 6.18: Snimek SEM zobrazujici strukturu LIPSS, Typ 2: a) velikost snimané oblasti
5 x 5 um?, b) velikost snimané oblasti 10 x 10 um?, ¢) velikost snimané oblasti 20 x 20 pm?,

d) velikost snimané oblasti 40 x 40 um?

Obréazek 6.17 a obrazek 6.18 vykazuji velmi podobné struktury. Na vSech snimcich je
zfetelna homogenni periodicka struktura atvart ve velikosti 1 um, coz odpovida vinové délce
pouzitého svazku. VSechny LIPSS jsou orientované ve stejném sméru. Obrazek 6.19 je velmi
podobny obrazku 6.6B z optického mikroskopu v kapitole 3. Stejné jako v obrazku 6.6B jsou

V ném patrné periodické drazky ve vzdalenosti 100 um.
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5
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Obrazek 6.19: Snimek SEM, pii 20 keV, vzorek Typ 2: velikost snimané oblasti 500 x 500 um?,

drazky ve vzdalenosti 100 um

6.6 Mikroskopie atomarnich sil

Topologie povrchu byla zméfena mikroskopem atomarnich sil (AFM) Solver-next od firmy
NT-MDT. Me¢feni probihalo v kontaktnim mddu s hroty CSG30. 2D a 3D snimky jsou
na obrazku 6.20 a obrazku 6.21. Vzorky Ti6Al4V s periodicky vytvofenymi strukturami
metodou LIPSS a DLIP mély pomérné drsny povrch, takze méfeni neprobihalo tplné hladce,
coz vysvétluje ¢arové artefakty na snimcich. Obrazek 6.20 obsahuje 2D snimek z velikosti
snimané plochy 10 x 10 um? a plochu 50 x 50 um? ke kazdému z nich byl soutasné vytvofen
i 3D snimek. Dle obrazku 6.20 miizeme pozorovat perodické struktury mensi nez 1 um
orientované v jednom smeéru. Vét§i periodické struktury (drazky) jsou veétSich rozmérd,

a proto se do obrazu nevesly, z obrazku 6.20 je jejich pfitomnost patrna.
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Obrazek 6.20: Snimek AFM - topologie povrchu vzorku 2 — typ 1. A) velikost snimané oblasti
10 x 10 um?, B) velikost snimané oblasti 50 x 50 um?

Vzorek na obrazku 6.20 ma patrné na svém povrchu LIPSS. VéEtsi periodické struktury
(drazky) zde moc zietelné nejsou. Pfi porovnani se snimky na obrazku 6.20 je velikost
periodické struktury vétsi, coz znamend i vét§i rozestoupeni drazek, které na obrazku 6.21
nejsou patrné. Zde také mohlo dojit ke zméné povrchové chemie kvili opracovani jesté
podélnymi piejezdy, kterd mohla zplsobit odliSnosti ve struktufe. Hloubka modulace (rozdil
vySek v ose Z) dle 3D obrazku 6.20B dosahuje piiblizné 0,9 um a dle obrazku 6.21C ptiblizné
hodnoty 1 um.
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Obrazek 6.21: Snimek AFM - topologie povrchu vzorku 3 — typ 2. A) velikost snimané oblasti

10 x 10 umz, B) velikost snimané oblasti 15 x 15 umz, C) velikost snimané oblasti 25 x 25 ;,Lm2

Struktury vytvorené pomoci pikosekundového laseru by mohly zvysit antibakteridlni

ucinek slitiny Ti6Al4V. Testovani s bakteriemi se stane soucasti zkoumani diserta¢ni prace.

