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Abstrakt: V této bakalafské praci jsme pracovali s metastabilni B slitinou titanu
Ti-15Mo ve formé tyCky vyrobené metodou sintrovani elektrickym proudem (field
assisted sintering technique — FAST), kterou jsme podrobili klasickym metodam
termomechanického zpracovani, konkrétné kovani a rozpoustécimu zihani. Zjist'ovali
jsme vliv zpracovani na jeji mikrostrukturu a mechanické vlastnosti a porovnavali je s
ty¢kou vyrobenou komerénim zplsobem. Charakterizace byla provedena pomoci
skenovaci elektronové mikroskopie, Vickersovy metody méteni mikrotvrdosti, méteni
porozity Archimedovou metodou a tahovych zkousek. Na zdkladé¢ Archimedovy
metody méfeni porozity jsme ziskali kvantitativni popis porozity, ktery se dale
kvalitativné potvrdil pfi analyze mikrostruktury pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie. Zjistili jsme, ze abychom dosahli mikrostruktury srovnatelné s
mikrostrukturou komeréné vyrobené tyCky, je nutné sintrovanou tycku ptekovat.
Piekovana sintrovana tyc¢ka a komeréné vyrobena ty¢ka mély po rozpousStécim zihani
porovnatelné hodnoty mikrotvrdosti (cca 290 HV), meze kluzu (cca 800 MPa)
1 taznosti (cca 20 %). Dospéli jsme k zavéru, Ze pomoci metody FAST dokdzeme
vyrobit ty¢ku s podobnou mikrostrukturou a mechanickymi vlastnostmi, jakou ma

tyc¢ka vyrobend komercénim zptsobem.
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Abstract: We worked with a metastable B titanium alloy Ti-15Mo in the form of a rod
produced by field-assisted sintering method (FAST) in this bachelor's thesis. The
samples were subjected to classical methods of thermomechanical processing, namely
forging and solution treatment. We have investigated the effect of the alloy processing
on its microstructure and mechanical properties and compared them with an alloy
produced commercially. The characterization was performed by scanning electron
microscopy, Vickers microhardness measurement, Archimedes method of porosity
measurement and tensile testing. Using Archimedes method, we obtained a
quantitative description of porosity of produced rods, which was further qualitatively
confirmed by microstructure analysis using scanning electron microscopy. We have
found out that in order to achieve a microstructure similar to the microstructure of a
commercially produced rod, it is necessary to subject the sintered rod to further
processing particularly to forging. After solution treatment, the forged sintered rod and
the commercially produced rod had comparable values of microhardness (approx. 290
HV), yield strength (approx. 800 MPa) and elongation (approx. 20 %). We have come
to a conclusion that we can produce a Ti-15Mo rod with a similar microstructure and

mechanical properties as a rod produced commercially by FAST method.
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Abstrakt: V tejto bakalarskej praci sme pracovali s metastabilnou P zliatinou titanu
Ti-15Mo vo forme tyc¢ky vyrobenej metddou sintrovania elektrickym pradom (filed
assisted sintering technique — FAST), ktori sme podrobili klasickym metédam
termomechanického spracovania, konkrétne kovaniu a rozpuStaciemu zihaniu.
Zistovali sme vplyv spracovania na jej mikroStruktiru a mechanické vlastnosti a
porovnavali ich s ty¢kou vyrobenou komerénym spdsobom. Charakterizacia bola
uskutocnena pomocou skenovacej elektronovej mikroskopie, Vickersovou metédou
merania mikrotvrdosti, merania porozity Archimedovou metdédou a tahovymi
skaskami. Na zdklade Archimedovej metddy merania porozity sme ziskali
kvantitativny popis porozity, ktory sa dalej kvalitativne potvrdil pri analyze
mikrostruktiry pomocou skenovacej elektronovej mikroskopie. Zistili sme, ze k
dosiahnutiu mikroStruktiry porovnatelné s mikroStrukturou komeréne vyrobenej
tycky, je nutné sintrovanu tyC¢ku prekovat. Prekovand sintrovana tycka a komercne
vyrobena tycka mali po rozpustacom zihani porovnatel'né hodnoty mikrotvrdosti (cca
290 HV), medzu klzu (cca 800 MPa) 1 taznosti (cca 20 %). Dospeli sme k zaveru, Ze
pomocou metdody FAST dokdzeme vyrobit ty¢ku s podobnou mikrostruktirou a

mechanickymi vlastnost’ami, akii mé ty¢ka vyrobena komerénym sposobom.
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1 Teoreticky uvod

1.1. Titan ako prvok

1.1.1 Objavenie titanu

Objavenie titanu sa pripisuje amatérskemu geologovi Williamovi Gregorimu na konci
18. storoc¢ia. Skumal Cierny plazovy piesok (dnes znamy ako ilmenit FeTiO3). Jeho
analyzou zistil, Ze je tvoreny oxidmi zeleza a iné¢ho dovtedy nezndmeho prvku, ktory
nazval menachanit. O pat’ rokov neskor nemecky chemik Klaproth skiimal zlozenie
rutilu (Ti0y), kde zistil pritomnost’ dovtedy neznameho prvku. Novy prvok, inSpirujuc
sa z gréckej mytoldgie, nazval titanium. Klaproth v roku 1797 pri skiimani ilmenitu
zistil, ze titanium a menachanit su jeden a ten isty prvok. Nasledovala snaha izolovat’
Cisty titdn z jeho rad. AZ roku 1887 ziskal Nilson a Peterson titan s 94,7 % cistotou

a napokon roku 1910 izoloval Matthew Hunter titdn s takmer 100 % cistotou [1].
1.1.2 Priemyselna vyroba titanu

Titan je Stvrtym najviac zastupenym prvkom v zemskej kore, kde tvori odhadom 0,6 %
jej hmotnosti. Napriek tomu je industridlna vyroba titanu pomerne draha a naro¢na a to
v dosledku jeho silnej reaktivnosti s kyslikom a dusikom. Az v 20. storo¢i bol
objaveny priemyselne atraktivny proces jeho vyroby tzv. Krollov proces. Priemyselne
Cisty titan sa ziskava z ilmenitu alebo rutilu. Najprv dochadza k chloracii danych rad,

¢im vznika chlorid titanicity. Proces chloracie popisuju nasledujice rovnice:
Tio, + 2Cl, + C > TiCl, + CO, (1.1)
TiO, + 2Cl, + C > TiCl, + 2 CO (1.2)

Potom prebieha destilacia, ktorej vysledkom je cCistejs$i chlorid titanicity (TiCls).
Napokon nasleduje samotny Krollov proces. Ide o redukciu TiCls hor¢ikom v inertnej
atmosfére pri teplote 800-850 °C. Cely proces mozno popisat’ pomocou nasledujicej

rovnice:

TiCl, + 2 Mg - Ti + 2 MgCl, (1.3)



Vysledny produkt sa nazyva ,, titanium sponge *“ kvoli jeho porovitému a hubovitému

vzhladu [2].

Titan a jeho zliatiny sa vyuzivaju v leteckom a kozmickom priemysle vd’aka ich
vysokému pomeru pevnosti k hmotnosti a vybornej odolnosti vo¢i korézii [3].
Vyborné uplatnenie maju aj pre biomedicinske a zdravotnicke aplikacie a to kvoli ich

mechanickym vlastnostiam a biokompatibilite [4].
1.1.3 Vlastnosti titanu

Titan je striebristo-sivy kov s dvakrat nizSou hustotou aku ma Zzelezo, je odolny
kor6zii, duktilny avyznacuje sa vysokym pomerom pevnosti k hmotnosti. Ma

proténové &islo 22 a hustotu 4,507 g - cm™3 [5].

Titan je polymorfny kov, ¢o znamend, Ze sa vyskytuje vo viacerych krysStalovych
Struktirach, ktoré su stabilné len v urcitej oblasti teplot. Za Standardnych teplot a tlaku
krystalizuje titan v hexagonalnej tesne usporiadanej krystalovej Strukture oznacovane;j
ako a-Tivid’. Obr. 1.1 a). Pri vyssich teplotach nad tzv. teplotou § prechodu je stabilna
kubicka priestorovo centrovana Struktura mriezky, nazyvana tiez ako B-Ti, ktora je

zndzornena na Obr. 1.1 b). Teplota B prechodu pre titan je (882 + 2) °C [6].

Obrazok 1.1: Krystalova Struktura atdmu cistého titdnu: a) hexagonalna tesne

usporiadand a b) kubicka priestorovo centrovana [6].



