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Slitina na bazi titanu a zpisob jejiho tepelné-mechanického zpracovani

Oblast techniky

Vynaélez se tyka slitiny na bazi titanu vykazujici beta krystalografii s vysokou korozni odolnosti a
biokompatibilitou.

Dosavadni stav techniky

Se zvySujicim se v€kem populace rostou poZadavky na nahrady poskozenych tkani umélymi
prostredky vyrobenymi z biomateriald. Jedna se zejména o prostfedky k nahrazeni poskozenych
tvrdych tkani, jako napt. umélych kycelnich a kolennich kloubt, zubnich implantatd atd., k je-
Jichz vyrobé jsou az dosud nejvhodngjsi kovové materialy, které zahrnuji hlavné nerezavéjici
oceli (napf. AISI 316L), kobaltové slitiny (napf. Co—Cr-Mo slitina ,,Vitallium“) a titan a jeho
slitiny. V posledni dob& zaznamenaly predevsim titanové slitiny pro medicinské vyuziti velky
rozvoj. Cisty titan i jeho nejb&znéji pouzivana slitina Ti—6A1-4V maji relativn& nizkou tuhost,
vyjadfenou nizkym Youngovym modulem (E ~ 110 GPa), ktera je zhruba poloviéni oproti nere-
zavéjicim ocelim (E ~ 220 GPa) a kobaltovym slitindm (E ~ 240 GPa). Pfesto je tuhost titano-
vych slitin stale t¢méf o jeden fad vétsi nez tuhost kortikalni kosti (E ~ 10 az 20 GPa). To vede,
napf. u ortopedickych implantati, k nedostatecnému prenosu zatizeni na kosti pfilehlé k implan-
tatu a nasledkem toho dochazi k atrofii, resp. zeslabovani kosti.

Kromé toho, doposud nejpouzivangjsi slitina Tu—6Al-4V obsahuje toxicky vanad a hlinik, ktery
Jje povazovan za prvek vyvolavajici neurologické nemoci (napf. Alzheimerovu nemoc). Proto je v
soucasné dob& zameéien vyvoj novych titanovych slitin pro medicinské uéely na slitiny obsahujici
bezpetné legujici prvky, které zahrnuji nion, tantal, zirkonium a hafnium (plné biokompatibilni
kovy) a také méné biokompatibilni molybden a cin. Vedle biochemické kompatibility medicin-
skych slitin se zacal klast stejny duraz na zajisténi jejich biomechanické kompatibility. Na zakla-
dé fady experimentalnich praci bylo zjisténo, Ze strukturni slozky vyskytujici se ve slitinach tita-
nu, maji velikost Youngova modulu pruznosti E v pofadi Eg < Ey < E, < E,. To znamena, Ze z
hlediska lep$i mechanické biokompatibility, tj. nejniz§iho E modulu, je u titanovych slitin
nejptiznivéjsi struktura tvofena vyhradné B fazi. Tato struktura je vyhodnd i z pohledu technolo-
gickych vlastnosti, tj. vyznacuje se dobrou tvafitelnosti za studena.

Vyvinut€ nebo nove vyvijené B—Ti slitiny je mozné rozdeélit do dvou skupin, tj. stabilni nevytvr-
ditelné B-Ti slitiny a vytvrditelné s nizkym Youngovym modulem. U vytvrditelnych titanovych
slitin je mozné dosahovat pozadované vy3si pevnosti vhodnym tepelnym zpracovani vedoucim k
tvorbé precipitatii. Nevyhodou je, Ze v téchto piipadech dochazi k tvorb¢ fazi s vys§im Youngo-
vym modulem pruznosti a tudiz ke zhorSovani jejich biomechanické kompatibility.

Pro dosazeni vysoké pevnosti 3—Ti slitin je také mozné vyuZzit malého vyvazeného mnozstvi in-
tersticidlnich prvkii, jakymi jsou dusik, uhlik, kyslik. Z technologického hlediska je nesmirnou
pfednosti vySe uvedenych B-titanovych slitin jejich snazsi vyrobitelnost, resp. tavitelnost, a velmi
dobra az vynikajici tvafitelnost za studena.

