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vyndlez se tykd zpisobu &i¥t&n{ a po-
vrchové oxidace souddstek z titanu nebo
tantalu, zejména pro aplikaci v korozivnim
prostfedi,‘zvléété v biomediciné& ve spoje-
ni s polovodidovymi prvky, popfipad& v e-
lektrotechnice a chemii. Po mechanickém
opracovdn! se souldstky z titanu nebo tan-
talu postupné &istf dvoj a% p&tindsobnym
vyvafenim v destilovaném trichloretylenu.
Po osudenf se leptaj{ po dobu 100 aZ 120
sekund ve sm&si kyseliny sfrové a destilo-
vané vody zah¥4té na teplotu 100 - 130 °c.
Po omytf{ v deionizované ultrafiltrované
vod& se opldchnou v acetonu nebo etylalko-
holu denaturovaném acetonem nebo benzinem.

Uvedeného postupu miZe byt pouZito
oro zvySen{ adheze lepidel nebo laki apli-
kovanych na souddstky z titanu nebo tanta-
lu.
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Zptsob &i%té&n{ a povrchové oxidace souddstek z titanu nebo tantalu
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Vyndlez se tykd zplsobu &i3té&nf a povrchové oxidace sou&dstek z titanu nebo tantalu,
zejména pro aplikaci v korozivnim prost¥edf, zvl43t& v biomedicin& ve spojenf s polovodi&o-

vymi prvky, popffpadé€ v elektrotechnice a chemii.

Titan a tantal jsou vzhledem ke své dobré koroznf odolnosti velmi éaéto pouZivdny pro
zhotoven! sou&dstek, které p¥ichdz{ do styku s koroznim prost¥edim, nap¥fklad fyziologickym
roztokem a desinfekénfimi a sterilizadnimi prostfedky p¥i aplikaci v biomediciné&, nebo s agre-
sivnfmi &inidly v elektrotechnice, chemii p¥ipadn& ve farmaceutickém primyslu. Za uddelem do-
sa¥en{ je#t& lepdfch koroznich odolnostf, jsou sou¥dstky z titanu a tantalu n&kdy pokryvdny
riznymi vrstvami jinych kovd, nebo jsou na jejich povrchu vytvofeny vrst?y kysli&nikd, nitri-
dd, karbidl, fosfdtd a boridd a to p¥imo vhodnou chemickou reakci se zdkladnim ﬁateriélem
soud4stky zhotovené z titanu nebo tantalu. Také byvd vyu¥fivdno Fady kombinaci oxidd, karbidd,

fosf4td nebo boridd a nitridid.

Je zndmo n&kolik postupl na vytvéfen{ t&chto povrchovych vrstev, jejichZ vlastnosti
jsou pak do znadné miry zdvislé p¥edeviim na zvoleném technologickém postupu a predchozi
ptipravé povrchu. Nejast&ji jsou vytvd¥eny oxidadni vrstvy a to bud prostym Z{hdnfm titanu
na vzduchu nebo za p¥itomnosti oxida¥nich roztokl, kysliéniku chromového nebo kyseliny du-
si¥né. U titanu je také velmi &asto aplikovdna anodickd ochrana v prostiedi kyseliny s{irové,
solné, fosforedné, mravendf nebo $tavelové, p¥ipadn& je pou¥ito kyseliny chrémové nebo bori-
tanu amonného. U titanu jsou jest& pou¥ivdny postupy nitridace, a to %fhdnfm v &istém dusiku
p¥i teplot& 800 a% 100 ©c, nebo v proudu disociovaného &pavku. Souddstka z titanu je pak do-

date¥n& %fhdna v .argonu nebo vakuu.

