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Abstrakt: Ultrajemnozrnné materidly jsou v soucasnosti intenzivné zkoumaény,
nebot vykazuji ve srovndni s hrubozrnnymi materidly lepsi mechanické vlastnos-
ti. Kryogenni mlet{ je jednou z metod, které umoznuji tyto materidly vyrobit.
Titanovy prasek byl zpracovan kryogennim mletim v kapalném dusiku a argo-
nu a nasledné kompaktizovan metodou sintrovani elektrickym proudem. V této
praci byl zkouman vliv podminek mleti (kapalny dusik vs. kapalny argon, mate-
ridl kulicek, doba a rychlost mleti, ptidani kyseliny stearové) na velikost a tvar
¢astic, kontaminaci a mechanické vlastnosti. Obecné nedoslo ke zjemnéni ¢éstic
prasku, jejich tvar se vSak vyrazné zménil. Pouziti kapalného dusiku jako chla-
dictho média vede k silné kontaminaci vysledného materidlu, jeho vytvrzeni a
zktehnuti. Kyselina stearova brani svarovani castic béhem mleti a zvysuje je-
ho efektivitu. Aby nekontaminovala vysledny material, 1ze ji ptred sintrovanim
odstranit acetonem. Mikrotvrdost se zvysila v zdvislosti na efektivité mleti (v ka-
palném argonu) z puvodnich 178 HV na 200-300 HV. Pii tlakovych zkouskéch
bylo pozorovano zvyseni meze kluzu i meze pevnosti pii zachovani tvarnosti.
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Abstract: Ultra-fine grained materials are presently thoroughly investigated due
to their enhanced mechanical properties. Cryogenic milling is one of the severe
plastic deformation methods, which allow production of these materials. Titani-
um powder was processed by cryogenic milling in liquid nitrogen and argon and
consequently consolidated via spark plasma sintering method. In this work, the
influence of milling conditions (liquid nitrogen vs. liquid argon, material of balls,
duration and speed of milling, usage of stearic acid) on size and shape of powder
particles, contamination and mechanical properties was investigated. Particle size
reduction was generally not observed, while their morphology changed significant-
ly. Using liquid nitrogen as a cooling medium leads to strong contamination of
prepared material and consequently to its hardening and embrittlement. Stearic
acid supresses cold welding of particles during milling and enhances its efficiency.
It is possible to eliminate stearic acid from powder by cleaning in acetone before
sintering, to prevent contamination of processed material. Microhardness incre-
ased, depending on milling efficiency (in liquid argon), from original 178 HV to
200-300 HV range. Increase of yield and ultimate stength was observed in com-
pression tests while maintaining ductility.
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Kapitola 1
Uvod

Soucasné konstrukéni aplikace (zejména v leteckém prumyslu) vyzaduji mate-
ridly o vysoké pevnosti pii zachovani nizké hmotnosti. Titan a jeho slitiny se
k tomuto ucelu jevi jako velmi vhodné, nevyhodou je vSak jejich vysoka cena a
obtizna zpracovatelnost. Praskova metalurgie umoznuje jednodussi vyrobu dila
i velmi komplikovanych tvaru za souc¢asného snizeni mnozstvi odpadu a energe-
tické naroc¢nosti.

1.1 Titan

1.1.1 Historie

Titan byl objeven jiz roku 1791, kdy vikar a amatérsky geolog William Gregor
zkoumal vzorek ¢erného pisku (dnes jej nazyvame ilmenit (FeTiO,)), ktery ho za-
ujal svymi magnetickymi vlastnostmi. Spravné urcil, ze magnetismus zpusobovala
pritomnost magnetitu, ktery vSak tvoril jen necelou polovinu celkové hmotnos-
ti.]1] Zbylou ¢ést povazoval za dosud nezndmy minerdl, ktery pojmenoval podle
mista ndlezu menachanit, a svij objev publikoval [2, 3]. Nezavisle na ném objevil
roku 1795 prusky chemik Martin Heinrich Klaproth ve vzorku rutilu nezndmy
prvek, nebyl jej vsak schopen izolovat: [4]

o (... ) Diesem zufolge will ich den Namen fir die gegenwdrtige
metallische Substanz, gleichergestalt wie bei dem Uranium geschehen,
aus der Mythologie, und zwar von den Ursohnen der Erde, den Tita-
nen, entlehnen, und benenne also diese neue Metallgeschlecht: Tita-
nium;. .. “

»(--.) Na zdkladé toho davam jméno pritomné kovové ldtce — jako
bylo ucinéno @ v pripadé uranu — vychdzeje z mytologie, konkrétné
podle prunich synu Zemé, Titanu; pojmenovdvdm tedy tento novy kov
titan;... “

vvvvvv

vzorek menachanitu a potvrdil i v ném pritomnost titanu.
Ackoli je titan 10. nejhojnéji zastoupenym prvkem zemské kury s koncentraci
0,57hm.% [5] a vyskytuje se v nékolika minerélech, jako napt. rutil, anatas a



brookit (TiO,), perovskit (CaTiO,) nebo ilmenit (FeTiOy), ¢isty kovovy titan
(99,9 %) dokézal izolovat az v roce 1910 Matthew A. Hunter.

Historicky byl titan vyuzivan v oblasti letecké a kosmické techniky, zejména
vojenské. Vyborna odolnost vici korozi nachazi uplatnéni pii vyrobé soucastek a
konstrukei vystavenych chemicky agresivnimu prostiedi (chemické tovarny, hlu-
bokomorské vrty), kde neni mozné jejich vymeéna. Velmi dobréa biokompatibilita
pak umoznuje vyrobu implantatu v medicing, zejména kloubnich (kycelni klou-

by).

1.1.2 Struktura a vlastnosti

Titan je lehky, svétle Sedy kov s protonovym ¢islem 22 a preferovanym oxida¢nim
¢islem + IV. S kyslikem tvori velmi stabilni oxid titanicity TiO,, ktery pasivuje
jeho povrch. Teplota tanf je ¢, = 1670 °C [5].

Za normalnich podminek m4 titan hexagondlni tésné uspoiradanou (hep) struk-
turu (o-Ti). Nad teplotou tzv. B prechodu tg = 882 °C dochézi k fazové transfor-
maci na kubickou prostorové centrovanou (bcc) miizku (-Ti).

0.468 nm

oy / 0.332 nm O

a

(a) Nizkoteplotni hcp a-titan (b) Vysokoteplotni bee B-titan

Obrézek 1.1: Elementdrni burky titanu [6]

Strukturu a fazové slozeni (a tim také mechanické vlastnosti) lze vyznamné
ovlivnit pfidanim piimési. Ty se také déli podle toho, jak ovlivni fazovy diagram
na o-stabilizujici, B-stabilizujici a neutrdlni (viz obr.. Zatimco cisty titan ma
pomeérné nizkou pevnost (=~ 500 MPa), nékteré jeho slitiny (napf. nejpouzivanéjsi
Ti-6A1-4V) mohou po spravném zpracovani dosahovat pevnosti az 3x vétsi. Pro
dosazeni pozadovanych vlastnosti se casto kombinuji a- i B-stabilizujici prvky.

Béhem zpracovani muze dochazet ke kontaminaci intersticidlnimi atomy C,
O a N, které tvori silnou prekazku pro pohyb dislokaci. To vede ke zvyseni tvr-
dosti, avsak ve vétsich koncentracich zpusobuje nezadouci kiehkost .

Zakladnimi vlastnostmi urcujicimi vyuziti titanu a jeho slitin jsou vysoka
specifickd pevnost (témér 2x veétsi nez u oceli, viz tab. a vynikajici odolnost
vuci korozi.
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Obréazek 1.2: Nejpouzivanéjsi primésové prvky a jejich vliv na fazovy diagram
titanu [6]

Tabulka 1.1: Zakladni mechanické vlastnosti titanu a jejich srovnani s jinymi
materidly. p je hustota, oyrs mez pevnosti v tahu, ojirg specifickd mez pevnosti
v tahu, £ Younguv modul pruznosti. Ptesné hodnoty zavisi na konkrétni slitiné
a jejim zpracovéani. Uhlikovy kompozit ve slozeni 610bj.% vldkna (jednoose),

390bj.% epoxid. ||/L znac¢i hodnoty v ose, resp. kolmo na osu vlaken. [5] §

p oUTS oUrs E
10°25]  [MPa] [10° 22| [GPal
titan 45 400 1400 89 311 116
ocel 78 4001500 51192 210215
hlinfk 27 90-150 3356 70

uhlfkovy kompozit (||/L) 1,6  2400/76  1500/48  146/9.9

1.1.3 Vyroba

Zatimco titanovd ruda je relativné béznd a levnd (napt. pro TiO, uvadi [5]
0,9hm.% v zemské kuie), masovému rozsiteni titanu bréni zejména ndrocna
vyroba. Oxidy titanu jsou za pokojovych teplot chemicky velmi stalé, piimou
redukci uhlikem (jako v piipadé Fe) za zvySenych teplot nelze pouZit, nebot
s nim titan ochotné tvoii karbidy TiC. Probiha-li zahtivani na vzduchu, dochézi
ke kontaminaci intersticidly O a N (viz , jakékoliv zpracovani tedy vyzaduje
inertni atmosféru.

Krolliv proces

Krolluv proces, ktery vznikl zdokonalenim puvodni Hunterovy metody, je v sou-
casnosti nejrozsitenéjsi metodou vyroby Ti. Primarni surovinou jsou mineraly
rutil a ilmenit, ze kterych se chloraci vyrabi chlorid titanic¢ity. Vlastni Krolluv
proces pak spociva v jeho redukei horéikem v ochranné atmosfére He ¢i Ar [6].