Slitiny na bazi titanu, u kterych je uvaZovana pfitomnost kysliku ovliviiujici jejich vlastnosti,
jsou popsany napt. v dokumentech EP 1114 876, US 6 979 375 a CZ 304 776.

Titanové slitiny popsané v dokumentech EP 1 114 876, US 6 979 375 patii do skupiny B—Ti sli-
tin, které jsou legované a zpevnéné kyslikem a které vykazuji superelasticko — plastické chovani.
Ptesné slozeni téchto slitin je dano stfednimi hodnotami kompozi¢nich parametrii. SloZeni tdchto
slitin 1ze vyjadFit vzorcem:
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Ti; (Nb + Ta + V) — (Zr, Hf) — min. 0,7 % at. O nebo formulaci
Ti—23 az25 % at. (Nb + Ta + V) - (Zr, Hf) - O.

Zirkonium a hafnium jsou volitelné sekundarni substitu¢ni legujici kovy skupiny IVa, kterymi se
muiZe nahradit limitované, ale ekvivalentni mnozstvi primarnich legujicich kova skupiny Va, ob-
vykle < 10 % hmotn., aby se zvysila pevnost zakladnich B—slitin Ti-Nb-Ta-V. Podle vyse uve-
deného vzorce by se také mél nahrazovat odpovidajici podil titanu, ma-li se udrzet pomér atomo-
vych koncentraci titanu a kovii skupiny Va na hodnoté 3/1.

Slozeni slitin dle EP 1 114 876, US 6 979 375 je dale charakterizovano tim, Ze celkovy obsah
titanu, legujicich kovii skupiny Va (jsou-li pfitomné) a kysliku ¢ini 100 %, az na nevyhnutelné
necistoty, jako napf. uhlik, dusik, Zelezo, méd’ a nikl, které maji plivod ve vychozich surovinach
(hlavné v titanové houb€). U téchto slitin se tedy nepocita se zadnou modifikaci dal$imi vhodny-
mi prisadami.

Dale tyto slitiny musi obsahovat min. 0,7 % at. kysliku (cca 0,2 % hmotn.), pokud se vyZaduje,
aby vykazaly superelasticko—plastické deformacni chovani. Vyuziti zvySeného obsahu kysliku je
tedy uvazovano pro dosazeni superelasticko-plastického chovani.

Typicka slitina podle EP 1 114 876, US 6 979 375 o slozeni Ti-23Nb—0,7Ta—2Zr-1,20 % at. se
pii tvareni za studena vyznacuje vyraznym zvy$enim pevnosti Rm a poklesem Youngova modulu
pruznosti oproti stavu po rozpoustécim zihani.

Tyto slitiny obsahuji vanad, coz pro vyuZziti v medicinskych aplikacich neni podle soucasnych
piedstav vhodné pro jeho vysokou toxicitu. Vyuziti men§iho zvysSeni obsahu kysliku je uvazova-
no pro dosazeni superelasticko—plastického chovéni a zvySeni obsahu kysliku, které by vedlo u
téchto slitin ke zvyseni pevnosti, by mélo za nasledek nevhodné vyrazné sniZeni taznosti. Vysoka
pevnost téchto slitin je spojovana s tvafenim za studena, coZz omezuje technologii zpracovani
téchto slitin a jejich pouziti nemusi byt ve vSech ptipadech vhodné.

Dokument CZ 304 776 popisuje slitinu na bazi titanu, ktera obsahuje 45 az 70 % hmotn. titanu,
25 az 45 % hmotn. niobu, 0,005 az 0,2 % hmotn. uhliku, méné nez 0,003 % hmotn. vodiku, méné
nez 0,1 % hmotn. dusiku, méné nez 0,4 % hmotn. kysliku, méné nez 0,2 % hmotn. Zeleza, méné
nez 0,3 % hmotn. médi, méné nez 0,2 % hmotn. kiemiku a 0 az 15 % hmotn. tantalu. Vyssi pev-
nosti této slitiny je dosahovano precipitaénim vytvrzenim, coz ma ovSem za nésledek nepfiznivé
vyrazné zvySeni modulu pruznosti a nebezpeéi atrofie kosti pfi dlouhodobém pouZivani implanta-
tti vyrobenych z této slitiny.