1.2 Zliatiny titanu

1.2.1 Primesové prvky titanu

Pridanim primesovych prvkov do titanu dochadza k zmene teploty B prechodu, ¢im sa

primesové prvky zliatin titanu delia do troch zakladnych skupin (vid’ Obr. 1.2):

e q-stabiliza¢né: zvysuju teplotu B prechodu, ¢im stabilizuju o fazu (napr. Al, O, N)
e [-stabiliza¢né: znizuju teplotu B prechodu, ¢im stabilizuju  fazu (napr. Mo, V, Ta)

e neutralne: nemaju velky vplyv na teplotu  prechodu (napr. Sn, Zr)

[B-stabiliza¢né prvky sa d’alej delia na tie, ktoré su v titane rozpustné (B-izomorfn¢)
atie, ktoré v titane rozpustné nie su (p-eutektické). Obe skupiny prvkov znizuja
teplotu B prechodu, ale v eutektickom systéme dochddza k rozpadu B fazy pri
dosiahnuti eutektickej teploty. Vznika koexistujica o faza a moze dojst’ k vytvoreniu

intermetalickych zluc¢enin [7].

Pbec p
o+ B
T hex o
——
Ti Ti Ti
Neutralne o stabilizatné B - stabilizaéné B - stabilizaéné

(izomorfné) (eutektické)

Obrazok 1.2: Fazové diagramy zliatin titdnu pre jednotlivé skupiny primesovych

prvkov [6].

1.2.2 Klasifikacia zliatin titanu

Na Obr. 1.3 je znazorneny pseudobinarny fazovy diagram. Na jeho osi x je
koncentracia B-stabilizaénych prvkov v Cistom titdne a na jeho osi y je teplota
s izbovou teplotou v pociatku. Ako je vidiet na tomto diagrame, zliatiny titdnu moZno
rozdelit’ do troch skupin na a, a+f af zliatiny s d’als$im rozdelenim na blizko a

a metastabilné B zliatiny [6].



a zliatiny titdnu su jednofazové zliatiny obsahujuce len a fazu. Vznikaji pridanim o
stabilizacnych alebo neutrdlnych primesi. Su stabilné, maji dobré vlastnosti pri
vysokych teplotach, ale tepelnym spracovanim je Uprava mikroStrukturalnych
vlastnosti takmer nemozna. Medzi a zliatiny titanu patri napr. Ti-5A1-2.5Sn vyuzivana

pri vyrobe v prudovych motorov [8].

Pridanim malého mnozstva B stabilizacnych prvkov (1-2 hm.%) sa zvySuje pevnost’
a opracovatel'nost’ zliatin titanu. Tuto kategoriu zarad’uje literatra medzi blizko o
zliatiny a predstavuju dobry kompromis medzi pevnost'ou o+f zliatin a odolnostou
proti te¢eniu o zliatin. V&acSinou sa vyuzivaju pre vysokoteplotné aplikacie
v kozmickom a leteckom priemysle. Znama je zliatina Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo, ktora sa

nachddza v pradovych motoroch alebo plynovych turbinach [8].

a+f zliatiny titdnu obsahuju vac¢sie mnozstvo [ stabilizacnych prvkov (4-6 hm.%), st
viactazové, daji sa tepelne spracovat, ¢im vznikd velkd rozmanitost’
mikroStrukturdlnych a mechanickych vlastnosti. Do tejto kategorie patri aj Ti-6Al-4V,
najviac vyuzivana zliatina titdnu. Objavuje sa u nich martenzitickd transformacia
(bezdifuzna fazova transformécia, posun atomov na kratS§iu nez medziatomarnu
vzdialenost’) pri rychlom chladeni z § fAzy do oblasti s normalnou teplotou a tlakom.

Objavuju sa u nich martenzitické fazy o a o v priebehu kalenia [8].

Zliatiny s dostatoénym mmnoZstvom  stabiliza¢nych primesi (10-15 hm%), vd’aka
ktorym ddjde k potlaceniu martenzitickej transformdcie pri rychlom chladeni z oblasti
B fazy, sa nazyvaji metastabilné B zliatiny. Metastabilnym [ zliatinam titanu sa

budeme podrobnejsSie venovat’ v d’alSej Casti [§8].

Velké mnozstvo B stabilizacnych prvkov (30 hm.%) zapricini stabilitu  fazy pri
izbovych teplotach. Su tvorené len jednou fazou (B fazou). Medzi B zliatiny titanu
patria napr. Ti-10V-2Fe-3Al, Ti-15V-3Cr-3Al1-3Sn pouZivané v roznych komerénych
vyrobkoch, potrubiach alebo pruzinach [8].



A
o a+f metastabilné B

zliatiny zliatiny B zliatiny  zliatiny

882°C

\ | : : : >
Koncentracia P stabilizacnych primesi

Obrazok 1.3: Pseudobinarny fazovy diagram f zliatiny titanu [9].

1.2.3 Metastabilné f zliatiny titanu

Metastabilné B zliatiny titdnu sa vyuzivaju v leteckom priemysle a patria medzi
perspektivne materidly pre vyuzitie v biomedicine a to predovSetkym vd’aka ich nizke;j
hustote oproti oceli, dobrej biokompatibilite, vysokej pevnosti, excelentnej odolnosti
voci Unave a korézii [10]. Tieto zliatiny mézu vykazovat’ vysoku pevnost’ a to aj viac

nez 1400 MPa, ale zvycCajne st malo duktilné [6].

Mikrostrukturne vlastnosti metastabilnych B zliatin titdnu sa v priebehu ich

spracovania menia a to aj kvoli priebehu fazovych trasnformécii [11].

Ako bolo zmienené uz vyssie, metastabilné B zliatiny titanu sa vyznacuji tym, ze
obsahuju dostatok B-stabiliza¢nych prvkov k potla¢eniu martenzitickej transformacie

pod izbovu teplotu. Vd’aka tomu tieto zliatiny po zakaleni z teploty nad  prechodom



(tzv. rozpustacie zihanie, angl. solution treatment - ST) neobsahuju a fdzu a ani fazy
ogaa.

Okrem stabilnych faz a a p mozu metastabilné [ zliatiny titdnu obsahovat’ aj
metastabilnu fazu o, ktora sa v nich vyskytuje v dvoch formach. Pri rychlom kaleni
z vysokych tepldt (napriklad rozpustacim zihanim) vznikaji martenzitickou
transforméciou malé Castice wan (atermalna faza), z ktorej v priebehu zihania pri
teplotach v rozmedzi 250 °C — 450 °C (vid’. Obr. 1.3) rastie difiznou transformaciou
Oizo (izotermélna). Castice omega fizy zvy$uju tvrdost materialu, ale zarovefi
spdsobuju jeho krehnutie. ZvySovanim teploty zihania (500 °C — 750 °C), precipituje

v metastabilnych B zliatinach o faza [12].

1.3 Praskova metalurgia

PraSkova metalurgia je metdda pripravy pevnych kovovych predmetov pri pouziti
prasku ako vychodzieho materidlu. Dnes patri medzi jednu z najflexibilnejSich a
najpouzivanejsich technolégii vyroby. NavySe umoznuje pracovat’ so Sirokym
spektrom materialov a to od konvencnych zliatin, nemieSate'nych systémov (prvky sa
nemoZu I'ubovolne zlievat, ale ich prasky sa mozu 'ubovolne zmiesat), keramik az

po kompozitné materialy, ktoré sa narocne vyrabaju klasickymi metdédami.

Praskova metalurgia poskytuje mnozstvo vyrobnych a metalurgickych vyhod. Medzi
najvyznamnejSie vyrobné vyhody patri eliminécia alebo obmedzenie odpadu, (vyuZiva
sa viac nez 95 % materialu), moZnost’ tzv. near-net shape processing (vyroba takmer
kone¢ného tvaru v jednom kroku), poskytuje dobrti povrchovu upravu a vyrobu
predmetov roznych tvarov, ktorych produkcia by mohla byt klasickymi metédami
narocnd, ¢im sa ziskava energeticky a ekonomicky efektivny sposob vyroby réznych
kone¢nych produktov [13]. Oplyva aj mnoZzstvom metalurgickych vyhod ako moznost’
produkcie predmetov s najroznejSou mikrostruktarou (krysStalicka, nanokrystalicka,
amorfna), vznik zmesi ktoré sa v kvapalnom skupenstve nerozpustaju, finalne objekty
s kontrolovatel'nou porozitou. Taktiez umoziuje spracovanie materialov s vysokou

hodnotou teploty tavenia ako napr. molybdén.