Cementace titanu je provddé&na ¥{hdnfim za p¥ftomnosti d¥ev&ného uhl{ nebo grafitu v pro-
stfedf argonu nebo metanu a propanu, pf¥ipadnd ve vakuu. Je moind i cementace v roztavenych
kyanidech. Velmi &asto je provdd&no elektrolytické boridovdni nebo %fhdn{i v prdskovém boru
ve qakuu, pfi teploté& okolo 1 050 Yc, nebo ve sm¥si roztaveného bofaxu a karbidu boru. Z¥fd-

ka kdy byvd u titanu provddé&no fosfdtovéni.

U tantalu jsou vytvd¥eny hlavn& oxida¥nf vrstvy ¥fhdnim na vzduchu p¥i teplotdch do

1000 °c nebo za pfitomnosti oxidadnftho &inidla, podobné jako u titanu.

Jiné typy vrstev jsou u tantalu pou¥fvdny ¥fdce. Postup jejich vytvdfen{ je podobny ja-
ko u titanu, zpravidla p¥i vyi%fich teplotdch. Pf¥ed oxidacif, nitridac{ nebo cementovdnim a
fosfdtovdnim je titanovd nebo, tantalovd souddstka odmastovdna v b&%nych organickych rozpou-
%t&dlech, nap¥fklad lihu, acentonu, toluenu nebo trichloretylenu, p¥ipadné& jsou souééstky
krdtkodobd ponofeny do roztoku kyseliny dusi¥né a kyseliny fluorovodfkové o koncentracich do

20 %, pfi teplot& okolf do 25 a% 30 °C.

Nedostatkem vy¥e uvedenych postupd je zpravidla vznik velmi tvrdé a k¥ehké vrstvy a to
zv148té v p¥ipadé nitridovsni, cementovdni a fosfdtovdni. Tyto postupy navic vyZaduj{ doda-
tedné #fhdni v argonu nebo vakuu, dochdz{ ¥asto k absorbci vodfku a tim i ke zkfehnuti z4-
kladnfho materidlu. Dochdzf k odlupovénf vrstev a to zvi43t v disledku vytvo¥en{ nerovno-

m&rné tloudtky vrstvy. Postupy jsou velmi'néroéné, jsou nutnd rozsdhld a sloZitd technolo-
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gickd zaffzenf. Jsou pouiZivédny vysoce agresivni 14zn& na bdzi kyselin a to zv14&té kyseliny
fluorovodfkové, kterd vytvdi{ zvl43té zdravi Skodlivé vypary. PFEi oxidaci je nutné pomérné
dlouhodobé %fhinf v pecich, bud se specielnf atmosférou nebo za pfitomnosti oxidaénfich &ini~
del a je nutné sloZité a drahé technologické zaifzeni Vytvofené vrstvy jsou velmi Casto
k¥ehké, odlupujf se, nemajf potfebnou trvanlivost, rovnomérnou tloudtku a homogenni struktu-

ru.

Postup &isténi{ je zpravidla vyrazné odd&len od celého technologického procesu a je ob-
vykle velmi mdlo ud&inny, takiZe vznikl4 vrstva je nehomogenni, tloustka vrstvy neni po celém
povrchu rovnomérnd. Zfhaci{ procesy jsou obvykle voleny pfedevéim s ohledem na vytvofeni
potfebné vrstvy v krdtkém Case a proto nejsou optimdlni z hlediska dosaZenf kvalitni struk-
tury z4kladnfho materidlu souddstky, zhotovené z titanu nebo tantalu, a z hlediska odstra-
n&n{ vnitfnfho mechanického pnutf, coZ je zvldsté dileZité pro dosaZeni dlouhodobé stability,

naptfklad ve spojeni s polovodifovymi prvky, tenzometry, teploméry atd.

Je velmi obt{¥né dosa¥en{ pfedem pofadované tloudtky vrstvy, jen v omezené mite 5e mo%-
nd kontrola ndrfistu vrstvy b&hem technologického postupu. Velmi &asto dochdz{ k velkému
zhrubnut{ zrna zdkladnf struktury titanu nebo tantalu a to v disledku dlouhodobého p¥ekroce-

ni rekrystaliza&nich teplot.