Ukolem vynalezu proto je vytvofeni slitiny na bazi titanu, ktera by vykazovala vysokou korozni
odolnost a biokompatibilitu, kterd by méla vysokou taZnost, pevnost a mez kluzu a ktera by ale
soucasné méla relativng nizky modul pruznosti. Ukolem vynalezu dale je nahradit pro vyrobu
implantati doposud béZné pouzivané slitiny obsahujici toxické prvky, resp. slitiny s horsi biome-
chanickou kompatibilitou a mechanickymi vlastnostmi, odstranit $patnou tvéfitelnost za studena
slitiny TI6AI4V, zlepsit uZitné vlastnosti implantati.

Podstata vynalezu

Tento kol je vyfeSen vytvofenim slitiny na bazi titanu podle vynalezu. Slitina vykazuje beta
krystalografii, s vysokou korozni odolnosti a biokompatibilitou. Podstata vynélezu spociva v tom,
Ze slitina obsahuje 51 aZ 61,6 % hmotn. titanu, 33 az 40 % hmotn. niobu, 5 az 8 % hmotn. tantalu
a 0,4 a2 0,5 % hmotn. kysliku. Ve vyhodném provedeni slitina obsahuje 57,5 az 59,6 % hmotn.
titanu, 35 az 36 % hmotn. niobu, 5 az 6 % hmotn. tantalu a 0,4 a7z 0,5 % hmotn. kysliku. Obsah
titanu se voli tak, aby doplnil celkovy obsah ostatnich prvki. Slitina je pfipravend z netoxickych,
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nekarcinogennich a nealergennich prvki. Oproti znamym titanovym slitinim vykazuje vysokou
pevnost, nizky Youngiv modul pruznosti a dobré taznosti. Vysoké pevnosti a nizkého modulu
pruznosti (~ 65 GPa) je dosahovanou/hodnym chemickym slozenim zakladnich prvkd Ti, Nb a
Ta a vy$8im obsahem kysliku 0,4 az 0,5 hmotn. %. Taznosti As vyssi nez 10 % je dosazeno navr-
Zenym tepelné mechanickym zpracovanim. Zvysenym obsahem kysliku pfi vhodném chemickém
sloZeni slitiny 1ze dosdhnout vy3si biomechanickou kompatibilitu, tj. niz$i modul pruznosti blizsi
k modulu kosti, vy33i pevnost pii zachovani dobrych plastickych vlastnosti a vynikajici korozni
odolnosti

Slitina déle obsahuje bér v mnozstvi do 0,05 % hmotn. a dile obsahuje stopové necistoty v
mnozstvi do 0,08 % hmotn. uhliku, do 0,03 % hmotn. dusiku a do 0,015 % hmotn. vodiku.

V nésledujicim popisu jsou uvedeny dalii detaily tykajici se dileZitosti pfitomnosti jednotlivych
prisad tvoricich komponenty této slitiny a jejich vzajemny pomér:

Titan tvoti zdklad slitiny, je podstatou vysoké korozni odolnosti a biokompatibility slitin. Je to
vysoce reaktivni kov a vyZaduje specialni postupy taveni, odlévani a tepelného zpracovani. Pro
taveni je mozné pouzit obloukové taveni ve vysokém vakuu, nebo indukéni taveni v déleném
studeném kelimku (,,scull melting®), v inertni atmosféfe argonu nebo helia. Odlévani do ingotd v
médéném krystalizatoru, nebo pii slévarenském zpiisobu, za pouzZiti technologie taveni v déleném
studeném kelimku, k presnému liti odlitkii technologii na vytavitelny model. Pfi vyrobé slitin
praskovou metalurgii je tfeba pouzivat ochranou atmosféru inertnich plyni.