Existujii aj jej urcité nevyhody ako obmedzenie velkosti vysledného produktu
(ekonomicky vyhodna je len pre malé casti s hmotnostou 20 — 100 g), nemoznost’
dizajnu urcitych tvarov a najma zhorSené¢ mechanické vlastnosti ako kone¢na pevnost’
v tahu ¢i taznost’, ktoré st ovplyvnené porozitou alebo necistotami v prasku [13].
V sucasnosti si popularne metoédy 3D tlace (angl. additive manufacturing). V nasej

praci sme sa venovali odlisnej metdde, ktord je popisane v d’alSej Casti.

1.4 Sintrovanie elektrickym prudom (FAST)

Sintrovanie elektrickym pradom angl. field assisted sintering technique — FAST alebo
tiez angl. spark plasma sintering (SPS) je nizkonapitova, jednosmernym pulznym

pradom a tlakom aktivovana sintrovacia metoda [14].

Najcastejsia teoreticka predstava je, Ze pocas FAST procesu sa aplikuje vel’ky pulzny
prad na elektrédy a v medzerach medzi casticami prasku, ako to je vidiet' na Obr. 1.4,
modzu vznikat’ mikroskopické elektrické vyboje, ktoré generuju vznik plazmy, ¢im
dochadza k lokdlnemu prudkému ndarastu teploty, dosledkom ktorého nastdva
vyparovanie aroztavenie povrchu castic. Nasledne sa zvacSuju kontaktné plochy
medzi ¢asticami a d’alsie efekty ako Joulovo teplo a plastickd deformacia prispievaju
k denzifikacii materidlu. Kazdopéadne, pritomnost’ plazmy v sintrovacom procese

zatial’ nebola potvrdena [15].

Proces sintrovania FAST zacina vsypanim prasku do grafitovej formy uloZenej v lise
a pozostava zo Styroch krokov a to odstranenie plynov a vzniku vakua vo vakuovej

komore, aplikovanie tlaku, odporovy ohrev a ochladzovanie [16].

VACUUM I ~—— PULSE CURRENT Spark Plasma Sintering (SPS)
mechanism

Plasma heating Joule heating

GRAPHITE _

PUNGH GRAPHITE

[ DIECASE

FOWDER

GRAPHITE TC.
PUNCH WELL

Plasma Electrical
discharge current

wow.w.substech.com

PULSE CURRENT

Obrazok 1.4: Schematicky nakres FAST a zhust'ovania praskového kompaktu [17].



2 Ciele prace

Ciel'om bakalarskej prace je vyroba zliatiny Ti-15Mo vo forme tycky pomocou
praskovej metalurgie (metdda sintrovania elektrickym pradom), jej termomechanické
spracovanie a porovnanie mechanickych vlastnosti takto ziskaného materidlu
s vlastnostami konvencne pripravenej zliatiny. Charakterizacia vyrobenej tycky bola

prevedena pomocou nasledujucich experimentov:

e Urcenie porozity pomocou Archimedovej metddy

e Meranie mikrotvrdosti Vickersovou metédou

Mikrostrukturne pozorovanie pomocou skenovacej elektronovej mikroskopie

Tahové sktisky
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3 Experimentalne metody

3.1 Zliatina Ti-15Mo

Ti-15Mo obsahuje 15 hm.% molybdénu, ¢o ho radi medzi metastabilné B zliatiny

titanu. V systéme zliatin Ti-Mo vynika okrem vynikajicej odolnosti voci korozii aj

radou mechanickych vlastnosti ako tvrdost’ a odolnost’ vo¢i opotrebovaniu, navySe ma

vysoku biokompatibilitu, ¢im mé idedlne vlastnosti na vyuzivanie v biomedicine [18].

V Tabul’ke niz$ie uvadzame jej typické mechanické vlastnosti

Tabul'ka 3.1: Zakladné mechanické vlastnosti Ti-15Mo [18].

Hustota [gm - cm™]

Teplota tavenia [°C]

Teplota B prechodu [°C]

Modul pruznosti v tahu [GPa]

Medza pevnosti v tahu [GPa]

PrediZenie [%)]

4,95

1704 - 1760
774+14
80—-120
690

10 -20

Zliatina Ti-15Mo bola vyrobend vo forme ty¢i firmou Carpenter Co., USA.

V Tabulke 3.2 uvadzame jej chemické zloZenie podla tdajov vyrobcu.

Tabulka 3.2: Chemické zloZenie tycky, udaje podl'a vyrobcu Carpenter Co.:

Prvok Obsah (hm.%)

Ti 84,473
Mo 15,200

o 0,185

Si 0,090

Fe 0,030

N 0,014

C 0,007

H 0,001

11



Naésledne firma TLS Technik GmbH & Co. Spezialpulver, Nemecko pre d’alsi vyskum

vyrobila z dodanej ty¢ky plynovou atomizaciou prasok.

3.2 Popis pouzitych experimentalnych metod

3.2.1 Sintrovanie elektrickym prudom (FAST)

Sintrovanie sa uskutoénilo na Ustave fyziky plazmy Akadémie vied Ceskej republiky
v peci SPS 10-4 vyrobenej spolo¢nost'ou Thermal Technology LLC, USA. Prasok bol
sintrovany v grafitovej forme a kompaktizované vzorky mali tvar valca s priemerom
15 mm a vySkou asi 75 mm, ako je vidiet’ na Obr. 3.1. Celkovo sa vyrobili Styri tycky
prva (skusobnd) a d’alSie tri boli vyrobené rovnakym priebehom sintrovania. Najprv
bola sintrovand skuSobna tyc¢ka (oznacend ako t850) pri teplote 850 °C po dobu
20 minut. Této teplota a ¢as sintrovania sa ukdzali byt nedostato¢né a preto sa d’alSie
tri tycky (oznacené ako t950) sintrovali pri teplote 950 °C po dobu 25 mintt. Oba
priebehy sintrovania st zndzornené na Obr. 3.2. Prasok bol najprv stla¢eny tlakom
30 MPa a néasledne ohriaty na teplotu 50 °C pod pozadovant teplotu (teda na 800 °C
resp. 900 °C) rychlostou 150 K - min~1. Poslednych 50 °C bola vzorka ohrievana

rychlostou 100 K - min~1

, aby nedoslo k prekroceniu pozadovanej teploty. Konecna
teplota 850 °C, respektive 950 °C bola udrZzovana eSte 20 minut, respektive 25 minut.

Nésledne vzorka vol'ne chladla v peci.

Obrazok 3.1: Vysledna podoba ty¢ky po sintrovani.
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Obrazok 3.2: Priebeh sintrovania tyc¢iek.

3.2.2 Prekovanie tyciek sintrovanych pri teplote 950 °C

Jedna ztyciek sintrovanych pri teplote 950 °C (t950) bola prekovana. Kovanie
vykonala spolo¢nost COMTES FHT a.s., Plzen. Kovanie je technologicky proces
objemového tvarnenia, pri ktorom v dosledku pdsobeniu vonkajsich sil dochadza
k zmene Struktary atvaru materidlu, pricom sa nemeni jeho objem. Kovanie
prebiehalo za teploty 900 °C a povodny priemer ty¢ky 15 mm sa zmenil na 8§ mm,

doslo teda k jeho redukcii o 47%.

3.2.3 Meranie porozity Archimedovou metédou

K ur€eniu porozity sintrovanych ty¢i, sme vyuZili tzv. Archimedovu metodu. Jedna sa
o jednoducht metédu vyuZivajucu Archimedov zdkon mna urCenie otvorenej,
uzatvorenej ale aj celkovej porozity. Vzorky st zvazené najprv suché, potom su
ponorené do kvapaliny o zndmej hustote a nechaju sa v podtlaku nasiaknut’ tekutinou.
Nasledne su nasiaknuté vzorky zvazené ponorené v tekutine (urci sa len hmotnost’

vzoriek nadnaSanych v tekutine — vzorka bola zavesena zhora) ana vzduchu. Na

13



zaklade nameranych hmotnosti, menovite hmotnost’ suchej vzorky mg, hmotnost’
nasiaknutej vzorky na vzduchu m,, ahmotnosti nasiaknutej vzorky ponorenej
v tekutine m; a za predpokladu, Ze pozname hustotu materialu a kvapaliny, v ktorej
sme merali hmotnosti zavesenych vzoriek uré¢ime otvorenu porozitu p,, uzatvorent

porozitu p. a celkovu porozitu p; podla vzt'ahov z [19] ako:

my—mgqg

Po =" — = G.1)
5
kde p; je hustota pouzitej tekutiny p;je hustota tuhej vzorky.
Celkova porozita p; je rovna sictu otvorenej a zatvorenej porozity, t. j.
Pt =Po t Do 3.3)

Konkrétne sme urcili otvorenu, uzatvorenu a celkovli porozitu troch sintrovanych
tyCiek (1x t850 a 2x t950), ktoré boli v stave ako na Obr. 3.1, t. j. po sintrovani.
Porozitu Stvrtej tyCky (t950), ktora bola dodand neskor, sme uz nemerali, pretoze
priebeh jej sintrovania bol rovnaky ako wu prechadzajucich dvoch (t950)

a predpokladame aj rovnakt hodnotu jej porozity.