Velmi obtf#né je vytvdfeni zvl45t& tenkych oxida&nich vrstev, které jsou zvldsté mecha-

nicky, chemicky i fyzik&lné m}mofédné stabilni a odolné.

Tyto nedostatky odstranuje postup podle vyndlezu. Podstata zpisobu &i¥téni a povrchové
oxidace souddstek z titanu nebo tantalu podle vyndlezu spolivd v tom, ¥Ye po mechanickém opra-
covdn! jsou postupnd &iftény dvoj aZ p&tindsobnym vyvafenim v destilovaném trichloretylenu.
Po osufenf se nisledovnd leptajf po dobu 10 a% 120 sekund ve smési kyseliny sirové a desti-
lované vody v pom&ru 1 : 3 a% 1 : 10, zahf4té samovolnym reak®nim teplem a udrZovdné na tep-
lot& 100 aZ 130 O¢c. ro oplachu v proudu deionizované ultrafiltrované vody nebo destilované
vody ndsleduje oplach v acetonu nebo v etylalkoholu denaturovaném acetonem nebo henzinem a
v bezpra3ném prostfed{ jsou zbytky acetonu nebo etylalkoholu okam#it& odstran&ny z povrchu
souddsti prudkym ofoukdnim bezpradnym vzduchem nebo dusikem. Soutdsti jsou ukldddny do kie-
menného z&sobniku, ve kterém se %fhajf v bezprasném prost¥edf na vzduchu p¥i teploté 400 ai
800 °C po dobu 5 a% 120 minut, pfiéemi se vizueln& kontroluje interferen&ni barva souddstky.
Po dosa¥eni pozadované interferenéni barvy odpovidajici po¥addvané tloustce oxidan{ vrstvy
se zdsobnfk se souddstkami ihned vyjme z pece a nechd vychladnout na vzduchu. P¥ed Zfhdnim
v bezprainém prostied{ na vzduchu pfi teploté& 400 aZ 800 S¢ po dobu 5 a% 120 minut jsou sou-

gdstky ¥fhdny ve vakuu p¥i teplot@ 400 a% 850 °C po dobu 5 a% 90 minut.

Prednostf zplsobu &i3t&nf a povrchové oxidace souddstek z titanu nebo tantalu podle vy-
nédlezu je predeviim velmi jednoduchy, rychly¢, d&inny a energeticky nenéroénj.technologicki
proces, ktery je moZné aplikovat v b&¥nych laboratornich podminkdch stejné jako ve vyrobnich
a‘experimentélnich provozech s minimglnimi ndroky na jednoidelové za¥f{zeni. Je vyuZito zafi-

zenf{ a technologickych prostfedd b&iného komer&niho charakteru.
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Prednost! je jednoduchy a velmi u&inny &isticf proces, ktery zaruduje dokonalé odmasté-
ni a zbaven{ souddstek povrchovych ne&istot. Soulasn& je dosafeno leptdnim vysoké kvality
povrchu a odstran®ni mechanicky naru¥ené vrstvy meteridlu po t¥{skovém obrdb&ni. Je dosaZeno
4stedné predoxidace povrchu souddstek z titanu nebo tantalu. T{m je zarufen rovnomérny a

definovany dal¥{ ndrlist oxida&nfch vrstev b&hem dalSfho technologického procesu.