Niob je zakladni piisadou ve slitiné. Jeho vyznam spocivé ve stabilizaci dobte tvafitelné vysoko-
teplotni modifikace titanu. Mirné zpeviiuje tuhy roztok titanu a snizuje modul pruznosti. Je to
rovnéz vysoce biokompatibilni kov a neméni pfiznivé korozni vlastnosti a biokompatibilitu tita-
nu. Potfebna koncentrace v hmotnostnich procentech pro vytvofeni beta slitiny je 25 %, pod touto
koncentraci transformuje faze alfa v metastabilni martenzitickou modifikaci.

Tantal mé stejné vlastnosti jako niob. Vzhledem k vysoké tavici teploté je metalurgicka piprava
binarnich slitin obtizna a proto se pfidava do ternarni slitiny TiNbTa jako ptisada snizujici modul
pruZnosti. Idealni pomé&r koncentraci ve sliting, Nb/Ta (v at. %) by se mél pohybovat okolo 12.

fvvr

Bor ma velmi malou rozpustnost v Ti, mensi nez 0,05 %. I v tomto malém mnoZstvi vak vy-
znamné€ sniZuje velikost lictho zrna titanovych slitin v disledku vyvoléni koncentraéniho pod-
chlazeni. Zjemnénim zrna pfiznivé ovliviiuje mechanické vlastnosti a je proto vhodnou ptisadou
pro slévarenské aplikace slitiny. Pfi t&chto velmi malych koncentracich neovliviiuje nepfiznivé
biokompatibilitu Ti slitin.

Kyslik dobfe rozpousti v obou krystalografickych modifikacich a i . Stabilizuje vyrazné fazi a,
ale jeho zvySeny obsah v B — Ti slitin€ miize naopak piisobit jako B stabilizator. Legovani kysli-
kem posunuje hranici jednofazové B — Ti slitiny do oblasti s niz§im mnozstvim [ stabilizujicich
prvki. Rist obsahu kysliku zvySuje teplotu fazové pfemény o — B, ale teplota po&atku tvorby
martenzitu Ms kles4, tzn. zvySeny obsah kysliku potlatuje tvorbu omartenzitu i o faze. P¥i star-
nuti pfidavek kysliku potlaCuje tvorbu o faze a méni jeji morfologii z kulovité na elipsoidalni. P¥i
vyssich obsazich je pak tvorba —Ti faze potlatena ve prospéch tvorby a—Ti faze. Pfi riistu obsa-
hu O se v tomto ptipadé mnozstvi precipitatu o zvy3uje. Efekt intersticialniho vytvrzeni kyslikem
Je velmi vyrazny a lze dosahnout zna¢ného zvy3eni pevnosti a meze kluzu dané slitiny, aniz by-
chom podstatné zvysili modul pruznosti. Taznost slitiny miZe naopak byt vyrazné snizena. Ve
stavu po rozpouStécim Zihani se taznost slitiny zvySuje a zlistane dokonce zachovéana relativné
vysoka hodnota pevnosti. Pfi tvafeni za studena je tvorba o ptidavkem kysliku potlagena, coZ se
miZe pfiznivé projevit nizkym modulem pruZnosti u takto zpracovanych Ti-slitin.
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Zvlaste vyhodné priklady slitiny:

Priklad slitiny podle vynalezu s nasledujicim slozeni prvki v hmotnostnich procentech vztaze-
nych na celkovou hmotnost slitiny:

35 % niobu,

5,8 % tantalu,

0,45 % kysliku,

max. 0,08 % uhliku,

max. 0,015 % vodiku,

max. 0,03 % dusiku,

zbytek tvofi titan a prvky stopovych necistot.

Ptiklad slitiny podle vynalezu s nasledujicim slozeni prvkii v hmotnostnich procentech vztaze-
nych na celkovou hmotnost slitiny, vhodny pro odlitky s pozadavkem malého liciho zrna:

35 % niobu,

5,8% tantalu,

0,4 % kysliku,

0,05 % boru,

max. 0,08 % uhliku,

max. 0,015 % vodiku,

max. 0,03 % dusiku,

zbytek tvofi titan a prvky stopovych neéistot.