Najprv sme nechali tyc¢ky susit’ v peci na teplote 140 °C priblizne 8 hodin, po vynati
z pece sme zvazili ich hmotnosti m4. Vzorky sme uplne ponorili do xylénu a drZali sme
ich 24 hodin v podtlaku (-80 kPa pod atmosférickym tlakom), aby doslo k nasiaknutiu
xylénom do ich otvorenych porov. Potom sme namerali ich hmotnosti v ponorenom
stave (v xyléne) m; (jedna sa o rozdiel gravitacnej a vztlakovej sily pdsobiacich na
vzorku ponorenu v xyléne) a napokon po ich vynati z xylénu a rychlom osuSeni ich
povrchu sme urcili hmotnost’ nasiaknutych ty¢iek m,. VSetky hmotnosti sme merali
klasickou laboratérnou véhou. Pri vypoctoch sme pouzili hustotu xylénu

Pxyt = 0,8625 g - cm™3aza  hustotu zliatiny Ti-15Mo  sme  dosadili

Pri-1smo = 4,953 g - em™3 z[19].
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3.2.4 Skenovacia elektronova mikroskopia

Skenovacia elektronova mikroskopia je metdda vytvarania zva¢Seného obrazu vzoriek
vyuzitim ostro fokusovaného zvizku elektrénov. Tento dopadajuci (primérny) zvdzok
vysoko energetickych elektronov (urychlenych napétim typicky 5 — 20 keV) dopada
na povrch vzorky, kde reaguje s jej atbmovou Struktirou v danom mieste, ¢o vyvolava
fyzikalny signal, ktory je zachyteny a spracovany v detektore mikroskopu. V zavislosti
od druhu spracovaného signalu mozno ziskat’ informacie o povrchovej topografii,

chemickom zlozeni ale aj inych fyzikalnych vlastnostiach sledovanej vzorky [20].

V naSej praci sme vyuzivali iba informacie ziskané zo signalu tzv. sekundarnych
elektronov (angl. secondary electrons — SE) a spitne odrazenych elektronov (angl.
back scattered electrons — BSE). Sekundarne aj spitne odrazené elektrony pochadzaji
zinej hibky pod povrchom vzorky amaju aj iny povod, radovo int energiu

a samozrejme nesu aj ind informéciu o vzorke.

Sekundarne elektrony vznikaji v dosledku neelastickych zraZzok medzi elektronmi
primarneho zvizku a vzorkou, kedy elektrony zvidzku vyrazia sekundarne elektrony
z elektronového obalu vzorky. Sekundarne elektrony maju omnoho mensiu energiu
a preto s detekované len tie, ktoré pochadzaju z povrchu alebo oblasti blizko povrchu
vzorky ako to je znazornené na Obr. 3.3 a preto nesu informéciu o topografii vzorky.
Detekcia sekundarnych elektronov zéavisi od uhlu elektronov dopadajuceho
primarneho zvdzku [21]. S rasticim uhlom zvizku sa vSeobecne detekuje vicsie
mnozstvo SE. Pri ich detekcii dochadza k vzniku topografického kontrastu ako to je
znazornené na Obr. 3.4 a), ktorého dosledkom je napriklad aj to, ze pory (diery
v materidli) budi na snimkach cierne, zatial’ ¢o necistoty (kopceky na materiali) budu

na snimkach vyrazne biele.
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Obrazok 3.3: Interakény objem pre jednotlivé signadly SEM, prevzaté z [22].

Spdtne odrazené elektrony (BSE) maji energiu zrovnatel'nt s energiou primarnych
elektronov a pochadzaji preto z vacsej hibky vzorky, nez sekundarne elektrony, ¢o je
vidiet' na Obr. 3.3. Ide o elektrony z primarneho zvazku, ktoré interagovali s atbmami
materidlu vzorky, ¢o spdsobuje zmenu ich trajektorie. Vd’aka spédtne odrazenym
elektronom modzeme pozorovat niekol’ko typov kontrastov. Atdmy s vacSim
protonovym cislom st ovela silnejSimi rozptylovaémi elektronov v porovnani
s men$imi atbmami a preto vytvaraju silnejsi signal v detektore, teda miesta vzorky,
kde su zastipené latky svySSim protonovym ¢Cislom sa javia svetlejSie
(tzv. kompozi¢ny alebo tieZz chemicky kontrast vid. Obr. 3.4 b)). MnozZstvo BSE
dopadajucich na detektor je imerny protonovému ¢islu atomov tvoriacich vzorku [23].
Pomocou BSE vieme ziskat aj informaciu o mikroStruktre vzorky. Rozne
orientované zrnd vzhladom k primarnemu zvédzku spdsobia prienik a rozptyl
primarneho zvizku vroznej hibke pod povrchom vzorky. Zrna s vyznaénym
krystalografickym smerom orientovanych rovnobezne s primarnym zviazkom sa preto
javia tmavsie a jednotlivé zrna su preto viditelné na snimkach ziskanych z BSE pod
roznymi odtiefimi sivej (orientacny kontrast). Ilustraciu pre vysvetlenie orientaéného

kontrastu vidime na Obr. 3.5.
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Obrazok 3.4: Schematicky nékres: a) vzniku kontrastu na snimke zo SEM vzniknuty
detekciou SE b) vzniku kompozi¢ného kontrastu [24].

| f
. ZZZ:\l. s

Obrazok 3.5: Ilustrany obrazok pre znazornenie orienta¢ného kontrastu [25].

Dopadom primarneho zvézku elektrénov sa ziskavajl aj d’alSie informacie ako napr.
charakteristické rontgenové Zziarenie (RTG). ZvlaStnymi pripadmi signalov su

katoluminiscencia a Augerove elektrony.

3.2.5 Mikrotvrdost

Meranie mikrotvrdosti je metoda sluziaca k uréeniu jednej z mechanickych vlastnosti
materidlu ato tvrdosti. Tvrdost’ je schopnost’ pevného materidlu klast’ odpor proti

vnikaniu cudzieho telesa.

Pre meranie sme pouzili metédu podla Vickersa. Pri tejto metode sa vtlaéa diamantovy

ihlan s vrcholovym uhlom medzi protilahlymi stenami 136° kolmo do obrobku
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konstantnou silou F po urcitu dobu tak, ako to je znazornené na Obr. 3.6. Potom sa
zmeraju vel'kosti uhloprie¢ok vpichu d; a d> (vid’. Obr. 3.6), z ktorych sa vypocita
plocha vpichu 4 podl'a rovnice

d? d?
"~ 2sin(136°/,) T 1,8544°

(3.4)

kde d predstavuje aritmeticky priemer dizok uhloprie¢ok vpichu. Napokon je uréend

mikrotvrdost’ pomocou vztahu

1,8544F
d?

F
HV ==~ . (3.5)

F

136° medzi protiPahlymi stenami

Obrazok 3.6: ZjednodusSeny nakres merania mikrotvrdosti Vickersovou metdédou [26]

Pre meranie mikrotvrdosti tyciek t850, t850+ST, t950, t950+ST, t950 Prekovana a
t950 Prekovana+ST sme vzdy namerali 25 vpichov so silou odpovedajucej tiazi 0,5
kg. Indentor bol touto silou vtlacovany do vzorky vzdy po dobu 10 s. Vynimku tvori
meranie tvrdosti pozdiz tyeky t950, kde sme vyhodnotili takmer 950 vpichov

srovnako definovanou silou ako vySSie pre ziskanie mapy mikrotvrdosti.

18



Mikrotvrdost’” sme urcili pomocou automatického mikrotvrdomeru Qness 10A

a vyhodnotili programom Qpix.
3.2.6 Tahové skasky

Vzorky su v priebehu tahovych sktSok deformované konsStantnou rychlostou
deformacie, pri¢om sa zaznamenava zmena dizky vzorky Al a pdsobiaca sila F.

Vysledkom je zavislost’ napétia o na deformacii ¢.

Napitie je definované ako

o=—, (3.6)

So
kde Sy predstavuje pociatocny prierez vzorky a F' pdsobiacu silu.