TiCl, + 2 Mg 222297 1 4 2 MgCl, (1.1)



Vysledkem je titanova houba (sponge), ktera se dale lisuje a pretavuje v obloukové
peci do podoby ingotu.

Mezi nejvétsi nevyhody Krollovy metody patti velkd energeticka i surovinova
narocnost a nemoznost kontinualni vyroby.

FFC proces

Velmi perspektivni zpusob vyroby (nejen) titanu byl publikovén v roce 2000 v Na-
ture [9]. Spocivd v pifmé elektrolytické redukei pelet TiO, za teploty 950 °C
s taveninou CaCl, jako elektrolytem. FFC proces odstranuje prakticky vsechny
nedostatky Krollova procesu — je méné energeticky naroc¢ny, umoznuje kontinualni
vyrobu a jako surovinu lze pouzit piimo granule rutilu [10].

Touto metodou je také mozné kromé ¢istého titanu vyrobit jeho slitiny |10],
piipadné i jiné kovy.

1.2 Praskova metalurgie

Praskova metalurgie je souborem metod vyroby kovovych predmeétu, pti které se
jako vychozi surovina nepouziva ingot ¢i tavenina, ale kovovy prasek, ktery se
dale kompaktizuje. Tento pristup ma nékolik zasadnich vyhod:

1. Umoznuje pripravit vice druhtt materidli nez konvenénimi metodami (dva
prvky naptiklad neni mozné libovolné slévat, ale je mozné libovolné smichat
jejich prasky).

2. Neékteré materidly s velmi vysokou teplotu tani (napt. krabid wolframu WC,
2870 °C [8]), je mozné v podobé vétsich dilu pripravit pouze kompaktizaci
prasku.

3. Pii obrabéni ingotu vznika velké mnozstvi odpadu, coz zvlasté u drahych
materidlu znacéné zvysuje naklady. Praskova metalurgie naproti tomu u-
moznuje v jednom kroku vyrobu témef findlniho tvaru (tzv. near net shape
processing) vyplnénim formy praskem a néslednou kompaktizaci.

Konkrétné v piipadé titanu a jeho slitin je dalsim problémem pii obrabéni
velmi nizkd tepelnd vodivost (20W - m~! - K~ [5]), kterd pii rezdni ¢i sou-
struzeni vynucuje intenzivni chlazeni.

4. Nekteré metody vyroby ¢istych kovu (napt. FFC, viz|1.1.3) produkuji piimo
prasek, ktery neni nutné lisovat a pretavovat do podoby ingotu.

Mezi nevyhody praskové metalurgie patii zejména vyssi cena prasku, zvlasté
u nékterych kovu pak kvuli zvétSeni povrchu také zvysSené nebezpedi pozaru a
kontaminace pii manipulaci.

V nasledujicim textu se uzivaji pojmy castice, zrno a krystalit. Vzhledem
k tomu, ze v odborné literatutre neni jejich pouzivani zcela ustéaleno, je uvedena
jejich definice, jak je chapana v této praci.

Castice (particle) —kompaktni objekt, z nichz se sklada prasek; muze se skldadat
z vice zrn,



zrno (grain) — monokrystalickd oblast v polykrystalu kovu (jak praskového,
tak kompaktniho), muze byt slozend z vice subzrn oddélenych disloka¢nimi
sténami, dvé samostatna zrna maji misorientaci alespon 15°; jeho velikost
se urcuje elektronovou mikroskopii

krystalit (crystallite) —koherentné difraktujici oblast materialu, nékolik krys-
talitii muze tvorit jedno zrno; velikost se urcuje rentgenovou difrakci.

1.2.1 Vyroba praskiu
Plynové rozprasovani

Tato metoda, znaméjsi pod anglickym nézvem gas atomization je v nékolika
ruznych modifikacich jednou z nejrozsitenéjsich metod vyroby praskovych kovu.
Zakladnim principem je roztaveni materidlu v indukéni peci a jeho nasledné
rozstiikovani tizkou tryskou do komory s proudicim inertnim plynem, kde drobné
kapicky kovu témér okamzité tuhnou. Schematické zndzornéni je na obr.[1.3] Ho-
tovy prasek se usazuje na dné komory. Jako surovinu je mozné pouzit jakykoliv
predmeét z daného materialu, je-li mozné jej v peci roztavit.

.

Tavenina

Zdroj plynu
a pumpa

Jemny prasek |

Tryska

Obréazek 1.3: Schéma zatizeni pro gas atomization. Zdroj: LPW Technology Ltd.

Vysledkem je prasek slozeny z témeéi dokonale kulovych ¢astic s pomérné
sirokou distribuci velikosti, s typickym medidnem prumeéru (pro Ti) dsg = 100 um,
ktery se snadno sype a dosahuje 60— 70 % hustoty objemového materialu [11].

Proces je mozno modifikovat, naptiklad misto pece s taveninou lze pouzit
posunujici se pevnou tyc, ktera je na jednom konci lokalné tavena indukénimi
civkami (plynové rozprasovéani s lokélni tavbou (Electrode Induction-melting Gas
Atomization, EIGA)). Touto metodou je mozné vyrobit ¢dstice titanu s medidnem
dso = 60—65um (v zdvislosti na pruméru vychozi tyce) [11].

Podobnou metodu — zakulacovani indukénim plazmatem (induction plasma
spheroidization) — lze také pouzit k ipravé jiz vyrobenych prasku nepravidelnych
tvaru (napf. produkty FFC procesu na kulovity tvar, vhodnéjsi pro nékteré



aplikace [10]. Céstice jsou pii priletu v uréitém misté roztaveny plazmatem in-
dukovanym vysokofrekvencni civkou; néasledné ihned tuhnou, ale uz v kulovitém
tvaru.

1.2.2 Kryogenni mleti

Prvotnim uréenim mlynu (napiiklad na obili ¢ rudu) vzdy bylo rozdrceni ¢i
zjemnéni castic vychozi suroviny. Pii mleti kovu dochazi kromé zmény velikos-
ti castic také k jejich plastické deformaci. V prubéhu se uplatnuji hlavné tyto
procesy [12]:

Svarfovani za studena

Béhem mleti muze dojit ke spojeni ¢astic, jsou-li k sobé dostatecné silné pritlace-
ny. Tendence ke svafovani roste s rostouci tvarnosti materialu. Vyhodné je také,
vznikaji-li behem mleti nové ¢isté povrchy (napf. fragmentaci ¢astic, nedochazi-li
k adsorpci necistot na jejich povrch), které se mohou snadno spojovat s dalsimi.

Fragmentace

Opak svarovani; castice muze byt v prubéhu mleti deformovana tak silné, ze
se rozpadne na nékolik fragmentu. Projevuje se zejména u materialu tvrdych a
kiehkych, piip. téch, které uz v prubéhu mleti prosly zpevnénim.

Plastickd deformace

Béhem mleti v materidlu dochazi ke vzniku velkého mnozstvi dislokaci, jejichz
vzajemné interakce prispivaji k dislokacnimu (deformacnimu) zpevnéni. Souc¢asné
dochazi ke zmensSeni velikosti zrn a zvétseni celkové plochy jejich hranic, které
slouzi jako efektivni prekdazka pohybu dislokaci. Toto zpevnéni hranicemi zrn vy-
jadfuje Halliv-Petchtuv vztah [13] [14]

k
0vYs oo + \/E, (12)
kde oyg je vyslednd mez kluzu, oy tfeci napéti (minimélni napéti nutné k uvedeni
dislokace do pohybu), k materidlova konstanta a d stiedni velikost zrn.

Mozny zpusob, jakym dochazi behem mleti ke zjemnovani struktury, byl po-
psan v |15]. Skldda se ze tif ¢asti: 1) ukladéni deformace do skluzovych pésu
s vysokou hustotou dislokaci, 2) zmény téchto pasu na nizkotihlové hranice zrn
a 3) vyvoji ndhodné orientace téchto zrn. Timto zptusobem je mozné dosdhnout
u siroké palety materidlu velikosti krystaliti dokonce pod 25nm [16], avsak za
pouziti velmi dlouhych ¢asu mleti (az 100h).

Tyto vlastnosti umoznuji pripravu ultrajemnozrnnych (UFG, s velikosti zr-
na d < lym) a nanokrystalickych (NC, s velikost{ zrna d < 100 nm) materiala
a tadi mleti mezi metody intenzivni plastické deformace (severe plastic defor-
mation, SPD). Mezi tyto metody dale patii napt. protlacovani lomenym kandlem
(equal-channel angular pressing, ECAP) ¢i torze za vysokého tlaku (high pressure
torsion, HPT) [17]. Obé posledné jmenované se uplatiiuji pii zpracovéni obje-
movych materialu.



Mechanismus zjemnovani ¢astic

Na pocatku mleti maji nedeformované nezpevnéné ¢astice spise tendenci ke vza-
jemnému svarovani a rustu. Postupné dojde k jejich deformaénimu zpevnéni,
zkitehnuti a opétovnému zmenseni [12]. Po urcité dobé je pak dosazeno rov-
novazného stavu mezi rychlosti svafovani a fragmentace c¢astic, jejich stredni
velikost dale zustava zhruba konstantni a distribuce tizka, ¢dstice jsou priblizné
rovnoosé [12]. Dalsim faktorem ovliviiujicim tento proces je pak pridani povrchové
aktivni latky (process control agent, PCA), kterd brani piilis silnému svarovani,
coz vede ke zjemnéni ¢astic, ptip. i vyssi vytéznosti mleti.