Podobné topologie obrazku 6.20 a obrazku 6.21 z AFM ma ve své studii také Shazia
Shaikh [100], ktery pouzil femtosekundovy laser (fs-laser) na vytvofeni antibakterialniho
povrchu. Vzorky oSetiené fs-laserem ve studii Shazia Shaikha [100] vykazovaly vynikajici
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antibakterialni chovani vii¢i S. aureus, P. aeruginosa a S. mutans ve srovnani s neoSetienou
slitinou Ti6Al4V. Povrchova tuprava slitiny Ti6Al4V pomoci fs-laseru se tedy zda byt
ucinnou technikou pro ziskani antibakteridlnich anebo i1 baktericidnich povrcht slitiny

Ti6Al14V, aniz by bylo nutné upravit povrch pouzitim antibiotik nebo UV zafeni [100].

Snizenou adhezi bakterialnich bunék Staphylococcus aureus na laserem oSetfeném
povrchu Ti6Al4V pozoroval i Chi-Wai Chan [101].

6.7 Méreni kontaktniho ahlu

Vlastnost kapaliny pfilnout k povrchu Ti6Al4V modifikovaného metodou LIPSS byla méfena
dynamickou kapkovou metodou (méfeni kontaktniho uhlu — uhel svirajiciho te¢nu k povrchu

kapky vedené v bod¢ dotyku kapky s rozhranim).

Me¢fteni kontaktniho thlu metodou pfisedl¢ kapky vytvofené na povrchu bylo provedeno
na ptistroji DSA 100 (firma Kriiss), viz obrazek 6.22. Méteni prob¢hlo vzdy nejméné na tfech
mistech. K méfeni byla pouzita destilovana voda o objemu kapky 0,5 ul. Vyhodnoceni bylo
provedeno v programu DSA 4. Méfené hodnoty jsou primérem z 11 snimki pofizenych
po ustaleni obrazu typicky do 2 sekund po vytvoteni kapky na povrchu méfené vrstvy. Data

jsou zapsana do tabulky 6.3.

Tabulka 6.3: Namétené hodnoty kontaktniho thlu pfistrojem DSA 100

Kontaktni uhel

Vzorek Destilovana voda (°)

78,8+ 0,02
Ti6Al4V lesténa 81,6 +0,16 81,4+251

83,8+0,11

117,3+0,22
Ti Alloy 1 118,3+0,18 116,6 + 2,05

114,3+1,05

100,8 + 0,49
99,2+0,9
100,6 + 0,49
105,1+ 0,54

Ti Alloy 3 101,4 + 2,57
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Obrizek 6.22: Pristroj - Drop Shape Analyzer - DSA 100 (firma Kriiss), CVUT Kladno
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1 Zavér

Cilem této diplomové prace bylo navrhnout metodu, ktera by zlepsila mechanické vlastnosti
1ékatské slitiny Ti6Al4V, ktera se pouziva k vyrobd endoprotézy ky&elniho kloubu. Spatna
odolnost proti opotiebeni omezila Siroké pouziti této Iékatské slitiny. V lidském systému
muze soubézné pusobeni opotfebeni a koroze vést k urychlené degradaci implantati
a generovat velké zbytky opotiebeni, které omezuji dlouhodobou stabilitu nosnych

implantatd.

V poslednich letech je moderni pouzivat laserové technologie pro modifikaci kovovych
povrchll pfedev§im ve strojirenstvi, vojenském a automobilovém primyslu. Zvolila jsem
technologii laser shock peening, abych prozkoumala jeji vyuziti pro medicinské slitiny, které
se pouzivaji na totdlni endoprotézy kycelnich kloubt, kde je dulezita pevnost a odolnost

materialu viici opottebeni.

Vzorky Ti6Al4V jsem ovlivnila metodou laser shock peening (jednou a dvéma vrstvami)
a nésledné jsem meéfila vliv na tvrdost materidlu a vnesené zbytkové napéti, které patii mezi
dominantni vlivy této metody. M¢éfeni tvrdosti Vickersovou metodou prokazalo klesajici
zavislost mikrotvrdosti na hloubce od povrchu materialu oSetieného LSP. Hodnota tvrdosti
laserem zpevnéného vzorku jednou vrstvou dosahla 410 HV 0,1, coz je zlepSeni o 17 % oproti
neoSetienému vzorku. Druhd vrstva navysila tvrdost pouze o dal§i 3 %. Nejvyssi zména

tvrdosti je tedy zptsobena piedev§im ovlivnéni prvni vrstvou.