Deformaciu ur¢ime podl'a vztahu

Al

= 0’

(3.7)

kde Iy je povodna dizka vzorky.

Plasticka deformacia nastava, ked zavislost' napétia ¢ na predlzeni prestdva byt
linedrna. Parameter odpovedajuci tejto zmene sa nazyva medza klzu oy a je stanovena

ako napadtie potrebné k plastickej deformacii o vel'kosti 0,2 %.

Rovnice pre uréenie zmluvného napitia a predizenia (3.6) a (3.7) nie st vhodné pri
velkych deformaciach, pretoze nepredpokladaju zmenu dizky a prierezu vzorky
v priebehu deformacie. Nasledujici vzorec pre tzv. skutoéné prediZenie & uz dané

zmeny rozmerov zahriiuje a plati v priebehu celej deformacie

dl 1 !
de =7 - g = flﬁdl =1n (E)' (3.8)

Uvazenim rovnice (3.7) moZzeme napisat’ vztah medzi predizenim ¢ a skutoénym
predizenim &, ako

g = In(1+ g). (3.9
Ak uvéazime zdkon zachovania objemu v priebehu celej deformécie, potom

50-10=5-1—>Si=i. (3.10)

o o
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Z rovnic (3.6) a (3.10) mézeme odvodit’ vztah medzi napdtim ¢ a skuto¢nym napétim

or ako
or =In (1+ 0). (3.11)

Dal§im vyznamnym parametrom, ktory vieme ziskat' z deformadnej krivky je
tzv. medza pevnosti o, ktord nadobuda maximalnu hodnotu napétia v priebehu celej

deformacie.

Tahové skusky boli vykonané pomocou pristroja Instron 5882. Deformacia bola
prevadzana konstantnou rychlostou deformacie 10 s!, pri¢om sa zaznamenavala
zmena dizky 41 a posobiaca sila F. Vysledkom je graf zavislosti zmluvného napétia o
na pomernom predizeni ¢ agraf zavislosti skutoéného napitia o; na skutoénej

deformacii &;.

3.2.7 Priprava vzoriek na meranie a ich znacenie

Porozitu sme merali pre tri ty¢ky, konkrétne $lo o tyCku sintrovanu pri teplote 850 °C
(t850) a d’alsie dve tycky vyrobené sintrovanim pri teplote 950 °C (t950). Vzorky boli

merané v stave, v akom boli dodané, t. j. ako je vidiet’ na Obr. 3.1.

Za UcCelom Stadia mikroStruktiry pomocou skenovacej elektronovej mikroskopie
(SEM) a merania mikrotvrdosti v prieénom smere sme zo sintrovaného materidlu
pripravili celkom Sest’ vzoriek. Okrem vzoriek z oboch ty¢iek t850 a t950 a vzoriek
z prekovanej tycky sme tieto tri stavy podrobili rozpustaciemu Zzihaniu pri teplote
900 °C po dobu 2 hod s naslednym zakalenim do vody. Naviac, sme pre porovnanie
pripravili jednu vzorku z komer¢ne vyrobenej zliatiny Ti-15Mo. Zoznam vzoriek a ich

oznacenie je uvedené v Tabulke 3.3.

Tabul’ka 3.3 Skratky zavedené pre jednotlivé tyc¢ky a vzorky z danych tycCiek.

Tycka Skratka

Sintrovana pri teplote 850°C t850

Sintrovana pri teplote 850°C podrobena rozpust’. Zihaniu [t850 + ST

Sintrovana pri teplote 950°C t950

Sintrovana pri teplote 950°C podrobena rozpust’. Zihaniu  [t950 + ST

Prekovana t950 Prekovana
Prekovana podrobena rozpustaciemu zihaniu t950 Prekovana + ST
Komer¢ne vyrobena Komercna
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Aby sme mali prehl'ad aj o pozdiznej $truktire materialu, tak sme z ty¢ky sintrovanej
pri teplote 950 °C (t950) vytvorili vzorku pozdiznym rezom priblizne do polovice jej
dizky. Vsetky tieto vzorky boli lestené SiC brisnymi papiermi az do zrnitosti 4 000
nasledované trojstupiiovym vibracnym leStenim pri pouziti suspenzii Alumina

o zrnitostiach 0,3 um a 0,05 um a Silica so zrnitost'ou 0,04 um.

Po lesteni sme vzorky Cistili acetobnom a nésledne etanolom. Pri vzorkach t850 + ST
at950 + ST sa nam necistoty z leStenia nepodarilo uspokojujuco odstranit’, tak sme

zvolili i6nové lestenie v pristroji Leica EM TIC 3X.

Tahové skiisky sme vykonali na piatich ty&kach, ktoré boli technikom upravené do
tvaru ,,psej kosti* ako to je znazornené na Obr. 3.7. Konkrétne Slo o ty¢ku sintrovant
pri teplote 950 °C (t950), tycku sintrovanu pri teplote 950 °C podrobenu
rozpustaciemu zihaniu (t950 + ST), tycku sintrovant pri teplote 950 °C, ktord bola
prekovana (t950 Prekovand) atycku sintrovant pri teplote 950 °C, ktord bola
prekovand a podrobend rozpuUstaciemu zihaniu (t950 Prekovand + ST). VSetky
vzorky mali rovnaky priemer a diZku aktivnej ¢asti a radiusy. Ostatné rozmery vzoriek
boli prispdsobené celkovému priemeru vychodzej tycky.

3 mm 5 mm 8mml

5mm /
2 mm

A

A
v

10 mm T

35 mm T

A
v

Obrazok 3.7: Schematicky nakres vzoriek t950 Prekovana a t950 Prekovand + ST

pripravenych na tahové skusky.
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4 Vysledky a diskusia

4.1. Porozita

Porozitu sme urcili pre tri ty¢ky vyrobené sintrovanim. Suhrnné vysledky otvorenej

Do, Uzatvorenej p. a celkovej porozity p; uvadzame v tabelarnom spracovani nizsie.

Tabul'ka 4.1: Urcenie porozit jednotlivych tyciek.

Po [0] pe [%0] p: [%]
t850 0,64 4,21 4,85
950 | 0,09+0,08 | 2,42+0,15 | 2,51+0,25

Meranie sme previedli pre dve tycky t950 av tabulke uvadzame ich priemerné
hodnoty porozit. Aby bola Statistika kompletna, uvadzame aj smerodajnti odchylku
uréenia celkovej porozity t950 zdvoch merani. Vidime, Ze zmena teploty pri
sintrovani viedla k vyrobe tycky s ovel'a nizSou porozitou, ¢im sa zvysuje aj jej mozné

vyuzitie.

4.2 Mikrostruktuara

Skenovacia elektronova mikroskopia (SEM) bola pouzitd na pozorovanie,

analyzovanie a porovnavanie mikrostruktiry vzoriek popisanych v 3.2.7.

4.2.1 MikroStruktura prasku Ti-15Mo

Struktira prasku bola skimana prostrednictvom SEM. Analyzou zaberu SE na
Obr. 4.1 dospejeme k zdverom, ze rozmery jednotlivych castic si od jednotiek
mikrometrov az do desiatok mikrometrov, va¢Sinou s ich rozmery okolo 20 pm.

Castice maju gulovity tvar.
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Obrézok 4.1: SE snimok mikrostruktiry prasku.

4.2.2 MikroStruktira tyCky sintrovanej pri teplote 850 °C

Na Obr. 4.2 vidime prehladové snimky zobrazujiuce tycku sintrovanu pri teplote
850 °C (t850). Na Obr. 4.2 a) a b) je zobrazeny signal spéatne odrazenych elektronov
z okraja, respektive stredu tyCky. Vdaka orientacnému kontrastu vidime rdzne
orientované zrna v odtiefioch sivej. Cierne miesta st pory a neéistoty z letenia. Aby
sme tieto dva artefakty rozlisili, musime obrazky porovnat’ s Obr. 4.2 c) a d), ktoré
zobrazuji rovnaké miesta vzorky pomocou signalu sekundarnych elektronov. V SE sa
kvoli topografickému kontrastu neCistoty zobrazuju vyrazne bielo, zatial’ ¢o pory su
stale Cierne. Porovnanim signalov spitne odrazenych elektronov a sekundarnych
elektronov mozno l'ahko rozliSit' povodné praskové castice a to kvoli faktu, ze st
obklopené pdérmi. Mozeme tiez konStatovat, zZe niektoré praskové Castice

a predovsetkym tie vacsie s vel'kost'ou okolo 20 pm obsahuju viac zfn.
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Porovnanim oboch fotiek okraju (Obr. 4.2 a) a c)) a stredu (Obr. 4.2 c) a d)) vzorky

mozeme konstatovat’, ze porozita na okraji aj uprostred tycky sa vyrazne nelisi, takze

t850 ma homogénnu Struktiru naprie¢ prierezom.