Bézneé se pouziva nékolik zakladnich typu mlynu [12]:

vibrac¢ni mlyn SPEX uzaviend nadobka s praskem a kulickami se vysokou
rychlosti (~ 1kHz) ttese; vhodny pro laboratorni piipravu malych mnozstvi
(~ 10g), vysoka energie a uc¢innost mleti,

planetarni mlyn nadobky rotujici kolem svislé osy na disku, ktery rotuje opac-
nym smérem; k mleti dochézi trenim a narazy mezi kulickami a sténami
nadobek; vétsi mnozstvi prasku (~ 100g), ale nizsi energie a G¢innost nez
vibra¢ni mlyn,

atritor smés kulicek a prasku v nadobé je pohanéna ponofenymi lopatkami,
k mleti dochazi mezi nimi, kulickami i sténami; velkd mnozstvi (az ~ 10kg),
stfedni ic¢innost a energie mleti.

Pramyslové pouzivané mlyny s mirné odlisnou konstrukci dokézi najednou pro-
dukovat az nékolikasetkilogramové davky, nevyhodou je vSak nizsi ucinnost, a
tedy delsi casy mleti.

Kryogenni mlyn byl ptivodné vyvinut pro mleti za pokojovych teplot mékkych
latek (napf. biologické vzorky, pruzna vlakna,. .. ), které po ochlazeni pod teplotu
skelného prechodu kiehnou. Jedno z prvnich mleti kovu timto typem mlyna pro-
vedl M. Luton v roce 1988 s hlinikem v kapalném dusiku (LN) [18]. Kromé zmén
mikrostruktury ziejmé prispély ke zpevnéni materialu také rozptylené drobné
castice nitridu AIN.

Pii mleti za dusikovych teplot bylo pozorovano vyznamné zkréceni casu po-
tiebnych pro dosazeni dostatecné malé velikosti zrn (napt. [19, 20]). Za to je
podle [12 [21] zodpovédné zejména vyznamné zpomaleni rustu zrn a zotavovacich
procesu.

Kulové mleti je umoznuje nejen vyrobu jemnozrnnych materiala, ale nabizi
také moznost piipravy slitin mechanickym legovanim (mechanical alloying) [12].
Smeés prasku prvku (i bézné neslévatelnych) je v pozadovaném pomeéru vsypana
do mlyna, kde dojde k rozmichani a opakovanou fragmentaci a svarovanim ke
vzniku ¢astic prasku s pozadovanym slozenim. Kompaktizaci a dalsim tepelnym
zpracovanim lze dosahnout cilové mikrostruktury.

V poslednich letech bylo kryogennim mletim pfipraveno jiz znacné Siroké spek-
trum materialu, napt. Al [22], Al-Mg [23] 24], Al-Mg-Sc [21], Al-Zn-Mg-Cu [25],
Zn-Al [20], Fe-Al [26], Ni-Cr (Inconel 625) [19] a dalsi (viz napi. prehledovou
praci [27]), u nichz bylo dosazeno velikosti zrn blizké teoretické minimalni hod-
noté podle modelu |28, |29] v fddu hodin.



1.2.3 Sintrovani elektrickym proudem

Anglicky Spark Plasma Sintering (piip. téz Field Assisted Sintering Technology)
(zkr. SPS, prip. FAST). Jednd se o metodu kompaktizace praskovych vzorku
sintrovanim za pusobeni vnéjsiho tlaku, kdy je vzorek ohtivan Jouleovym tep-
lem vzniklym pii pruchodu pulsniho elektrického proudu (1-10kA). Zakladni
schéma je na obr.[[.4 Prasek je vsypdn do vélcové grafitové formy, umistén do
lisu a uzavien do evakuované nadoby. Ohfev probihd soucasné se zatézovanim.
Po dokonceni sintrovani a vypnuti proudu dojde k rychlému ochlazeni vzorku.
Pramyslova zafizeni v soucasnosti umoznuji vyrobit vzorky o pruméru az 400 mm.

Pyrometr

Elektroda
/

Grafitova
forma

Pyrometr/
Termo-
Clanek

Elektroda

Vodou chlazena vakuova komora

Obrézek 1.4: Schéma zarizeni pro SPS/FAST. Prevzato z ]|

Mezi dalsi pouzivané metody vhodné ke kompaktizaci prasku patii napr. tyto:

lisovani za horka (hot pressing, HP) aparatura je podobnd jako pro SPS,
ale k ohfevu dochézi zvnéjsku pomoci indukénich civek,

isostatické lisovani za horka (hot isostatic pressing, HIP) prasek neni
stlacovan jednoose v hydraulickém lisu, ale ve vSech smérech prostiednic-
tvim pracovniho plynu, ktery se pii zahiivani rozpina v tlakové nadobé,

kvaziisostatické kovani (quasi-isostatic forging, QIF) predehiivany vzo-
rek je umistén do nadoby s keramickymi cCésticemi, které prendseji tlak
z hydraulického lisu.

Hlavni rozdil mezi témito metodami a SPS je zpusob ohfevu vzorku. Vyse
uvedené metody pouzivaji ohfev zvnéjsku, zatimco pii SPS dochazi k ohfivani
uvnitt, zejména na mistech dotyku castic prasku (kde je velkd plosnd hustota
proudu), tedy na misté zddoucim pro prubéh difuze . To spolu s vyssimi
rychlostmi ohievu (az 1000 K - min™* ) umoznuje zkratit cely proces na radové
minuty az desitky minut pii dosazeni témétr 100% hustoty (pro HP jsou typickym
radem hodiny).



SPS titanu a jeho slitin

Podle [31] za¢ind pro titan vlastni proces sintrovani pii teploté okolo 480°C
nezavisle na pouzitém tlaku. Hustoty > 99 % bylo dosazeno pii teploté 730°C a
tlaku 100 MPa. Nad teplotou 900 °C se pak vyrazné zrychluje rust zrn. Vyhodou
oproti metodé QIF je také nizsi obsah necistot. [31] Ukazuje se také, ze pii sin-
trovéani slitin (napt. Ti-6A1-4V; vychozim materidlem byla smés prasku Ti a 40V-
60Al) je SPS vhodnéjsi k dosazeni homogenni mikrostruktury a slozeni nez HP,
pravdépodobné diky lokalnimu zvyseni teploty podporujicimu difuzi [31].

1.3 Kryogenni mleti a kompaktizace titanu a je-
ho slitin

Kryogennimu mleti komeréné ¢istého Ti bylo v posledni dobé vénovano nékolik
praci, zabyvajicich se vlastnostmi prasku a vyvojem jejich tvaru béhem mleti |32,
mikrostrukturou [32]-[33], tepelnou stabilitou [34] a mechanickymi vlastnostmi po
kompaktizaci metodami QIF 35, 36, [33] a SPS [37, |33].

V préci |32] byl pozorovan vyvoj velikosti a tvaru ¢ééstic v zavislosti na dobé
mleti v LN. Velikost klesala i s rostoucim pomérem hmotnosti kulicek a prasku
(ball-to-powder ratio, BPR). Velikost krystalitu uré¢end pomoci rentgenové difrak-
ce se pohybovala v rozmezi 16-20 nm [32, [34, |36].

Nékteri autori dale upozornuji na problém kontaminace vzdusnym kyslikem a
dusikem (ze vzduchu a chladictho média), piip. Fe a C (ocelova nddoba a kulicky).
Kontaminace je vSak nizsi nez pii pouziti mlynu SPEX [32].

V [34] Byl vySetfovan také stav mikrostruktury mletého materidlu (LN) po
zthani (2min, 60 min) za ruznych teplot. Pro nizsi teploty do cca 400°C doslo
k vyraznému rustu krystalitu (z 21 nm az na 80 nm), v oblasti 400450 °C doslo
k rekrystalizaci a zmensSeni krystalitu az na 15 nm. Pro vyssi teploty k jejich rustu
sice doslo, avsak pomaleji nez pri nizsich teplotach.

V nedéavnych pracich [36, 37, [33] byly dale zkoumény moznosti zlepSeni me-
chanickych vlastnosti (zejm. tvarnosti) pomoci vytvoreni bimodalni struktury
smichanim mletého (ultrajemnozrnného) a nemletého (hrubozrnného) préasku. Pri
pouziti LAr misto LN byla nepiekvapivé pozorovana nizsi kontaminace dusikem.
V [36] bylo dosazeno az oyrs = 902 MPa pii maximalnim prodlouzeni 27,5 %.
Vlivem parametru sintrovédni na mechanické vlastnosti se zabyvala prace [37],
vzorky sintrované pti vyssim tlaku a teploté, pomalejsim ohfevu a po kratsi dobu
vykazovaly lepsi mechanické vlastnosti. Ve srovnani se vzorky pfipravenymi meto-
dou QIF mély nizsi pevnost, avSak vyssi tvarnost. Studiu vlivu ruznych poméru
ultrajemnozrnného a hrubozrnného prasku, spolu se srovnanim mleti v LAr a
LN, se vénovala préce [33]. Se zvysujicim se podilem ultrajemnozrnného prasku
(mletého v LAr) oproti hrubozrnnému se mirné zvysovala pevnost a snizovala
taznost, zatimco smés ultrajemnozrnnych prasku mletych v LAr i LN dosahovala
vysokych hodnot meze kluzu (ptes 2 GPa), ovSem za cenu znacné kiehkosti.

Obdobnych vysledku bylo dosazeno i pii experimentech s bimodalni struktu-
rou u slitiny Ti-6Al-4V [38, 39].
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Kapitola 2

Experimentalni metody

2.1 Priprava materialu

Titanovy prasek byl dodan firmou TLS Technik GmbH & Co. Spezialpulver KG.
K jeho vyrobé byla pouzita metoda FIGA, jejich chemické slozeni je uvedeno

v tab.2.11

Tabulka 2.1: Chemické slozeni vychoziho prasku (Ti do 100 %). Udaje podle
vyrobce, v zavorkach uvedeny pripustné hodnoty podle normy ASTM B 861.