Jé pou?ito b&¥nych ldtek normilnf technické &istoty, které nemajl extrémné nep¥{iznivy
vliv na ?ivotnf prostfed{. Krdtkodobé %fhdnfi ve vakuu zarufuje dals{i definovany ndriist oxi-
da¥nich vrstev a vede k odstrandnf mechanického pnutf ve vnit¥ni struktufe souddstek zhoto-
venych z titanu nebo tantalu, je dosaZeno uvoln&nf plynt absorbovanych v titanu nebo tanta-
lu, zv145t& pak kysliku, vodfku a dusfku, coZ md velmi pfiznivy v1liv na fyzikdln{ vlastnosti
materiglu a jeho mikrostrukturu. Ndsledné Zihdni na vzduchu umoZnuje ji% snadnou kontrolu
koneéného ngristu oxidadn{ vrstvy a kontrolu jejich tloudt&k podle ndb&hu interferen&nich ba-
rev. Uvedenym postupem je dosafeno ndridstu homogennych oxida&nich vrstev, fyzik&1lné& i chemic-
ky stabilnich, s vysokou adhezf k zdkladn{mu materidlu. Je dosaZeno esteticky vzhlednégg a
vysoce kvalitniho hladkého povrchu, v rlznych odstinech barev, nap¥. u titanu od #luté, oran-
Yové, modré fialové, modrozelend, Zlutozelené, ¥luté a Sedé. Oxidaci je mimo to dasaZeno zvi-
diteln&ni skrytych defektd a strukturdlnich poruch na povrchu sou&d stky nebo v blfizkosti
povrchu. Je umo%ndna snadnd kontrola &istoty povrchu soutdstky, Tim je dosaZeno moZnosti vy-
tazovdn{ vadnych souddstek jedtd& pred montdz{ polovoditového prvku a tim i snifeni vymé&tnosti

hotovych vyrobkd.

zptsob ¥i¥t&nf a povrchové oxidace souldstek z titanu nebo tantalu spodivd predeviim ve
velmi d¥inném Sistfcim procesu. Opakovanym vyvalovinim v destilovaném trichloretylenu je po-
vrch souddstek zbaven vBech hrubffch mechanickych nedistot é organickych l&tek, zvldsté zbyt-
k& olejt po t¥f{skovém okrgb&ni, mastnoty. Po volnem osusoni jsou souddstky okamZité leptdny
ve ztedéné kyselind sfrové v pom&ru 1 : 3 az 1 : 10 pii teplot& 100 a% 130 Yc. Po dobu 10 a¥
120 sekund probih4 velmi intenzivn{ &istici proces, behem kterého jsou souééétky zbaveny
po slednich stopovych nedistot. Povrch soutdstek jeo cbaven leptdnim i jehlovych ot¥epl, jsou
zmirnény p¥ipadné ryhy na povrchu souldstek. Je sleptina povrchovd vrstva materidlu,kterd by-
la mechanicky narudena p¥i t¥fskovém obrdbéni. Zbytkii leptadla zbavuje souddstky ndsledné
opldchnut{ a odstran&n{ zbytkd rozpoustédla prudk¢m ofoukdnim bezpradnym vzduchem nebo dusi-
kem zabrdnf tvorb® odpark®, které by byly dalsi plri&inou defektt a nehomogenit oxidové vrst="
vy. ‘Souéasnd za¥ind probihat oxida¥ni proces, ktery vytvd¥{ zdklad rovnomér né oxidadnf vrst-
vy. P¥fprava povrchu za standardnich podminek zaruluje vysoce kvalitn{ povrch pro dalsi
technologické operace. P¥{padné Zfhdnf ve vakuu p¥i teplot& 400 az 800 °c po dohu 5 aZ 90
“minmut umofuje predeviim zbavit soud&dstky vnit¥nfho pnuti, dosa¥en{ homogenni mikfostruktu-
ry a je hlavn® docfleno uvoln&n{ plyni, k;sliku, dusfiku a vodiku, absurhnvanich v zdkladnim
materiflu. Tim je dosa%eno zlepSenf vlastnost{ materiflu. Uvoln&nim plynt, zvldsté kysliku,
dochdzf k poklesu vakua a dal¥f pozvolné povrchové oxidaci souddstek. Zfhdnf na vzduchu pii
teploté& 400 az 800 °c po dobu 5 a¥ 120 minut dokonfuje cely technologicky proces, ndrstem

zbytkl po¥adované tlouftky oxida&nf vrstvy. B&hem Zfhdn{ na vzduchu je mo¥nd snadnd vizuelnf
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koﬁtrola nédr 8stu oxidaéni vrstvy podle zmény interferenénich barev a okamzité zastaveni Z{-
hdn{ a tim i dal¥{ zvétSovdni tloudtky oxidaéni vrstvy. Relativnd nizkd teplota Zihdni sou-
&4stek na vzduchu zaruduje nepfekrodeni rekrystalizadnf teploty a tim i zachovdni plivodné

dosa¥ené mikrostruktury titamu nebo tantalu, a to i pfi del&i dob& Zihdnf, tedy pii dosaho-

vén{ p¥ipadného ndr dstu silné&jsich oxida&nich vr stev.