Pfedmétem vynalezu také je zpuisob mechanicko—-tepelného zpracovani vyse uvedené slitiny za-
hrnujici odliti do chlazenych médénych krystalizatori nebo vicenasobné obloukové taveni v
chlazenych, mé&dénych kelimcich v ochranné atmosfére, napt. helia, homogeniza¢ni zihani pfi
teploté 1000 °C po dobu 6 hodin, a nasledné kovani za tepla pfi teploté 1150 az 700 °C. Podstata
zplsobu zpracovani spoc¢iva vtom, ze béhem kovani se redukuje prifez odlitku alespoil na 40 %,
nasledné se odlitek ziha rozpoustécim Zihanim pfi teploté 950 °C po dobu 0,5 hodiny s rychlym
ochlazenim a pot¢ se odlitek tvafi za studena s redukci prifezu az na 90 %.

Kvili dosazeni chemické homogenity je nutné obloukové taveni opakovat minimalné 6x. Lego-
vani kyslikem se zaji§tuje pfidavkem patfi€ného mnozstvi praskového TiO, do vsazky. Homo-
genizacni zihéni se provadi ve vakuu nebo v ochranné atmosféie inertniho plynu. Toto Zihani se
provadi za i¢elem minimalizace mikroskopického odmiSeni legujicich prvkid (Nb, Ta, O).

Pro zvyseni taznosti se odlitek slitiny po tvafeni za studena dale Ziha pfi teplot€ 900 az 950 °C po
dobu 0,5 h s rychlym ochlazenim. Tvafrené vyrobky je mozné pouzivat v deformovaném stavu,
pokud taznost materiadlu mize byt niz8i nez 10 %. Pii pozadavku taznosti vyssi nez 10 % je moz-
né zatadit zihani 900 az 950 °C po dobu 0,5 h s rychlym ochlazenim.

Mikrostruktura po tvafeni za tepla je tvofena dynamicky, resp. postdynamicky rekrystalizovany-
mi zrny. Po tvafeni za studena pak zrny protazenymi ve sméru tvafeni s deformacnimi pasy uv-
niti zrn. Pfiklad dosaZenych mechanickych vlastnosti u slitin s riiznym stavem zpracovani je uve-
den v tabulce 1 a 2.
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Tabulka 1
- Mez kluzu Mez pevnosti | TaZnost | Modul pruinosti
Slitina stav Rp0,2[MPa] Rm [MPa] A% E[GPa]
Ti-35Nb-5,8Ta— | PO °:;;';gn 8 | 1170137 1202452 | 8:0,7 63+1,5
P Po Od":"R';ZT' KZS 903+58 911457 21+2,6 64+3,2

RZ — rozpoustéci zihani 900 °C/0,5 h/voda
KZT - kovani za tepla
KZS 80 — kovani za studena s redukci 80 %
Rm - pevnost, Rp0,2 — mez kluzu, A — taznost, E — Youngtiv modul pruznosti

Tabulka 2
Mez pevnosti | TaZnost . .
" Mez kluzu Modul pruznosti
lit
Slitina stav Rp0.2 [MPa] Rm [MPa] A {%] E [GPa]
Ti-35Nb-5,8Ta— | °° °$';'ng @ | 1016425 1083+14 | 8+1,5 5614
0,40 >
Py
-0,058 0 °d":'R';ZT' KZS | 81912 85345 16+1 610,5

Pfedmétem vynélezu také je zpiisob mechanicko—tepelného zpracovani vyse uvedené slitiny na
béazi praSkové metalurgie zahrnujici izostatické lisovani praskd pii tlaku 400 MPa za studena v
ochranné inertni atmosféfe s naslednym slinovanim ve vakuu nebo ochranné atmosféie a tvare-
nim za tepla. Podstata tohoto zplisobu zpracovani spodiva v tom, Ze tlak se pti lisovani snizuje
rychlosti maximéln€ 5 MPa/s a nasledné slinovani se provadi ve vakuové peci pti vakuu nejméné
107 Pa, pfiGem? teplota slinovéani pro prasky jemnéjsi nez 44 um je minimalné 1300 °C s dobou
vydrZe 20 hodin a pro prasky hrubsi nez 44 pm je teplota 1400 °C s dobou vydrze 20 hodin.