Ti N C H Fe O
hm.%] [hm.%] [hm.%]  |[hm.%] [hm.%] [hm.%]
0,004 0,006 0,001 0,08 0,14

TiGrade2bal o 008) (< 0.08) (<0,015) (<030) (< 0.25)

2.1.1 Kryogenni mleti

Pro ptipravu materidlu byl pouzit mlyn Union Process 01-HD typu atritor. Mleti
probihalo v nddobé z nerezové oceli o objemu 1400 cm®. Piehledové schéma je na
obr.[2.1] Mlyn umoziiuje regulaci otécek v rozsahu 71-705 ot /min.

Mleci médium

Bézné se pouzivaji kulicky z ruznych materidli (kovy, sklo, keramika, plast)
o ruznych prumérech, podle pozadovanych vlastnosti. V této praci byly pouzity
kulicky o pruméru 6,35 mm (1/4in) z nasledujicich materidlu:

nerezova ocel 440C (ozn. SS) hustota 7,8g/cm?, ddvka 3,5 kg; po problémech
se silnymi vibracemi a velkou spotfebou chladiciho média snizena na 2,8 kg
(pti zachovani BPR)

karbid wolframu v Co matrici (ozn. WC) hustota 15,6g/cm?®, ddvka 7kg
(stejny objem jako 3,5kg SS); vysokd hustota WC je duvodem dvojna-
sobného BPR v tab.2.3l
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Chlazeni

Chlazeni je realizovdno pomoci kapalného dusiku (LN) a argonu (LAr) piimo
v nadobé s kulickami a praskem, jednd se tedy o ,mokré“ mleti. V zasobni De-
warové nadobé je udrzovan mirny pretlak ~ 0,5bar (hnacim plynem je argon
6.0). Ridici ventil mezi zdsobnikem a nadobou je ovladdn pomoci termoclanku
umisténého primo v nddobé a termostatu. Odvadéné pary jsou zbaveny mecha-
nickych necistot v probubldvacim vodnim filtru. Mlyn byl v prubéhu pouzivani
také doplnén o kontrolni okruh, ktery zastavi mleti pti priliSném zvyseni teploty
(napf. prerusen{ pifvodu LN/LAr). Schéma na obr.[2.1]

Tabulka 2.2: Ptrehled vlastnosti chladicich kapalin. ¢, bod varu za normaéalniho
tlaku, p hustota kapaliny pfi ¢, I, skupenské teplo varu (na jednotkovy objem
kapaliny), S spotfeba pii mleti. Vysoka spotfeba LN 151/h pouze pii pouziti WC
kulicek.

ty P lb S
[°C]  [10°kg/m?] [kJ/]]  [1/h]
LN —196 0,808 160  5-15
LAr —186 1,395 228 3,66

Spotieba chladici kapaliny zavisi zejména na rychlosti mleti, hmotnosti naplné
(zejm. kulicek) a ¢istoté (resp. drsnosti) kulicek a vnitiniho povrchu nédoby.
Kromé prubézného dochlazovani tfeba pocitat s po¢ateénim prochlazenim celého
zatizeni (LN cca 51, LAr cca 41). Vysokd spotieba LN je také duvodem kratsi
doby mlet{ pii pouziti WC kulicek, zamysleny byly 4h (viz tab.[2.3).

Ztraty

Béhem mleti dochazi ke ztratam v zasadé dvojim zptsobem:

1. Pii prvotnim prochlazovani nadoby dochazi k intenzivnimu vypatrovani
LN/LAr. Vzniknou cca 3-4m? plynu, ktery s sebou i pres filtraci odne-
se ¢ast prasku (nddoba nemuze byt z principu utésnénd). Tyto ztraty se
pohybuji okolo 5-20 %.

2. Ke svafovani (viz [1.2.2)) dochdzi nejen vzdjemné mezi ¢asticemi, ale i mezi
¢asticemi a nddobou, kulickami a lopatkami. Svarovani 1ze vyrazné ovlivnit
(potlagit 1 zesilit) rychlosti a trvdnim mleti, pouzitou chladici kapalinou

a (ne)pouzitim PCA (viz nize). Pfi mlet{ ozn. jako 8/700-SS-Ar (tab.[2.3)
dosahovaly celkové ztraty az 90 %, zejména kvuli svaifovani.

Z vyse uvedenych duvodu je tedy tieba uvedené hodnoty BPR povazovat za velmi
orientacni.

Kyselina stearova jako PCA

Kvili potlaceni svafovani a snizeni souvisejicich ztrat byla jako povrchové ak-
tivn{ latka pouzita kyselina stearova (CH4(CH,),COOH, SA), kterd vytvoii na
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Tabulka 2.3: Seznam provedenych mleti s prehledem parametru.

vzorek chlazeni kulicky BPR  délka  rychlost SA

[h:min] [ot/min] [g]
4/700-SS-N LN SS 16 4 700 —
3/650-WC-N LN WC 31 3:15 650 —
4/700-SS-Ar LAr SS 16 4 700 —
8/700-SS-Ar LAr SS 16 8 700 —
4/700-SS-Ar+SA LAr SS 16 4 700 15
4/350-SS-Ar+SA LAr SS 16 4 350 15
8/350-SS-Ar+SA LAr SS 16 8 350 15
8/700-SS-Ar+SA LAr SS 16 8 700 15
4/350-SS/31-Ar+SA LAr SS 31 4 350 7,5

Obrazek 2.2: Efekt pouziti kyseliny stearové: vlevo ¢ista kulicka po mleti s SA,
vpravo pokrytd vrstvou Ti po mleti bez SA.

povrchu &éstic vrstvu zabranujicf jejich vzdjemnému svafovani ¢éstic [12} 36} 40].
Efekt pouziti je ilustrovéan na obr.[2.2

Kyselina stearova (SA) je za vyssich teplot nestabilni a rozklada se. Aby nedo-
chéazelo ke kontaminaci materialu a znecisténi sintrovaci aparatury, je pred dalsim
krokem tfeba odstranit maximalni mozné mnozstvi. Jako tspésné se ukazalo opa-
kované promyvani organickym rozpoustédlem (acetonem) a nésledna filtrace této
suspenze. SA, pokryvajici prevazné povrch Castic, je rozpusténa a odfiltrovana.
Nakonec je zbylé rozpoustédlo vysuseno ve vakuu.

Jesté lepsich vysledku bylo dosazeno pii pouziti kombinace ethanolu a ultra-
zvukového ¢isténi po dobu 10min (nenf jiz obsazeno v této préci). Jde zfejmé
o kombinaci lepsi rozpustnosti SA v ethanolu, zvySeni teploty a lepstho roz-
pousténi diky pouziti ultrazvuku.

2.1.2 SPS

Sintrovani probihalo na TU Bergakademie Freiberg v peci typu HPD 25 vyrobce

FCT Systeme GmbH za pouziti grafitové formy. Hmotnost jedné davky je cca 9g,

vyslednym produktem byla tableta o pruméru 20 mm a vysce ptiblizné 6 mm.
Samotny proces sintrovani probiha v nékolika krocich:
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1. ohtev na 600°C rychlosti 100 K/min,

2. zvyseni tlaku pistu na 80 MPa (1 min, konstantni teplota 600 °C),
3. ohfev na 750 °C rychlosti 100 K/min,

4. 3min vlastni sintrovani pti 750 °C,

5. rychlé ochlazeni vodou (rychlost chlazeni nebyla kontrolovana, do 600 °C
cca 200 K/min, poté pomaleji).

2.2 Metody experimentalni charakterizace

2.2.1 Skenovaci elektronova mikroskopie

Skenovaci elektronova mikroskopie byla pouzita pro mikrostrukturni pozorovani
vyhodnoceni velikosti a morfologie ¢astic. Vzhledem k velikosti ¢astic by sice bylo
mozné pouzit i svételny mikroskop, ale pomoci SEM lze poridit kontrastnéjsi
snimky, coz usnadnuje nasledné automatizované vyhodnocovani, a soucasné pro-
vést napt. EDX analyzu.

Ke snimkovani byl pouzit mikroskop FEI Quanta 200F s autoemisnim zdro-
jem elektronu (FEG). Elektrony jsou urychleny vysokym napétim (pouzito 20 kV)
a zaostTeny soustavou elektromagnetickych c¢ocek na jeden bod vzorku. Pomoci
vychylovacich civek je timto svazkem skenovana vybrand c¢ast povrchu vzorku,
odtud nézev skenovaci (téz rastrovact) elektronovd mikroskopie. Interakei do-
padajicich elektronu s materidlem vznika nékolik druhu signalu, které je mozno
detekovat:

Sekundarni elektrony (SE) jsou nizkoenergetické (~ 10-100eV) elektrony
vyrazené z elektronového obalu atomu vzorku. Pochézeji z nejmensi hloub-
ky a poskytuji informace predevsim o topografii povrchu.

Zpétné odrazené elektrony (BSE) jsou (témer) elasticky rozptylené elektro-
ny puvodniho svazku. Intenzita signalu roste s rostoucim nabojem, resp.
protonovym ¢&islem rozptylujictho jadra (kompozicni kontrast) a je zavisla
na orientaci zrna (channeling kontrast).

Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX) zkoumd spektrum charakte-
ristického rentgenového zareni emitovaného pii preskocich v elektronovém
obalu atomu vzorku, kdy elektrony z vyssich hladin zaplnuji diry po elek-
tronech vyrazenych z nizsich hladin. Z polohy a intenzity spektralnich car
je mozné urcit kvalitativneé i kvantitativné prvkové slozeni vzorku.