Obrazok 4.2: Prehl'adové snimky SEM tycky t850 a) okraj — BSE signal, b) stred —
BSE signal, c) okraj — SE signal a d) stred — SE signal

Na Obr. 4.3 sa nachadzaju detailné zabery z okraja (a)) a stredu (b)) t850. V odtietioch
sivej opat’ vidime jednotlivé zrnd a ¢ierne miesta vicSinou odpovedaju porom.
Na Obr. 4.3 b) sa naviac nachadzaji nevyrazné Ciary, ktoré su artefakty z leStenia.

Délezitym zaverom ziskanym z Obr. 4.3 je, Ze sme vo vzorke nenasli a fazu.
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Obrazok 4.3: Detailny snimok ty¢ky t850 — BSE signal: a) okraj, b) stred

Obr. 4.4 obsahuje prehl'adové snimky vzorky t850 podrobenej rozpustaciemu zihaniu
(d’alej len t850 + ST). Na Obr. 4.4 a) a b) vidime signal spétne odrazenych elektrénov
z okraja, respektive stredu vzorky t850 + ST. Jeho mikrostruktura je vel'mi podobna
nezihanej vzorke. V odtienioch Sedej vidime jednotlivé zrnd, ktoré st zrovnatelne
velké ako vo vzorke t850, behom Zihania sa teda nezvicsili. Cierne miesta s pory
a necCistoty z leStenia. Porovnanim signdlu BSE elektronov so SE elektronmi
(Obr. 4.4 ¢) a d)) z rovnakého miesta, dokdZeme rozlisit’ tieto dva artefakty. Vidime,
7e sa vacsinou jedna o pory s malym mnozstvom necistot. Znovu dokazeme rozlisit’
zrnd povodného prasku jednoduchym porovnanim oboch signalov, pretoze su
obklopené pormi. Porovnanim okraja (Obr. 4.4 a) ac)) astredu (Obr. 4.4 b) ad))
vzorky mézeme konStatovat, ze porozita je priblizne rovnaka naprie¢ priemerom.
Porovnanim Obr. 4.3 a 4.4 dospejeme k zaveru, ze pocet porov je priblizne rovnaky,

¢o svedci o fakte, ze zihanie neovplyviluje ani porozitu materialu.
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as ™ =

Obrazok 4.4: Prehl'adové snimky SEM tycky t850 + ST a) okraj — BSE signal, b)
stred — BSE signal, ¢) okraj — SE signal a d) stred — SE signal

Obr. 4.5 obsahuje detailné snimky okraja (a)) a stredu (b)) vzorky t850 + ST. Okrem
zfn v odtiefioch Sedej a pérov vidime na oboch obrdzkoch, ale predovSetkym na
Obr. 4.5 b) mnozZstvo jamiek, ktoré vznikli pri ionovom lesteni, a ide teda o artefakt

z pripravy vzorky. Ani v tomto pripade sme nenasli ziadnu a fazu.

- |

| I

Obrazok 4.5: Detailné snimky ty¢ky t850 + ST — BSE signal: a) okraj, b) stred.
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4.2.3 MikroStruktira ty¢ky sintrovanej pri teplote 950 °C

Na Obr. 4.6 vidime prehl'adové snimky tycky t950. V signali BSE elektronov okraja
(Obr. 4.6 a)) a stredu (Obr. 4.6 b)) vzorky opat’ vidime v odtietioch Sedej jednotlivé
zmé. Cierne miesta odpovedaju pérom respektive neéistotdm z lestenia. Pre rozlienie
uvadzame znovu aj signal sekundarnych elektrénov zrovnakych miest
(Obr. 4.6 ¢) ad)). V sekundarnych elektronoch sa pory javia Cierne, kdezto necistoty

z leStenia ako biele (topograficky kontrast). V sekundarnych elektronoch naviac

vidime mnozZstvo €iar, ktoré si pozostatkom z leStenia.

Obrazok 4.6: Prehl'adové snimky tycky t950 a) okraj — BSE signal, b) stred — BSE
signal, c) okraj — SE signal a d) stred — SE signal

Zaujimavy je pohl'ad na Obr. 4.7 a) a b), kde okrem orienta¢ného kontrastu a niekol’ko
sporadicky sa vyskytujucich pérov vidime cierne podlhovasté oblasti na hraniciach
zin. Ide o o fazu, ktord sa nam javi tmava kvoli kompoziénému (chemickému)
kontrastu. a faza zo svojho objemu v priebehu rastu vytlacuje B-stabilizacny molybdén

a ma tak iné zloZenie nez B-matrica v okoli.
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Obrazok 4.7: Detailné snimky tyCky t950 — BSE signal: a) okraj, b) stred.

Na Obr. 4.8 a 4.9 je zobrazend tycka vytvorena sintrovanim pri teplote 950 °C, ktora
podstupila rozptstacie zihanie (t950 + ST). Z Obr. 4.8 je zreteI'né, Ze zihana ty¢ka ma
vel'mi podobntl mikrostruktiru ako nezihana. V signali spétne odrazenych elektronov
Obr. 4.7 a) a b) rozliSujeme jednotlivé zrna, ktoré maja priblizne rovnaké rozmery ako
pri nezihanej tycke (vid’. 4.6 a) a b)), takZe v priebehu Zihania nedoslo k ich rastu. Z
Obr. 4.7 a) okraja a b) stredu tycky vidime, ze zrnd maju priblizne rovnaku velkost aj
naprie¢ celym prierezom vzorky. Porovnanim Obr. 4.7 a) ab) s Obr. 4.7 c) ad)
dospejeme k zaveru, ze vSetky tmavé miesta na snimkach odpovedaji porom. Porozita

tycky t950 a t950 + ST je podl'a predpokladov rovnaka.
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Obrazok 4.8: Prehl'adové snimky ty€ky t950 + ST a) okraj — BSE signal, b) stred —
BSE signal, ¢) okraj — SE signal a d) stred — SE signal

Z detailného Obr. 4.9 je zrejmé, ze rozpustacie Zihanie bolo uspesné, pretoZe u vzorky
t950 + ST oproti vzorke t950 vyskyt a fazy nepozorujeme ato ani na okraji
(Obr. 4.9 a)) ani v strede (Obr. 4.9 b)) vzorky. Obr. 4.9 nam okrem zin a rozlozeni

porov vd’aka jamkam hned’ poskytne informaciu o jej idbnovom lesteni.

Obréazok 4.9: Detailné snimky tyc¢ky t950 + ST — BSE signal: a) okraj, b) stred.
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4.2.4 MikroStruktira prekovanej tycky

V dalSej cCasti prace sme skumali prekovani tycku (t950 Prekovand), ktorej
mikroStruktura je zobrazend na Obr. 4.10 a). Mikrostruktira prekovanej tycky
podrobenej rozpustaciemu Zzihaniu (t950 Prekovand + ST) je zobrazend na
Obr. 4.10 b). Orienta¢ny kontrast ndm dovol'uje rozliSit’ jednotlivé zrnd, ktorych
vel'kost’ sa pohybuje radovo v stovkach mikrometrov. Zrna vzoriek t950 Prekovana
at950 Prekovana + ST su porovnatelne vel'ké ako po rozpustacom zihani, o sved¢i
o ich minimalnom raste v priebehu procesu kovania. V oboch obrazkoch vidime
miesto po vpichu hlavicky mikrotvrdomeru. Ani na jednej vzorke nevidime

pritomnost’ o fazy. Prekovanim doslo k odstraneniu porozit v povodne sintrovanej

tycky.

a)

Obrazok 4.10: BSE snimky: a) t950 Prekovana b) t950 Prekovana + ST.

4.2.5 MikroStruktira komerc¢ne pripravenej ty¢ky

Na Obr. 4.11 vidime mikroStruktaru komer¢ne pripravenej tycky. Mdzeme pozorovat
orienta¢ny kontrast vd’aka ktorému vidime jednotlivé zrna, ktorych vel'kost je okolo
50 — 100 um. Na obrazku sa prejavuje aj chemicky kontrast, ktory vidime v podobe
kontrastu vilnky, ide o miesta s réznym zlozenim. Material nie je Uplne chemicky

homogénny.
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Obrézok 4.11: BSE snimok mikrostruktiry komercne pripravenej tycky.
4.2.6 Porovnanie mikroStruktir jednotlivych vzoriek

Po dokladnej analyze mikrosStruktir vzoriek popisanych v statiach 4.2.2 az 4.2.5
modzeme ich porovnanim dospiet’ k sthrnnym zaverom o ich podobnych a rozdielnych

¢rtach mikroStruktary.