NiZe uvadime podrobny popis mechanicko—tepelného zpracovani na bazi praskové metalurgie:
Vybeér praski

Pro pfipravu slitin se s vyhodou pouzivaji prasky nepravidelného tvaru (obvykle vyrobené meto-
dou HDH-hydrogenace s naslednou dehydrogenaci). Podminkou je vysoka Cistota pragki zaruéu-
Jict vy8e uvedené slozeni slitiny. Pozadované mnozstvi kysliku se dosahuje ptidavkem potiebné-
ho mnozstvi predoxidovaného prasku Ti. Zpisob ptipravy je oxidace na vzduchu za zvysené
teploty (napt. 230 °C). Doba oxidace zéleZi zejména na velikosti zrn pouZitého prasku. Na pouzi-
te zrnitosti praSki jsou rovnéz zavislé parametry néasledného slinovani a dosahovana zbytkova
porovitost po slinovani. Nejvhodnéjii jsou prasky jemné&jsi nez 44 pm. Vyuziti pouze t&chto jem-
nych praski je v3ak cenové nevyhodné. V pfipadé pouziti hrubsich prasgkii je nutné zajistit, aby
zbytkova pérovitost slitkii neptesahla 8 objemovych %.

Vhodnéa kombinace zrnitosti praskii zarugujici vysSe uvedeny pozadavek je napt.:

a) prasky titanu zrnitosti mensi nez 105 um.

b) zbyvajici slozky, tj. prasky Nb, Ta o maximalni velikosti zrn 44 pm.
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Michéni praski

Navazeni praski dle pozadovaného slozeni slitiny se provadi v ochranné atmosféte argonu. Rov-
néZ naplnéni do nadoby, ktera zajisti, ze se smés praski nedostane do kontaktu se vzduchem a ve
které probiha nasledné michani, se provadi v ochranné atmosféte. Pro michani praskt se pouzije
zafizeni s pohybem nadoby ve tfech prostorovych rovinach, kdy je také miSena smés vystavena
sttidavému, rytmicky pulsujicimu pohybu

Izostatické lisovani

a) Vybér forem:

Pro izostatické lisovani za studena se promisend smés praski plni do forem. Plnéni se provadi v
ochranné atmosféfe argonu. Pro mensi vylisky Ize pouzit m&kkou pryZovou hadici. Tato hadice
musi mit pfiblizn¢ tvrdost 50 °ShA. Forma musi byt na obou koncich uzaviena nejprve zatkou z
lukoprenu o obdobné tvrdosti a nasledn¢ kovovou zatkou. Naplnénou formu je mozno vyztuzit
nasazenim podélné roziiznuté novodurové trubky. Pro vétsi vylisky se osvéd¢ilo pouziti formy
vyrobené ze silikonové hadice s vyztuzi RADIASIL tvrdosti 70 °ShA. Postup uzavirani formy je
stejny jako v predchozim piipad¢. Forma musi byt uzaviena tak, aby se zabranilo vniknuti lisova-
ciho média do formy béhem lisovani. Na tuto formu neni tieba pouzivat vnéjsi vyztuz.

b) Lisovani:

Kvalitni vylisky zaruduje isostatické lisovani pii tlaku 400 MPa pusobicim po dobu 10 sekund.
Dulezité je dodrzet pomalou rychlost snizovani tlaku, ktera by neméla pfesahnout 5 MPa/s.

Slinovani

Po lisovani se vylisky vyjmou opatrné z forem tak, aby nedoslo k jejich poskozeni, a vloZi se do
slinovaci pece. Po uzavieni a odéerpani pece na vakuum nejméng 10~ Pa lze zahdjit proces sli-
novani. Provedenymi experimenty byla stanovena teplota slinovani na 1300 °C a doba vydrze na
20 hodin pro praSky zrnitosti 44 um. V ptipadé hrubsich praski je nutné pouzit teplotu 1400 °C s
dobou vydrze 20 hodin. Pfi pouziti vyssich slinovacich teplot je mozné zkratit doby vydrze v
zavislosti na teploté. Vhodna kombinace zrnitosti praskd zarucuje zbytkovou pdrovitost slitki
nepiesahujici 8§ % objemovych.