Pro pozorovani v SEM byly praskové vzorky rozmichany ve vodivé pryskytici
PolyFast a zality v zalévacim lisu. Tyto vzorky byly nésledné brouseny a lestény
postupné SiC brusnymi papiry (do zrnitosti 4000), diamantovou suspenzi 3 um a
roztokem o slozen{ 86,2 % OP-S suspenze 13,3 % H,0,, 0,3% HNO, a 0,2% HF.
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2.2.2 Mikrotvrdost

K méreni mikrotvrdosti byl pouzit automaticky mikrotvrdomér Qness 10A s vy-
hodnocovacim programem Qpix. Zkouska tvrdosti podle Vickerse se provadi vtla-
¢enim diamantového hrotu do studovaného materidlu konstantni silou po dobu
10s a naslednym méfenim velikosti vpichu. Hrot ma tvar jehlanu s vrcholovym
uhlem mezi sténami 136°, parametrem velikosti vpichu je prumér délek jeho
uhlopticek d. Plochu vpichu A je pak mozné urcit podle vzorce

d? d?

A= ~ ) 2.1
2sin(136°/2)  1,8544 (2.1)
Tvrdost podle Vickerse HV je pak definovana vztahem
F 1,8544F
HV = —~ ~—— 2.2

kde F' je aplikovand tiha (v kilogramech) a d uhlopticka (v milimetrech).

Pro méieni mikrotvrdosti byly uffznuty platky o tloustce cca 2 mm a nalestény
pomoci brusnych papirt a suspenze Al,O5. Pro kazdy vzorek bylo naméfeno 20
vpichu pouzitou silou odpovidajici tize 0,5 kg.

2.2.3 Tlakové zkousky

Vzorky pro tlakové zkousky maji tvar kvadru s podstavou 4 mm x 4 mm, vyska
je cca 5,5 mm (podle vysky vychozi sintrované tablety). Vzorky byly zatézovény
ve stejném sméru jako v prubéhu SPS.

Tlakové zkousky byly provadény na univerzalnim zafizeni Instron 5882, které
umoznuje délat tlakové i tahové zkousky za ruznych podminek. Pro studovany
materidl byla zvolena konstantni rychlost deformace 10~*s~!. Na styéné plochy
bylo naneseno grafitové plastické mazivo s imyslem snizit tfeni a zabranit soud-
kovaténi. Pii zpracovani byla provedena korekce na vlastni deformaci aparatury.

V' technické praxi se pro vyhodnocovani pouziva zpravidla smluvni napéti
(engineering stress) og v zavislosti na pomérném prodlouZeni (engineering strain)
e:

F
=5
ezl (2.4)
lo

Zde F je pusobici sila, Sy pocatecni prufez a [ resp. [y aktudlni resp. poc¢ateéni
délka vzorku. Tato deformacni kiivka vsak neuvazuje zménu prutezu a délky
vzorku v prubéhu meéreni. Zvlasté pro velké deformace je vhodnéjsi pouzit kiivku
skuteéného napéti (true stress) or v zavislosti na skutecném prodlouZeni (true
strain) €, které lze (za predpokladu dokonale plastické deformace) urcit ze vztahu

or =og(l+e) (2.5)

er = In(1 +e). (2.6)

Vyznamnymi charakteristikami materialu urc¢ovanymi z deformacni krivky
jsou mez kluzu (yield strength) oge, kterd, nemé-li materidl ostrou mez kluzu,
je dohodou stanovena jako napéti potiebné k plastické deformaci 0,2%, a mez

pevnosti (ultimate strength) oya, jako maximélni dosazené napéti béhem defor-
macni zkousky.

OE

(2.3)
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Kapitola 3

Vysledky a diskuze

3.1 Velikost a morfologie ¢astic

Zalité prasky byly analyzovany na vybrusu pomoci kontrastnich BSE snimku
s malym zvétSenim. Uvedené velikosti jsou tedy pouze zdanlivymi velikostmi
¢astic na tomto rezu. Lze je vSak pouzit pro vzajemné srovnani prasku. Pro zpra-
covani byl pouzit program ImagelJ.

Céstice byly charakterizovany pomoci tif veli¢in:

ekvivalentni primeér prumér kruhu o stejném plosném obsahu S jako dand
castice
45
deqv == 7, (31)
kruhovitost v rozsahu 0-1, kde 1 odpovida dokonalému kruhu, 0 nekonecné
protazenému objektu; vypocitd se z plochy S a obvodu o

C = 47T£ (3.2)

0?’

protazeni pomér nejvétsiho fi.c a nejmensiho f;, prumétu castice

_ fmax

E= )
fmin

(3.3)

7 distribuci téchto tif veli¢in byly vytvoreny histogramy (obr., kde na
svislé ose je relativni plocha (normované celkovou plochou vsech ¢éstic). V pripadé
logaritmického binovani (grafy ekv. pruméru a protazeni) byla vyska binu ko-
rigovana na ruznou $itku. Do statistického zpracovani nebyly zahrnuty castice
$ deqy < 3um, nebot je obt{zné je odlisit od necistot a Sumu.

Pouziti relativni plochy misto frekvence pro vyhodnocovéani potlacuje vliv vel-
mi malych castic, které ve vysledném materidlu zaujimaji jen zlomkovy objem a
u kterych je leckdy obtizné rozlisit, zda se jednd o ¢astici prasku nebo o necistotu.

Pro urceni stfedni hodnoty a smérodatné odchylky velikosti castic byla expe-
rimentalnimi daty fitovana logaritmicko-normalni distribuce, z jejichz parametru
byly tyto hodnoty vypocitdny (tab.[3.1).

Detailni obrazky typickych c¢astic po jednotlivych mletich je mozné vidét na

obr.B1aB.1j
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2
(a) vychozi prasek; téméf dokonale kulo-  (b) 4 h, 700 ot /min, SS, LN; stFedné velké
vité Castice Céstice, na okrajich praskliny

AT

(¢) 3:15h, 650 0ot/min, WC, LN; stiedné (d) 4 h, 700 ot/min, SS, LAr; velké ¢astice
velké ¢astice, uvniti dlomky WC s vrstevnatou strukturou

30 ym

(e) 8h, 700 ot /min, SS, LAr; velké ¢astice (f) 4h, 700 ot/min, SS, LAr + SA; malé,
s vrstevnatou strukturou silné zplostélé castice

Obrazek 3.1: Typické velikosti a tvary ¢éstic (SEM)
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(g) 4h, 350 ot/min, SS, LAr + SA; malé, (h) 8h, 350 ot/min, SS, LAr + SA; malé,
mirné zplostélé castice sttedné zplostélé castice

(i) 4h, 3500t/min, SS/31 BPR, LAr + (j) 8h, 7000t/min, SS, LAr + SA; malé,
SA; malé, stFfedné zplostélé ¢astice silné zplostélé castice

(k) skutecny tvar zplostélé deformované
castice

Obrézek 3.1: Typické velikosti a tvary ¢astic (SEM)
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Jak jiz bylo popsano v ¢éasti|l.2.2] velikost a tvar ¢astic po mleti zavisi na in-
tenzité fragmentace, svarovani a plastické deformace. Z namérenych dat (tab.
a obr. Ize vidét, ze stredni velikost ¢astic se po mleti vyraznéji snizila pou-
ze v jediném piipadé — 8/700-SS-Ar+SA. V LAr bez SA se dokonce vyrazné
zvysila, v LN doslo zejména k rozsireni distribuce. Pt mleti v LAr pii 350 ot /min
zustala distribuce prakticky nezménéna ve srovnani s vychozim praskem. Zejména
z obr.3.1aH3.1]| je vSak patrné, ze doslo k vyrazné zméné tvaru puvodné kulo-
vitych castic (obr.. Déle budeme diskutovat vliv jednotlivych parametru
(jejich souhrn lze nalézt v tab.[2.3).

Vliv chladici kapaliny

Tento efekt muzeme pozorovat pii srovndni vzorku 4/700-SS-N (@ —) a 4/700-
SS-Ar (¥ —). Pii mleti v LN dochézi k silné kontaminaci intersticidlnim N (viz
obr.[3.6D)), ktery znaéné zvysuje tvrdost a kiehkost [7], kiehké ¢dstice jsou pak
snadnéji fragmentovany (jako dusledek kiehkosti lze pozorovat praskliny na jejich
okrajich). Tento mechanismus neni pii pouziti LAr pfitomen, material je tvarny
a svafovani pievladd. Céstice jsou nejprve plasticky deformovany do zplostélych
tvart (viz obr.[3.1f a ddle), které jsou svafovény k sobé. To se na fezu (obr.[3.1d
a projevi vrstevnatou strukturou s fetizky péru v mistech, kde nedoslo
k dokonalému spojeni.

Vliv SA

Pouziti kyseliny stearové ma na prubéh mleti a vyslednou podobu ¢éstic znaény
vliv. Rozdil lze ilustrovat na vzorcich 4/700-SS-Ar (¥ —) a 4/700-SS-Ar+SA
(4 —). Pii jinak identickych podminkdch mleti bylo pii pouziti SA dosazeno
priblizné ctvrtinové stiedni velikosti ¢astic (tab.. Nézorné je pak zejména
srovnani obr.[3.1d a B.11

Mleti v LAr probiha stejné, jako bylo popsdno vyse, ale SA témeér tuplné
potlaci svarovani deformovanych ¢astic dohromady. Velikost tedy zustava zhruba
stejnd nebo klesd, v zavislosti na ostatnich parametrech, zejm. rychlosti mleti (viz

obr.. Céstice jsou deformovany jednotlivé, majf tvar desticek (obr.[3.1k]) a na
fezu se jevi podlouhlé (obr.[3.4] obr.3.1f a ddle).