Porovnanim prehl'adovych obrazkov vzoriek t850 teda Obr. 4.2 aObr. 44 s
prehl'adovymi obrazkami vzorky t950 (Obr. 4.6 a Obr. 4.8) vidime, ze obe sintrovacie
procesy vytvorili ty¢ky s homogénnou Struktirou napriec ich priemerom. V [27] mala
zliatina Ti-15Mo pripravend metddou FAST vyrazne viac pérov na okraji vzorky.
Rozmer pripravenej vzorky bol vSak vacsi. Zo zmienenych obrazkov je jasne zretel'né,
ze u tyCky t850 pozorujeme ovela viac pérov ako to je u t950, ¢im sa nam potvrdila
spravnost’ vysledkov merania porozity zo state 4.1. Pokles porozity si vysvetlujeme
zvySenim teploty a ¢asu sintrovacieho procesu pri vyrobe tycky t950. Podobné
vysledky boli na rovnake;j zliatine pripravenej metédou FAST dosiahnuté tiez v [28] a
[29]. Z vyssie zmienenych obrazkov tiez vidime, ze povodné praskové Castice st dobre
rozlisiteI'né u t850, u t950 st menej rozliSitené, ale po dokladnej analyze snimky,
mdzeme konStatovat, ze rozmery cCastic su priblizne rovnako velké teda pri
rozpus$tacom Zihani nedo$lo k vyznamnému rastu jednotlivych zfn. Rozpustacie

zihanie samozrejme nemalo vplyv ani na celkovt porozitu vzoriek.

Vyznamny rozdiel vidime pri porovnani detailnych snimok BSE u nezihanych
vzorkach t850 at950 z Obr. 4.3 a Obr. 4.7 odkial' je zreymé, ze vyskyt a-fazy

pozorujeme len pri vzorke t950. Jedna sa o tzv. alfu na hraniciach ztn angl. Grain
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boundray alpha, ktord v materiali vzdy precipituje a rastie prva, pretoze na hraniciach

zfn je najmensia nukleacnd energia [30].

Porovnanim detailnych snimok BSE u nezihanej a Zihanej tyCky t950 t. j. Obr. 4.7
a Obr. 4.9 je zrejmé, ze po zihani uz pritomnost’ o fazy nepozorujeme, ¢o svedci

0 uspesnom procese rozpustacieho zihania.

Snimky z BSE z okraja aj stredu tycCiek t850 a t950 z Obr. 4.2 a) ab) a Obr. 4.4 a) a b)
pri porovnani so snimkou BSE komer¢ne pripravenej tyCky Obr. 4.11 a snimok
prekovanych vzoriek z Obr. 4.10 sa vyznamne liSia, pretoze komer¢ne pripravena

tycka neobsahovala ziadnu porozitu.

Z BSE snimok prekovanej ty¢ky Obr. 4.10 a tycky vyrobenej klasickym komerénym
procesom Obr. 4.11 je zrejmé, Ze dokdZeme vyrobit’ tycku sintrovacim procesom,
ktord po prekovani vykazuje ve'mi podobnu mikrostrukturu ako tyc¢ka vyrobena
klasickym odliatim a to z hl'adiska porozity aj velkosti zfn. K odstraneniu porozity

doslo prave prekovanim tycky t950.
4.3 Mikrotvrdost’

Meranie mikrotvrdosti sme previedli pre vzorky, ktoré st presne popisané v stati 3.2.7.

Ziskané vysledky uvadzame pre prehl'adnost’ v podobe stipcového grafu nizsie:
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Graf 4.1: Mikrotvrdosti jednotlivych vzoriek.
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Mikrotvrdost’ vzoriek t850 a t850 + ST je takmer identicka. Jedna sa o vzorky, ktoré
maju rovnaku porozitu a velkost’ zfn a ani v jednej z nich sa nevyskytuje a faza. Jediny
rozdiel moze byt v obsahu o fazy, ktori ale pomocou skenovacej elektronovej
mikroskopie nemozno urc€it, pretoZe jej Castice su prili§ malé a pomocou SE a BSE su
nepozorovatelné. Malé Castice o fazy vyrazne vytvrdzuji material a preto na zaklade
nameranych mikrotvrdosti sudime, ze jej mnozstvo sa v materidlu v priebehu
rozpustacieho zihania vyrazne nemeni. Pomerne nizka mikrotvrdost’ tychto stavov

sved¢i o tom, ze podiel omega fazy je vel'mi nizky.

Tycka t950 ma vyrazne véacsiu mikrotvrdost, nez t950 + ST, Co je spOsobené
pritomnostou a fazy v mikroStruktare t950. Vieme, Ze vzorky t950 a t950 + ST sa
vyznacuju takmer rovnakou porozitou aj vel'kost'ou zfn, preto musi byt’ tento rozdiel
mikrotvrdosti sposobeny rozdielnym fazovym zlozenim jednotlivych vzoriek. Vzorka
t950 + ST na rozdiel od vzorky t950 neobsahuje o fazu, ktord material speviuje.
Pritomnost’ @ fazy a jej mnozstvo zo ziskanych vysledkov ur€it’ nevieme. Naopak,
mikrotvrdost’ vzorky t950 + ST, v ktorej doslo pri rozpustacom zihani k rozpusteniu
a fazy, je porovnatel'nd s mikrotvrdostou vzoriek t850 a t850 + ST. Ich porozity su
priblizne rovnaké, ¢o znamend, ze porozita, ktora je vyrazne vyssia vo vzorke t850,

nema vyrazny vplyv na mikrotvrdost’.

Mikrotvrdost’ prekovanej tycky sa v priebehu rozpustacieho Zihania nemeni, inymi
slovami sa v ramci chyby zhoduje s mikrotvrdostou prekovanej tycky. Celkovo je
mierne vysS§ia neZ mikrotvrdost’ ty€iek po sintrovani, moze to byt spdsobené vloZenou

deforméciou pri ich prekovani.

Komerc¢ne vyrobena ty¢ka méa mikrotvrdost’ asi 290 HV, ¢o je o nieco viac, ako
mikrotvrdost’ sintrovanych ty¢iek, modze to byt spdsobené chemickymi
nehomogenitami, ktoré sa nam potvrdili pri skiimani jej mikroStruktiry pomocou

SEM.

Dal§im termomechanickym spracovanim méze byt v zliatine Ti-15Mo dosiahnuta

mikrotvrdost’ cez 500 HV [30], [31].
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4.4 Stadium pozdiZneho profilu ty¢ky sintrovanej pri

teplote 950 °C

V stati 4.2.3 sme podrobne diskutovali mikrostruktiru ty¢ky t950 a ziskali sme
prehlad o mikrostrukture v rdmci jedného prierezu. Zaujimalo nés, ¢i tycka po
sintrovani bude v celom svojom profile homogénna a preto sme vysSetrovali jej

mikro§truktiiru aj pozdizne.

NiZgie na Obr. 4.12 ukazujeme schematicky nakres podoby vzorky vyrezanej pozdizne
zo stredu ty€ky t950. TaktieZ sme na nej schematicky vyznacili body, v ktorych sme
vyhotovovali zabery pomocou SEM. Ide o miesta na okraji dizky ty¢ky v strede jej
priemeru (bod A) a na okraji dizky ty¢ky a jej priemeru (bod B) a o miesta uprostred
dizky ty¢ky v strede jej priemeru (bod C) a na okraji dizky ty&ky v strede jej priemeru
(bod D).

75 mm

A
v

mm

Obrazok 4.12: Pozdizna vzorka ty¢ky sintrovane;j pri teplote 950 °C so schematickym

nakresom pozorovanych bodov.

Obr. 4.13 nadm poskytuje prehladové snimky z BSE signdlu vo vSetkych Styroch
sledovanych bodoch pozdiZ ty¢ky t950. Orientaény kontrast, nim podava informacie
o rozloZeni jednotlivych zfn v materidli, ¢o sa na obrazku prejavuje réznymi odtiefimi

sivej. Vidime, Ze zrnd maju priblizne rovnaké rozmery vo vSetkych bodoch.