Dalsi metodou pro studii vlivu LSP bylo méfeni zbytkového tlakového napéti na ptistroji
pro rentgenovou difrakci. Pro tuto metodu bylo nutné vzorky postupné odleptavat po vrstvach
anasledné¢ méfit. Dle naméfenych dat jsem vyhodnotila, Ze zbytkové napéti zpisobené
procesem LSP se hromadi na povrchu materidlu, nebot’ vnesené¢ napéti zde mélo nejveétsi
hodnoty, které dosahly tlakového zbytkového napéti az 612 MPa, cozZ je o 130 % vétsi nez
u neovlivnéného. Ovlivnéni dvéma vrstvami zde bylo o 8 % vétsi oproti jedné vrstvé LSP.
Z dat znazornénych do grafu zavislosti zbytkového tlakového napéti na hloubce (od povrchu)
se ukazalo, Ze hloubka ovlivnéni LSP saha u jedné vrstvy do 0,9 mm, u dvou vrstev je
ovlivnéni do 1,1-1,2 mm. Ztoho jsem usoudila, Ze pocet ovlivnéni ma vyznamny vliv
studie. S rostouci vzdalenosti od povrchu se tlakové napéti snizovalo a ménilo se na tahové,
coz bylo oc¢ekavané, nebot’ vrcholova amplituda laserového razu je nejvétsi na povrchu a poté

slabne, jak se $ifi do materialu.
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Malo prozkoumanou oblasti ve svété je méfeni vzorkli ovlivnénych LSP pomoci méteni
doby Zivota pozitroni (PLS). Tato metoda umoziiuje pozorovat defekty v materialu
0 velikosti pfiblizn€ 0,1 nm az 1 nm jako jsou dislokace, vakance, shluky vakanci, klastry,
popt. precipitaty. Mezi dva identické vzorky byl umistén zafi¢ a nasledné se doba zivota
pozitrond stanovila na zakladé¢ méfeni zpozdénych koincidenci mezi detekci fotonu zafeni
ozafujiciho radionuklidu a detekci anihila¢niho fotonu 511 keV. Touto metodou jsem zjistila,
ze neovlivnény vzorek ma stfedni dobu zivota =~ 193 ps, coz je vyrazné¢ vyssi doba zivota
nez doba zivota volnych pozitronli v bezdefektnim Ti, kterd je 144 ps. Neovlivnény vzorek
obsahoval zna¢nou koncentraci defektti. Nejspise byly vytvorené pii fezani a brouseni vzorku.
Proto jsem vzorek vyzihala pfi teploté 600 °C po dobu jedné hodiny a ochlazovala
na vzduchu, stiedni doba Zivota pozitrond znatelné poklesla (na 158 ps), ale stale byla vyssi
nez doba Zivota volnych pozitront v bezdefektnim Ti. Po ozafeni laserem stfedni doba zivota
pozitrond narostla, coz znacilo vytvoteni dalSich defektii. V prvni vrstvé byla zvySena hustota
dislokaci o 37 %, druha vrstva LSP vnesla dalsi 4 %. Defekty byly vytvofené metodou LSP,
ktera do vzorku vnasi dislokace a vakance, které se nasledné se spojily do klastrii. Vysoka

hustota dislokaci znaci zjemnéni zrn a zlepSeni mikrotvrdosti.

Laserové zpeviiovani povrchu pomoci metody LSP je dle mého vyzkumu ucinnou
technologii pro zlepSeni mechanickych vlastnosti titanovych slitin  pouzivanych
na endoprotézu kycelniho kloubu a mohlo by pomoct snizit miru opotiebeni, a tim prodlouZzit

Zivotnost implantatd.