Vliv rychlosti mleti

Rozdil mezi mletim pii 700 ot/min a Ize nejlépe vidét na obr.[3.2]
Zatimco pii 350 ot /min se sitka ani poloha distribuce velikosti oproti vychozimu
stavu (B —) nezménila, pii 700 ot/min jiz ano. Pfi nizsich rychlostech ziejmé
neni energie narazu dvou kulicek dostatecna k fragmentaci ¢astice, dochéazi tedy
pouze k jeji plastické deformaci. Z obr.[3.3] a obr.[3.11H3.1]] 1ze téz vidét vets
deformaci ¢astic pti vyssich rychlostech.

Vliv doby mleti

S rostouci dobou mleti dochazi k postupnému deformaénimu zpevnéni ¢astic a
fragmentaci. Tento proces lze dobfe ilustrovat na vzorcich 4/700-SS-Ar+SA (<
—) a 8/700-SS-Ar+SA (% ---) na obr.[3.2] kde se se vzristajici dobou mleti
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zvysuje podil jemné frakce cdstic. Z obr.[3.3]a lze také vycist, ze ¢astice jsou
protazenéjsi (resp. plossi).

U vzorku mletych pti 350 ot/min (4/700-SS-Ar+SA ( ) a 8/700-SS-Ar
+SA ( )) nepozorujeme zménu velikosti (viz vyse), pouze ploss tvar (obr.[3.3]
aBA).

Tento vyvoj tvaru a velikosti ¢dstic s ¢asem mleti je ve shodé s [12]. In-
dikatorem dosazeni rovnovazné velikosti jsou rovnoosé ¢éastice s tizkou distribuci
velikosti, mezistadiem pak velké zplostélé ¢astice. Délka mleti je tedy dosud ne-
dostatecna a jejim prodlouzenim by bylo 1ze dosdhnout jesté dalstho zjemnéni
prasku. Podobny vyvoj pozoroval i Sun v [32] pfi mleti v LN, ovsem v kratsich
casech zpusobenych zkiehnutim materidlu (viz vyse).

Vliv BPR

Zména BPR byla realizovana dvéma zpusoby: 1) pouzitim WC kuliéek misto SS,
2) snizenim mnozstvi prasku na polovinu.

Pouziti WC kulicek (3/650-WC-N (A ---)) vede k mensim Casticim s uzsi
distribuci velikosti nez pfi mleti (4/700-SS-N (@ —)), i pfes kratsi dobu a nizsi
rychlost mleti. Vysoka energie narazu zpusobuje silnéjsi fragmentaci jednak sama
0 sobé, jednak nepiimo tim, ze vede k vyssi kontaminaci dusikem (viz obr.
a dalsimu zkfehnut{ materialu.

Ze srovnani vzorku 4/350-SS-Ar+SA ( ), 8/350-SS-Ar+SA ( ) a
4/350-SS/31-Ar+SA ( ) na obr.[3.3 a vyplyva, ze zdvojnasobeni BPR
ma podobny efekt jako zdvojnasobeni doby mleti. To si lze snadno predstavit
tak, ze pfi polovicnim mnozstvi prasku prodéla za stejnou dobu c¢éastice zhruba
dvojnéasobny pocet kolizi s kulickami a tedy zhruba dvojnasobnou deformaci. Pro-
toze energie jedné srazky je vSak stale nizka, nedojde k rozbiti ¢astice a velikost
zustévd zachovdna (viz tab.[3.1).

Tabulka 3.1: Stredni velikost a smérodatna odchylka velikosti ¢dstic prasku (na
fezu) vypocitand z fitovanych logaritmicko-normalnich distribuct (obr.[3.2).

vzorek deqy

[ um]
B — vychozl 35 +13
® — 4/700-SS-N 83 +83
A --- 3/650-WC-N 42 +33
v —  4/700-SS-Ar 140 + 62
& --- 8/700-SS-Ar 165 +80
<—  4/700-SS-Ar+SA 37 +24
* --- 8/700-SS-Ar+SA 22 +17
4/350-SS-Ar+SA 36 +11
8/350-SS-Ar+SA 34 +12

4/350-SS/31-Ar+SA 36 +£13
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0,06 —

vychozi
——4/700-SS-N

--- 3/650-WC-N
—4/700-SS-Ar

- - - 8/700-SS-Ar
—4/700-SS-Ar+SA

- - - 8/700-SS-Ar+SA
4/350-SS-Ar+SA
8/350-SS-Ar+SA
4/350-SS/31-Ar+SA

0,05 —

* A O 4 > o n

Rel. plocha

Ekv. primer [um]

Obrazek 3.2: Distribuce velikost{ ¢éstic. Cerné vychozi stav, cervené mleti v LN,

modie v LAr bez SA, zelené v LAr, 700 ot /min s SA, v LAr, 350 ot /min
s SA.
0,35 —
—u—vychozi
7 —eo—4/700-SS-N n
0,30 — - 4= 3/650-WC-N

—v— 4/700-SS-Ar

- o- 8/700-SS-Ar

0,25 - —4— 4/700-SS-Ar+SA

- %- 8/700-SS-Ar+SA
4/350-SS-Ar+SA

0,20 8/350-SS-Ar+SA /

e 4/350-SS/31-Ar+SA

0,15 A

/ <«
- *I \4 \\ /\ » A
1 % 7\ \
0,10 + ’I \\* W o—wv_z :_\_— - 'A\/YO’\\" \0\
| 1/ st s
, [ /A\ >< \\A\‘ s 7 \ \
- ! NV,
0,05 7 YZ' 7’70%/ ey

1 7
7 8 ./\* - '*\~1§‘ \.»—
0,00——-&44}5’9‘1 L B R B S B ﬁ’f‘*"“ﬂ

o0 01 02 03 04 05 06 0,7 0,8 09 1,0

Rel. plocha

Kruhovitost

Obréazek 3.3: Distribuce kruhovitosti ¢éstic. Cerné vychozi stav, cervené mleti
v LN, modfe v LAr bez SA, zelené v LAr, 700 ot/min s SA, v LAr,
350 ot/min s SA.
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34 1\
T —u—vychozi
1,549 2 —e—4/700-SS-N
N\ - A= 3/650-WC-N

—v—4/700-SS-Ar

- o= 8/700-SS-Ar
—<4—4/700-SS-Ar+SA

- *= 8/700-SS-Ar+SA
—»—4/350-SS-Ar+SA

- 0- 8/350-SS-Ar+SA

- +-- 4/350-SS/31-Ar+SA

Rel. plocha

Protazeni

Obrazek 3.4: Distribuce protazeni ¢éstic. Cerné vychozi stav, cervené mleti v LN,
modie v LAr bez SA, zelené v LAr, 700 ot /min s SA, oranzove v LAr, 350 ot /min
s SA.

3.2 Mikrostruktura

Mikrostrukturni pozorovani byla provedena pomoci SEM na sintrovanych vzor-
cich vychoziho prasku a praskt mletych v LN (obr..

Na obr. vidime svétla zrna faze 3-Ti s vyssim obsahem Fe. Obdobné na
obr.[3.5¢ velmi jasné sviti ¢astice WC, které byly béhem mlet{ vpraveny do mate-
ridlu. Kontaminace je tedy pfi mleti zdvaznym problémem, ktery bude podrobnéji
diskutovan dale.

(a) Vychozi prasek. Malé tmavé castice uv-
niti zrn pochézeji z lesténi vzorku.

Obrazek 3.5: SEM/BSE snimky sintrovanych vzorki.
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= 3/650-WC-N

[ T 3 4 o g b 0 3 .
(b) Mleti s pouzitim SS kuli¢ek. Svétlé ob- (c¢) Mleti s pouzitim WC kulicek. Svétlé
lasti jsou zrna faze 3-Ti. oblasti jsou ¢astice WC.

Obrazek 3.5: SEM/BSE snimky sintrovanych vzorku

Navzdory tomu, ze velikost ¢astic se v prubéhu mleti nezménila, doslo k Ffado-
vému zjemnéni zrn. Stfedni velikost ve vychozim materialu (obr. je 10 um,
ve vzorku 4/700-SS-N obr.[3.5b] 1,2 um a ve vzorku 3/650-WC-N az 410 nm. Vliv
mleti na mikrostrukturu je tedy velmi silny, zejména pii pouziti WC kulicek
s vysokou hustotou (a vysokou energii mlet{). Ultrajemnozrnna struktura (velikost
zrn < 1pm) byla pii mleti 3/650-SS-N zachovana i po kompaktizaci materidlu, pii
mleti 4/700-SS-N se této velikosti blizime. Po kryomleti a kompaktizaci metodou
QIF uvadi distribuci velikosti zrn 0,6-1,2um, po kompaktizaci pomoci SPS
v 0,2-5um. Kryogenni mleti tedy lze zaradit mezi ostatni SPD metody, jako
napr. HPT nebo ECAP , nebot bylo dosaZeno srovnatelné velikosti zrn.

3.3 Kontaminace

Kontaminace materialu béhem mleti a manipulace s praskem je nevyhnutelnym
doprovodnym jevem. Duvodem je mald velikost, a tudiz velky povrch castic
prasku, usnadnujici adsorpci a difuzi, jakoz i vznik ¢istych cerstvych povrchu
béhem mleti. Moznymi zdroji kontaminace jsou: 1) chladici kapalina (piimo ¢i
prostiednictvim v ni rozpusténych ldtek), 2) kulicky a mleci nddoba, 3) PCA a
4) okolni prosttedi (vzduch, pouzité nadoby a néastroje).