Dal§imi artefaktmi su ¢ierne miesta vo vzorkach, ktoré po porovnani s Obr. 4.14,
obsahujice snimky zo SE, dok4zeme klasifikovat’ vd¢sinou ako pdry. Porovnanim
Obr. 4.13 a) ab) (body z okraja dizky) s Obr. 4.13 ¢) a d) (body zo stredu dizky)
mozeme konstatovat, e na okraji dizky ty¢ky sa nachadza vicsia koncentracia porov
ako uprostred jej dizky. Predpokladame, Ze ide o dosledok procesu sintrovania, kedy

je stred vzorky menej porézny, pretoze je po dlhsiu dobu zahriaty na vyssiu teplotu.
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Naopak, porozita sa nemeni pozdiz priemeru tyeky, &o potvrdzuju vysledky ziskané

v statiach 4.2.2 2 4.2.3. Na Obr. 4.13 a) a d) respektive 4.14 a) a d) vidime miesto po

vpichu indentoru.

Obrazok 4.13: Snimky BSE pozdiznej vzorky tyéky t950 v jednotlivych bodoch: a)
okraj dizky ty&ky v strede jej priemeru, b) okraj dizky ty¢ky a jej priemeru, c)
uprostred dizky ty¢ky v strede jej priemeru, d) okraj dizky ty¢ky v strede jej

priemeru
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Obrazok 4.14: SE snimky pozdiznej vzorky ty¢ky t950 v jednotlivych bodoch: a)
okraj diZky ty&ky v strede jej priemeru, b) okraj dizky ty¢ky a jej priemeru, c)

uprostred dizky ty¢ky v strede jej priemeru, d) okraj dizky tycky v strede jej

priemeru

Na Obr. 4.15 st detailné snimky z BSE vo vyznacenych bodoch, ktoré sme vytvorili,
aby bolo mozné potvrdit’ alebo vylugit pritomnost’ a fazy v celom pozdiZznom profile
vzorky t950. Na Obr. 4.15 a) a ¢) (v stredoch priemeru) vidime hojny vyskyt a-fazy,
ale na Obr. 4.15 b) resp. 4.15 d) (okraj dizky t950) vidime menej resp. ziadnu a-fazu,
¢o svedci o tom, ze mnozstvo a fazy je vicsie uprostred priemeru tycky, pretoze tam
material chladol pomalsie. Vyskyt je teda potvrdeny pozdiz celej dizky vzorky a nielen
v prieCnom smere, ako sa to zistilo v stati 4.2.3. Podobne ako v Obr. 4.13 a 4.14 vidime
tiez na Obr. 4.15 a) a b) (okraj dizky tycky) vi¢si poget porov ako je na Obr. 4.15 ¢)
a d) (stred dizky tycky).
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Obrazok 4.15: Detailny zaber BSE snimok pozdiznej ty¢ky t950 v jednotlivych
bodoch: a) okraj dizky ty¢ky v strede jej priemeru, b) okraj dizky tycky a jej

priemeru, ¢) uprostred diZky ty¢ky v strede jej priemeru, d) okraj dizky tycky

v strede jej priemeru
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Dalej sme vytvorili mapu mikrotvrdosti pozdiz vzorky t950, ktora zobrazujeme nizsie.
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Obrazok 4.16: Mapa mikrotvrdosti pozdiznej vzorky tycky t950.

Mikrotvrdost’ je vyssia na okraji dizky vzorky, ¢o zrejme suvisi s jej niZ§ou porozitou
v tychto miestach. Mikrotvrdost’ nie je Uplne homogénna, co mdze byt spdsobené
nerovnomernym rozlozenim molybdénu v materiali. V miestach, kde je koncentracia
molybdénu niZsia, precipituje a faza, ktora spevituje material a zvySuje mikrotvrdost.
Inymi slovami miesta s vyrazne vysSou mikrotvrdostou (320 HV a viac) predstavuji
oblasti, kde je pritomna a faza. Stred priemeru vzorky ma vac¢Siu mikrotvrdost’ ako
okraj, ¢o potvrdzuje nase zavery z analyzy mikro§truktary pozdiznej vzorky. Vyskyt
o fazy je ovela cCastej§i v strede vzorky, pravdepodobne kvoli jej pomalSiemu

chladnutiu.
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4.5 Tahové skusky

Tahové skusky boli vykonané na piatich réznych vzorkach, ako je uvedené v 3.2.7.
Pre kazdu vzorku sme vykonali dve tahové skusky, zistili sme, ze ich priebeh je
podobny a do vysledného grafu na Obr. 4.17 sme vykreslili z kazdej dvojice len jednu

zavislost’.
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Obrazok 4.17: Tlakové deformacné krivky — zavislost’ skuto¢ného napitia na

skuto¢nom predlZeni.

Z kvalitativneho popisu Obr. 4.17 mo6zZeme dojst’ k vSeobecnému zaveru, Ze pri kazdej
prisluSnej dvojici vzoriek (t. j. Zihanej a neZihanej) vidime vZzdy niZ$iu medzu klzu
a vigsie predizenie pri Zihanej vzorke. Dévodom tohto javu méze byt’ rozptstanie m

fazy pocas Zihania, ktora zliatinu speviiyje, ale je krehka.

Najpevnejsia vzorka je t950 s medzou klzu okolo 900 MPa, ale taznostou mensou nez
10 %. Jej velkd pevnost’ a malé taznost’ moze byt okrem pritomnosti @ fazy, ktora
nedokazeme zo ziskanych vysledkov preukazat, spésobena tieZ pritomnostou a fazy,
ktorti sme preukéazali pomocou SEM. Po rozpuistacom Zihani sa jej pevnost znizi
zhruba na 500 MPa, ale jej taznost’ sa naopak zvysi na dvojnasobok. Pri rozpustacom

zihani sa a faze rozpustila. Prekovana ty¢ka ma medzu klzu asi 800 MPa a taZznost’
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priblizne 20 %. Po rozpustacom zihani sa medza klzu zvysi na hodnotu cca 35 %.

Zhruba rovnaké hodnoty medze klzu a taznosti ma aj odliata tycka.
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S5 Zaver

V bakalarskej praci boli Studované mechanické vlastnosti a mikrostruktura zliatiny
Ti-15Mo vo forme tycky pripravenej sintrovanim elektrickym pradom (FAST). Tycka
sintrovand pri teplote 950 °C bola nésledne prekovana. Pripravené stavy boli
porovnané¢ s tyckou vyrobenou komerénym sposobom. Pre experimentalnu
charakterizaciu bola pouzita skenovacia elektronova mikroskopia, Vickersova metoda

merania mikrotvrdosti, tahové skisky a Archimedova metéda merania porozity.

Archimedovou metddou merania porozity sme zistili, Ze vzorky vykazovali mensiu
porozitu pri vysSich sintrovacich teplotach a dlhsej dobe sintrovania, ¢o je ocakavany

vysledok.

Pozorovanie mikroStruktiry skenovacou elektronovou mikroskopiou potvrdilo pokles
porozity u ty¢iek sintrovanych pri vyssich hodnotach teploty a dlh§om ¢ase sintrovania
a taktiez fakt, ze sintrovanim vznikd homogénny material naprie¢ jeho priemerom.
Naopak pozdiz dizky sintrovanej ty¢ky sa porozita vyrazne lisi, o spolu s odlisnym
fazovym zlozenim spdsobuje odlisnii mikrotvrdost’ materidlu v ro6znych miestach
objemu. Kazdopadne, mikroStruktura tyciek pripravenych metoédou FAST
s naslednym Zihanim sa vyrazne 1i$i od mikroStruktury komer¢ne pripravenej tycky.
Prekovanim tycky vyrobenej sintrovanim je moZno dosiahnut rovnakej

mikro$truktiry ako v pripade komer¢ne pripravené¢ho materialu.

Z merania mikrotvrdosti sme zistili, Ze hodnoty mikrotvrdosti skimanych vzoriek po
rozpustacom Zihani st porovnatel'né. VysSia mikrotvrdost’ neZihanej sintrovanej tycky
pri teplote 950 °C modZe byt spdsobend pritomnostou a fazy, ktort sme pozorovali
pomocou SEM a pripadne aj o fazy, ktorti sme neskimali kvoli nanometrovej vel'kosti

jej Castic.

Tahové skusky odhalili efekt rozpustacieho zihania, ktory spoéival v néiraste
predizenia a poklesu medze klzu. Prekovana ty¢ka podrobena rozpustaciemu zihaniu

vykazovala podobnti hodnotu prediZenia aj medze klzu ako ty&ka vyrobena komeréne.

Najpodstatnej$im zdverom nasej prace je, ze dokaZzeme vyrobit’ ty¢ku pomocou FAST

s podobnou mikrostruktirou a mechanickymi vlastnostami akii mé tycka vyrobena
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komer¢nym spracovanim, ak nastavime vhodné parametre sintrovania a podrobime ju

prekovaniu a rozpustaciemu zihaniu.
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