vizuelni kontrola je mo%nd podle referenénich vzorkf, &im% je dosaZeno relativ né vyso-

ké presnosti kontroly tloudtky oxidaéni vrstvy.

Jako pfiklad praktického provedeni podle vyndlezu bude popsén postup oxidace titanovych
soudd stek. '

Titanové souddstky se uloz{ do sklen&ného koSifku a vlo%{ se do k&dinky s horkym des-
tilovanym trichloretylenem, kde se vyvaf{ cca po dolu 1 min., pak se souddstky v kodi&ku pfe-
nesou do druhé a pak do t¥eti kddinky, vZdy s &istym rozpoustédlem. Odmasténé souddstky se
v dygesto¥i vysypou na filtraZni papfr, kie se nechaji volné usudit. Odmasténé soucdstky se

mohou dlouhodok& skladovat ve sklenénich rachotésnych zésobnicich..

Do sklen&né k&dinky se p¥iprav{ leptaci smés sloend z 6 d{l1% koncentrované kyselinj
sfrové /min. 96 %/ a jednoho d{lu deionizované vody. Slitfim deionizovanélvody s kyselinou
sfrovou se leptac{ sm&s samovolné& zahfeje m teplotu 100 a¥ 120 °c. K4dinka s leptac{ smés{
se ulo¥{ na elektr icky oh¥fva&, ktery udrZuje teplotu 14zné v pr Gbdhu nd sledujiciho leptdni.
Odmast&né titanové soudd stky se ulozf do sklednénych ko {&k& tak, aby se mavzdjem nedotyka-
ly a postupné se vklddaji do 100 az 120 °c t-eplé leptac{i smé&si na doku 30 a%? 40 sekund, od-
xud se ihned pYenesou pod- sprchu tekouct deionoz&ané vody, kde se ne‘chaji promyvat cca po
dobu 1 min. Oleptané a omyté sou&dsti se ve sklen&ném kodidku smo&{ v kddince s istym ace -
tonem a vysypou se do dals{ sklenéﬁé nddoby s &istym acetonem, odkud se pomoci pinzety jed-
notlivé vyjimaji. Zbytky kapek acetonu se ze souddstek jednotlivé odstran{ prudkym ofoukdnim
proudem bezpra¥ného dusTku. Oleptané soulédstky se ulozi do kfemenného Zihaciho z&sobniku
tak, aby funk&ni strana souldstek byla v zdsobnfku sm&rem nahoru a aby se soutdstky navzd-

jem nedotykaly. Z&sobnik se soud4stkami se zasune 'do ¥fhaci pece vyhidté na teplotu 600 ¥

20 °c, kde se nachaji oxidovat po dobu 20 ¥ 5 min. v prib&hu #{hdni se kontroluje rist oxi-
dové vrstvy pomoci postupné nabfhajfcfch interferen&nich barev. Po dosaZeni poZadovaného
stupn& oxidové barvy u celého souboru souddstek /napf. tmavé modré/ se vyjme kfemenny zd-
sobnik se souddstkami, polo¥f se na ohnivzdornou podlo¥ku, na které se nechaji{ samovolné
vychladnout na pokojovou teplotu. Takto oxidované souldstky se pfeloii napt¥. do sklenéného
prachot&sného skladovaciho z4sobnfku, ve kterém se pfeddvaji na dals{ zpracovdni. Uvedenym
zplisobem se obdrZi souvisld vysoce homogenn{ oxidovd vrstva s ninim&lnfm rozptylem tlouZtky
oxid@ na souddstce ' mezi jednotlivymi soutdstkami. Rozptyly v tloustkdch oxidl se pohybuji

v rozmezi 1 aZ 10 nm.