3.3.1 Obsah kysliku, dusiku a vodiku

Analyza obsahu plynu (O, N a H) byla provedena na TU Bergakademie Freiberg
metodou extrakce horkym plynem (carrier gas hot extraction, CGHE). Vysledky
jsou uvedeny v obr.[3.6aH3.6d, relativni chyba méfeni je vzhledem k nizkym kon-
centracim odhadnuta na 5 %, absolutni chyba vsak ¢ini nejméné 0,01 hm.%. Plyny
nebyly analyzovdny na vzorku 8/700-SS-Ar, nebot mlet{ mélo v dusledku silného
svafovani jen velmi maly vytézek a veskery prasek byl pouzit k sintrovani.
Naméteny obsah O i N ve vychozim prasku je mirné vyssi nez deklarovany
vyrobcem; pravdépodobnou pii¢inou je manipulace s praskem na vzduchu. Z to-
hoto zvyseni lze také zhruba odhadnout miru kontaminace O zptusobenou touto
manipulaci — Faddove v setindch hm.% — zatimco po mleti dojde ke zvyseni v fadu
desetin hm.%. V byl zméten vysoky obsah O a N, i kdyz bylo pred chemickou
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(c) obsah vodiku

Obrézek 3.6: Obsah necistot v jednotlivych vzorcich. Prerusované ¢ary znaci hod-
noty zméfené vyrobcem (viz tab.2.1)), u (b) a (c) téméi splyvaji s vodorovnou

osou.
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analyzou s prasky manipulovano v inertni atmosféte, ke kontaminaci tedy ziejmeé
dochézi ptimo pii mleti. Po sintrovani nebylo pozorovano vyrazné zvyseni obsahu
necistot ve vzorcich, zirejmé diky tomu, ze SPS probiha ve vakuu.

Vliv kapalného dusiku (LN)

Mleti v LN vede (neptekvapivé) ke znaéné vysoké kontaminaci dusikem, zejména
jsou-li pouzity WC kulicky. Vysokd energie mleti vede ke zmenseni ¢astic, zvétseni
povrchu a intenzivnéjsi plastické deformaci. VSechny tyto jevy pak napomahaji
difuzi N do krystalové mtizky. Podobné vysoké hodnoty byly pozorovany napft.
v 32, 34, 35]. Souvisejici zvyseni tvrdosti a kiehkosti 7] je davodem pro pouziti
LAr misto LN.

Vliv kyseliny stearové (SA)

Mefitelné koncentrace vodiku (obr.[3.6¢)) byly pozorovany pouze u vzorku mletych
s SA, ze které tento vodik pochézi. Proces ¢isténi prasku je popsén v[2.1.1] Protoze
SA je jediny zdroj H, muze byt jeho obsah pouzit k méreni efektivity ¢isténi.

Vzorek 4/350-SS-Ar+SA s 0,30 hm.% vodiku (obr.[3.6d) nebyl vy¢istén dosta-
tecné, coz muze byt jednim z diuvodu jeho nizké tvrdosti (viz[3.4). V sintrovaném
vzorku je jiz kontaminace vyrazné nizsi, nebot SA se za zvySenych teplot rozklada
(232°C pri 2kPa) a produkty se v prubéhu sintrovani vypati. Podobné se snizil
i obsah O a N (obr.[3.6a] a [3.6D)).

U vzorku 4/700-SS-Ar+SA zustala kontaminace po SPS prakticky nezménéna
(obr.[3.6a}3.6]). Z toho lze soudit, ze v tomto piipadé (kdy byla vyssi energie
mleti) se jednd o O a N rozpustény v krystalové miizce, odkud jej nelze takto
odstranit.

Zajimavé je také zjisténi, ze pouzitim SA lze snizit kontaminaci dusikem (pfi
mleti v LAr). Moznym vysvétlenim je, ze SA na povrchu ¢astic tvoii jakysi film,
ktery zachycuje N a brani jeho pronikdni do hloubky materidlu. Pti ¢isténi je
pak tento rozpustény dusik umyt spolu se zbytky SA. I pfes pouziti relativné
velkého mnozstvi SA tedy lze, za predpokladu dukladného vy¢isténi, dosahnout
nizst ([35], jako PCA pouzita SA) nebo srovnatelné ([37], jako PCA pouzity saze)
kontaminace N.

3.3.2 Obsah ostatnich prvku

Obsah ostatnich prvku (zejm. C, Fe, W a Co) byl analyzovian pomoci EDX.
Vzhledem k (vétsinou) nizkym koncentracim vsak nenf mozné uvést kvantitativni
vysledky.

Obsah C

Obsah uhliku byl prokazatelné vyssi pouze u vzorku 3/650-WC-N, coz lze vy-
svéetlit obrusovanim WC kulicek, které kontaminuji materidl. U ostatnich nebylo
zvyseni detekovano. Métfeni pomoci EDX je vSak velmi nepfesné a zvyseny obsah
C lze predpokladat zejména u vzorku mletych s pouzitim SA (pozorovano v |35,
37]).
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Obsha Fe

Nameéreny obsah Fe (= 0,3 hm.%) se 1is{ od hodnoty udané vyrobcem (0,08 hm.%).
Duvodem kvantitativni nesrovnalosti je nejspis neptesnost méreni bezstandardo-
vou metodou EDX. Z porovnéni jednotlivych vzorku vsak 1ze tici, ze béhem mleti
se tedy obsah Fe pravdépodobné nezvysil (piip. pouze v fadu desetin hm.%).
Moznymi mechanismy branicimi kontaminaci zelezem muze byt tzv. seasoning,
kdy byly béhem testovacich mleti nddoba i kulicky pokryty vrstvou mletého ma-
teridlu, a pouziti PCA [12]. Pro podrobnéjsi diskusi by byla tieba presnéjsi kvan-
titativni analyza prasku pred sintrovanim a kompakti po sintrovani.

Mleti s WC kulickami

Jak bylo jiz uvedeno diive, pii pouziti WC kulicek doslo pii nizké teploté a vysoké
rychlosti mleti k jejich ¢astecnému zkiehnuti, ldaméni a kontaminaci materialu
témito tlomky (svétlé ¢dstice na obr.[3.1d). To bylo potvrzeno i EDX analyzou:
byly naméreny 4,1 hm.% W a 1hm.% Co. Také obsah uhliku byl prokazatelné
vyssi pouze v tomto vzorku.

3.4 Mikrotvrdost

Meéieni mikrotvrdosti probihalo na sintrovanych vzorcich, vysledky jsou uvedeny
v tab.[3.2 ve sloupci HV (zméfend). Velky rozdil je mezi vzorky mletymi v LN a
LAr.

Tabulka 3.2: Méfend a teoreticka mikrotvrdost sintrovanych vzorku.

vzorek HV (zméfend) HVgq
vychozi 178 + 6 205
4/700-SS-N 467 + 25 510
3/650-WC-N 834 + 55 856
4/700-SS-Ar 243 + 17 312
8/700-SS-Ar 261 + 21 315

4/700-SS-Ar+SA 245 + 12 282
4/350-SS-Ar+SA 199 + > 213

Mleti v LN

Za vysokou mikrotvrdost vzorku mletych v LN je zodpovédnd vysoka kontamina-
ce dusikem [7]. Tyto hodnoty mikrotvrdosti jsou dokonce vyssi, nez v piipadé vy-
sokopevnostnich slitin Ti (napf. [43]), a srovnatelné s tvrdosti nastrojovych oceli.
Doprovodnym negativnim jevem je vSak znac¢nd kiehkost materidlu, kterd ome-
zuje jeho pouziti. Kiehkost se projevila uz pii samotném meéieni tvorbou prasklin
na okrajich vpichu (obr.|3.7). Podobné vysoka tvrdost doprovézend vznikem po-
vrchovych prasklin pii kompaktizaci byla pozorovéana v [35] také v souvislosti
s vysokym obsahem dusiku. U vzorku 3/650-WC-N pak k tvrdosti muze pfispivat
i zpevneéni ¢dsticemi WC (viz obr.[3.1d).
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Mleti v LAr

Nejvyssi tvrdosti mezi vzorky mletymi v LAr bylo dosazeno po 8 h pii 700 ot /min,
kdy bylo dosazeno nejvétsiho deformacniho zpevnéni a zjemnéni zrna. Nizsi tvr-
dost vzorku 4/350-SS-Ar+SA muze byt zpusobena nejen nizsi energii mleti, ale
také zbytkem nevycisténé SA (obr., ktera zustala na povrchu castic a méla
negativni vliv na prubéh sintrovani. Pii dukladném vyc¢isténi neni ziejmeé vliv SA
na mikrotvrdost vyznamny (4/700-SS-Ar vs. 4/700-SS-Ar+SA).

\Y byly pfi mirné jinych podminkéch zpracovani (dvojnasobny BPR,
8h, 180 ot/min, kompaktizace metodou QIF) pozorovany hodnoty az ~ 350 HV,
ovSem spolu s vy$sim obsahem kysliku (=~ 0,5hm.%) a dustku (= 0,6 hm.%).
Sintrovany prasek s nizsi kontaminaci dosahoval v zavislosti na podminkach
sintrovani srovnatelnych hodnot mikrotvrdosti v rozsahu 239-249 HV.

.t : '/-v“-. y "",._.*
e Y ,.2Epm‘
LR Y "a

Obrazek 3.7: Praskliny okolo vpichu ve vzorku 3/650-WC-N.