Dalsi pouzitou laserovou metodou bylo strukturovani periodickych struktur na povrchu
kombinaci metod DLIP a LIPSS ve snaze ziskat antibakterialni povrch. Tento povrch jsem
zkoumala metodami na optickém mikroskopu, SEM, AFM a méfenim kontaktniho uhlu.
Strukturovani povrchu probéhlo pomoci ultrakratkého pulzniho laseru (konkrétné ps-laserem),
ktery na povrchu vytvofil periodické struktury o velikosti 1 um, které by mély snizit adhezi
bakterii. Vyzkum s bakteriemi nebyl pro tuto diplomovou praci realizovdan a stane se

pfedmétem zkoumdani v navazujicim vyzkumu v doktorském studiu.
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Seznam symbolu

Symbol Jednotka Vyznam

lo GW/cm? Hustota laserového vykonu

E J Energie laserového pulzu

T S Doba trvani laserového pulzu
d cm Pramér spotu

HV - Tvrdost

F N Sila - zkuSebni zatizeni

di, mm Aritmeticky pramér délek thlopticek d; a d,
Ey GPa Youngtv modul pruznosti

G ° Braggtiv uhel

A nm Vlnova délka

n - Rad reflexe

d m Mezirovinna vzdalenost

£ % Relativni prodlouzeni

o N-m Napéti v materidlu

e - Pozitron

ve - Elektronové neutrino

Ks JK* Boltzmannova konstanta

T K Termodynamicka eplota

Met kg Efektivni hmotnost pozitronu
m kg Klidova hmotnost pozitronu
P(x) - Hustota pravdépodobnosti

X m Hloubka priiniku

1/a* m Stredni hloubka priiniku

L. nm Stiedni difuzni délka pozitronu
T ps Efektivni doba Zivota

2l ps Doba Zivota volnych pozitronti (nezachycenych v defektech)



Seznam symbolu

) ps Doba Zivota pozitronti zachycenych v dislokacich

(2] ps Doba zivota pozitronti zachycenych v klastrech vakanci
I, % Intenzita volnych pozitront

P % Intenzita pozitronu zachycenych v dislokacich

I3 % Intenzita pozitronti zachycenych v klastrech vakanci
N - Stiedni pocet vakanci

b m? Hustota dislokaci

Cel ppm Koncentrace klastri

D. cm?s™t Difazni koeficient pozitronu

t S Casovy interval

0 ° Kontaktni thel

% J.m? Povrchova energie

Yov Jm? Povrchova energie pevné latky

Ny Jm? Povrchova energie kapaliny

%l J-m Mezifazova povrchova energie pevné latky a kapaliny
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Zkratka Vyznam
LSP Laserovy vytvrzovani (Laser Shock Peening)
TEP Totalni endoprotéza kycelniho kloubu

UHMWPE Ultravysokomolekularni polyethylen

Ti Titan

Al Hlinik

V Vanad

Nb Niob

Co Kobalt

Cr Chrom

Ni Nikl

Zr Zirkonium

Ta Tantal

Mo Molybden

HA Hydroxapatit

SP Kuli¢kovani (Spot Peening)

LIPSS Laserem indukované periodické povrchové struktury (Laser Induced Periodic
Surface Structures)

DLIP Ptimé laserové interferencni obrabéni (Direct Laser Interference Patterning)

PAS Pozitronova anihilacni spektroskopie (Positron Annihilation Spectroscopy)

PLS Me¢fteni doby Zivota pozitront (Positron Lifetime Spectroscopy)

SEM Skenovaci elektronovy mikroskop (Scanning Electron Microscopy)

BSE Zpétn¢ odrazené elektrony (Backscattered electrons)

SE Sekundarni elektrony (Secondary electrons)

AFM Mikroskopie atomarnich sil (Atomic Force Microscopy)

Opt-SEM Efekt optickych stind (Optical Shadow Effect Mode)

ps-laser Pikosekundovy laser

fs-laser Femtosekundovy laser
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