Uvedného postupu povrchové dpravy souddstek z titanu nebo tantalu miZe byt s vyhodou
pouZito i pro zvy#eni adheze lepidel nebo lakl aplikovanych na uvedené souddstky. U nékte-

rych vyrobkd jsou kladeny extrémni po¥adavky na kvalitu a dlouhodobou stdlost vyrobeného
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lepeného spoje i pfi jeho st&lém mechanickém namfhdnf. Nap¥. u lepenych mechanicko elektric-
kych prevodnfkld - snimadd sfly nebo tlaku i nepatrny posuv pfilépeného aktivniho prvku nebo
i 2mé&ny povrchového pnuti ve stydnych slepenych plochdch ji%¥ vyrazn& men{ pGvodn{ vlastnosti,
€ili vychoz{ vystupni parametry dané m&rné soustavy. Povrchovou dpravou sou&dstek dle uvede-
ného postupu se zlep#i stabilita povrchovych vlastnostf nosné souddstky a vyraznd se zvy3{
adheze lepidla, &imZ se zlep8{ kvalita a hlavné& st4lost, dlouhodobd ¥ivotnost t&chto vy§rob-

ki, které &asto pracuji ve vlhkém nebo korozivnim prost¥edf.

P¥i aplikacich uvedeného postupu pro ndsledujfci povrchovou upravu souddstek z titanu ne-
bo tantalu se zvySi{ adheze povrchové vrstvy a tim i jejf odolnost proti korozi, pifpadn& me-

chanickd pevnost p¥i nam&hdni.

PREDMET VYNALEGZU

1. Zplsob &i¥téni a povrchové oxidace souddstek z titanu nebo tantalu, vyznadeny tim, %e
soutdstky se po mechanickém opracovdni postupn& &istf dvoj a¥ p&tingdsobnym vyvafenim v
destilovaném trichloretylenu, po osuSenf se n4dsledovn¥ leptajl po dobu 10 a% 120 sekund
ve smési kyseliny sirové a destilované vody v poméru 1 : 3 a¥ 1 : 10, zah¥4té samovolnym
reakénim teplem a udrZované na teplot& 100 a¥ 130 %c, nade? se omyj{ v proudu deionizo-
vané ultrafiltrované vody nebo destilované vody a potom opldchnou v acetonu nebo v etyl-
alkoholu denaturovaném acetonem nebo benzfnem a v bezpra¥ném prostfedf jsou zbytky ace-
tonu nebo etylalkoholu okamZité odstran&ny z povrchu souddstf prudkym odoukdnim bezpraf-
nym vzduchem nebo dusikem, pak se souddstky uklddajf do k¥emenného zdsobnfku, ve kterém
se %fhaji v bezprainém prostfedf na vzduchu p¥i teplot& 400 a¥ 800 °C po dobu 5 a% 120
minut, pficemZ se vizueln& kontroluje‘rﬁst interferendnich barev sou&dstek a po dosaZeni
poZadované interferen&n{ barvy, odpovidajfcf po¥adované tloudfce oxidadn{ vrstvy, se z&-
sobnfk se souddstkami ihned vyjme z pece a nechd vychladnout na vzduchu.

2. Zplsob &i¥ténf a povrchové oxidace sou¥dstek z titanu nebo tantalu podle bodu 1, vyznade-
ny tim, Ze p¥ed Zfhdnfm v bezpra¥ném prost¥ed{ na vzduchu p¥i teplot& 400 a% 800 %¢ po
dobu 5 a¥ 120 minut, jsou souddstky Zfhdny ve vakuu p¥i teplot& 400 a%¥ 850 °c po dobu

5 aZ 90 minut.
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