Podle modelu navrzeného Ogdenem lze mikrotvrdost titanu v dusledku
zpevnéni intersticialnimi atomy spocitat podle nasledujictho empirického vztahu:

2
HVgq = 65 + 310\/500 + co + 2¢n, (3.4)

kde cx je koncentrace piislusného prvku (ve hm.%). Vypocitané hodnoty jsou
pro srovnani také uvedeny v tab.[3.2lSrovndnim téchto hodnot s namérenymi lze
kvalitativné dobre vysvétlit vysokou tvrdost po mleti v LN, interpretace vysledku
minace, jednak podminek mleti a rozliSeni téchto dvou vlivi je obtizné.

Jednim z duvodu neshody modelu s experimentem muze byt také fakt,
ze model predpoklada zcela homogenni a kompaktni material, v némz jsou prvky
C, O a N vyhradné v intersticialnich polohéch. Ve skutec¢nosti vSak v sintrovaném
materidlu existuji pory a koncentrace piimeési bude rozlozena nerovnomeérné. Vyssi
obsah plynu po mleti 1ze ocekavat blizko povrchu ¢astic a pti kratkém case sin-
trovani zfejmé nedojde k plné homogenizaci. Rozptyly naméfrenych hodnot (jak
lze vidét v tab. presahuji obvyklou nepiesnost metody a také svédéi o neho-
mogennim rozlozeni kontaminace.
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Obrazek 3.8: Tlakové deformacni kiivky: zavislost skute¢ného napéti o na sku-
tecné deformaci €. Vzorky 4/350-SS-Ar+SA a vychozi bez pozorovaného prask-
nuti materidlu.

3.5 Tlakové zkousky

Pro tlakové zkousky byly vybrany pouze vzorky mleté v LAr a vzorek z vychoziho
prasku pro porovnani. I vzhledem k vysledkum méreni mikrotvrdosti lze u vzorku
mletych v LN ocekavat (opét zejména z duvodu vysoké kontaminace) vysokou
mez kluzu a malou tvarnost (napf. [33] uvadi og; = 1880 MPa, max. deformace
v tlaku pouze 7%).

Ziskané deformacni kiivky jsou na obr.[3.8] Zkouska byla ukonéena v piipadé
selhani (prasknuti) vzorku, pfip. u vzorku 4/350-SS-Ar+SA a vzorku z vychoziho
prasku pii dosazeni smluvniho napéti o = 4 GPa. Pii jeho piekroceni by mohlo
dojit k poskozeni aparatury. Z deformacnich kiivek byla uré¢ena mez kluzu ogs,
mez pevnosti v tlaku oycg a skuteéna deformace na mezi pevnosti eycs, hodnoty
jsou uvedeny v tab.[3.3]

Vzorek 4/350-SS-Ar vykazuje pii tlakové zkousce velmi podobnou deformacni
ktivku jako vzorek z vychoziho prasku, pouze s nepatrné vyssi mezi kluzu, coz
naznacuje pouze malé zpevnéni pii mleti pii rychlosti 350 ot/min, piip. vyssi
kontaminaci. U téchto dvou vzorku také béhem tlakové zkousky nedoslo k lomu
(viz obr.[3.9).

Je znamo, ze ultrajemnozrnné materidly vykazuji v dusledku omezené schop-
nosti akumulace dislokaci v zrné mensi deformac¢ni zpevnéni (napt. [44], [45]). Po-
dobny tvar deformaéni kiivky ultrajemnozrnného Ti byl pozorovana napi. v [45].
Vzorek 8/700-SS-Ar vykazuje zejména diky zpevnéni hranicemi zrn vyssi mez
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Tabulka 3.3: Vysledky tlakovych zkousek (obr.|3.8): mez kluzu ogy, mez pevnosti
v tlaku oycs a deformace na mezi pevnosti eycs.

002 oucs  €ucs

vzorek [MPa] [MPa]  [%]
vychozi 423 — —
4/700-SS-Ar 661 1240 52
8,/700-SS-Ar 883 1296 42

4/700-SS-Ar+SA 721 1345 47
4/350-SS-Ar+SA 520 - =

4/700- 8/700- 4/700- 4/350-
-SS-Ar -SS-Ar  -SS-Ar+SA  -SS-Ar+SA

nedef. vychozi
Obrazek 3.9: Nedeformovany vzorek (vlevo) a vzorky po tlakové zkousce.

kluzu nez vzorek 4/700-SS-Ar+SA (zpevnény prevazné intersticidlnim O (viz
obr. ﬂ@]) Ten vsak béhem deformace prochézi vyraznéjsim zpevnénim a do-
sahuje nakonec vyssi meze pevnosti i maximalni deformace.

Srovndme-li vzorky 4/700-SS-Ar a 4/700-SS-Ar+SA, vyssi mez kluzu i pev-
nosti pozorujeme u vzorku mletého s pouzitim SA. To muze mit nékolik duvodu:
vyssi kontaminaci a z toho vyplyvajici zpevnéni intersticidly (viz , ucinnéjsi
mleti jemnéjsich édstic, piipadné i nizsi porozitu (kterd je u vzorku 4/700-SS-Ar
patrna na obr..

Obdobné jako v pripadé mikrotvrdosti je i zde podrobna diskuse obtizna,
zejména kvuli potfebé oddélit vliv kontaminace a vyvoje mikrostruktury béhem
mleti.
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Kapitola 4
Zaver

Kompaktni komeréné cisty titan (Ti Grade 2) byl uspésné piipraven kombi-
naci metod kryogenniho mleti a SPS. V zavislosti na podminkich mleti byla
zkoumana velikost a morfologie ¢astic prasku, kontaminace a mechanické vlast-

N

e Pii kryogennim mleti dochazi ke zménam velikosti i tvaru castic. Jejich
vysledna velikost je vysledkem soucasného pusobeni fragmentace, svarovani
a plastické deformace. Nedochazi k radovému zmenseni velikosti ¢astic.

e Mleti pomoci wolfram-karbidovych kulicek je tcinnéjsi nez pomoci oce-
lovych, dochézi vSak ke kontaminaci materidlu ilomky WC.

e Po mleti v kapalném dusiku bylo pozorovano radové snizeni velikosti zrn.
U vzorku 3/650-WC-N byla zachovéna ultrajemnozrnnd struktura i v sin-
trovani.

e Pouziti kapalného dusiku jako chladicitho média je nevhodné z duvodu znaé-
né kontaminace materialu dusikem (az 3hm.%), ktera zpusobuje vysokou
tvrdost, ale i kiehkost. Pro mleti Ti je vhodnéjsi pouzit jako chladici médium
kapalny argon.

e SA zabranuje svafovani ¢dstic a zvySuje vytéznost mleti, ale také kon-
taminuje material kyslikem a vodikem. Po mleti ji lze tspésné odstranit
promyvanim prasku v acetonu. P pouziti kyseliny stearové byla pozo-
rovana snizend kontaminace dusikem.

e Hlavnim zdrojem kontaminace O a N je samotné mleti, nikoliv manipulace
s praskem. Kontaminace roste s energii a dobou mleti.

e Mikrotvrdost mletych vzorku je vyssi nez vzorku z vychoziho prasku. Na
tomto zpevnéni se podili jak intersticidlni N a O, tak zpevnéni hranicemi
zrn. Rozliseni ruznych mechanismu je obtizné. Empiricky model popisujici
zpevnéni intersticidly lze aplikovat pouze kvalitativné, nebot nejsou splnény
predpoklady homogenniho rozlozeni intersticidlnich atomu a kompaktniho
materidlu.

e U vsech vzorku se po mleti zvysila mez kluzu (opét jako dusledek kontami-
nace a zpevnéni hranicemi zrn). U vzorku 8/700-SS-Ar byla pozorovéna mez

31



kluzu 883 MPa, coz je vice nez dvojnasobek vychoziho materialu. Soucasné
bylo pozorovano omezené deformacni zpevnéni typické pro jemnozrnné ma-
teridly. Vsechny vzorky vykazuji znacnou tvarnost v tlaku (min. 40 %).

Jako pokracovéani této prace by bylo vhodné ¢i zajimavé se zamérit na nésle-
dujici oblasti:

dosazeni maximélniho zjemneéni ¢éstic (delsim mletim, zvysenim BPR),
mikrostrukturni pozorovani na vsech vzorcich,

separace jednotlivych mechanismu zpevnéni (zpevnéni intersticidly a zpev-
néni hranicemi zrn),

zkoumani vlivu parametru mleti a sintrovani na mikrostrukturu a porozitu
a s tim souvisejici mechanické vlastnosti

studium mikrostrukturni stability pti zvysenych teplotach,

mleti a sintrovani slitin titanu (Ti-6Al-4V, Ti-15Mo), vliv zpracovéni na
prubéh fazovych transformaci v téchto slitinach.
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Seznam pouzitych zkratek

BPR pomér hmotnosti kulicek a prasku (ball-to-powder ratio)
ECAP protlacovani lomenym kandlem (equal-channel angular pressing)

EIGA plynové rozprasovéni s lokdlni tavbou (electrode induction-melting gas
atomization)

GA plynové rozprasovani (gas atomization)

HP lisovéani za horka (hot pressing)

HPT torze za vysokého tlaku (high pressure torsion)

LAr/LN kapalny argon/kapalny dusik (liquid argon/liquid nitrogen)
PCA povrchové aktivni latka (process control agent)

QIF kvaziisostatické kovani (quasi-isostatic forging)

SA kyselina stearova (stearic acid)

SPD intenzivni plastickd deformace (severe plastic deformation)

SPS/FAST sintrovani elektrickym proudem (spark plasma sintering/field-assis-
ted sintering technology)

UFG ultrajemnozrnny (ultra-fine grained)
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