Tvareni za tepla

Operaci kovani za tepla je nutné zafadit z diivodl odstranéni zbytkovych poért po slinovani. Sli-
nuté vzorky se obrobi s malym tibérem (odstrani se povrchova vrstva). Takto obrobené vzorky se
ohfeji v peci na teplotu 1150 °C s takovou dobou vydrze, ktera je nutna k vyrovnani teploty ve
stfedu a na povrchu kovaného vyrobku. Tvéareni lze provadeét pouzitim technologie volného ko-
vani s dokovanim v oteviené zapustce nebo zapustkové kovani, protlacovani, valcovani za tepla
apod. Béhem procesu kovani se kontroluje teplota kovaného materialu, ktera nesmi klesnout pod
700 °C. V ptipadé jejiho poklesu je nutné vzorek znovu ohfat na 1150 °C. Celkova redukce pri-
fezu béhem kovani musi byt minimalné 40%, pficemz v prvnim kroku nesmi ptesdhnout 10 %.

Rozpoustéci Zihani

Tato operace se provadi v ptipadé, kdy je nutné zajistit dostateCnou plasticitu pro nasledné zpra-
covani ty¢i. Vzorky piekované za tepla se ohfeji v peci na 950 °C a po vydrzi 30 minut se zakali
do vody. Nasledné je tfeba obrobenim odstranit povrch, na kterém jsou vady po kovéni a oxidic-
ka vrstva po zihani tak, abychom ziskali ty¢e s hladkym lesklym povrchem.
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Tvareni za studena a finalni tepelné zpracovani

Kone¢né mechanické vlastnosti vyrobkii je mozné upravovat tvafenim a finalnim tepelnym zpra-
covanim podle pozadavki zakaznika.

Mozné operace:

a) Kovani, resp. rotaéni kovani za studena.

Tato operace je provadéna v p¥ipadé pozadavku vyroby tenkych drati. Ugelem

rota¢niho kovani za studena je:

— zmenSovani priméru obrobku a vyroba kalibrovanych ty¢i a drati, které slouzi mimo jiné jako
zékladni material pro vyrobu dentalnich implantati,

— zajisténi zmény struktury materialu a ziskani produktu s tvafeci texturou,
— zajiSténi poZzadovaného mechanického zpevnéni materidlu deformaci za studena.

b) Kovani za studena s naslednym Zihanim.

V piipadé pozadavku vy3si taznosti dosahujici a piesahujici 10 % je moZné ty&e Zihat.

¢) Valcovani za tepla, resp. studena, s cilem dosaZeni pozadovanych tvari a vlastnosti polotova-
ri.

Objasnéni vykresi

Vynélez bude bliZe objasnén pomoci obrazkl na vykresech, na nichz znazoriiuji obr. 1 graf zavis-
losti meze klusu (Ry,) na obsahu kysliku ve slitinach, obr. 2 graf zavislosti meze pevnosti (Ry,)
na obsahu kysliku ve slitinach, obr. 3 graf zavislosti taznosti (A) na obsahu kysliku ve slitinach a
obr. 4 graf zavislosti Youngova modulu pruznosti (E) na obsahu kysliku ve slitinach.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Rozumi se, Ze dale popsané konkrétni piiklady uskutednéni vynalezu jsou predstavovany pro
ilustraci, nikoli jako omezeni piikladii provedeni vynalezu na uvedené ptipady. Odbornici znali
stavu techniky najdou nebo budou schopni zjistit za pouziti rutinniho experimentovani vétsi &i
mensi poCet ekvivalentd ke specifickym uskute¢nénim vynalezu, ktera jsou zde specialné popsa-
na.

Piiklad |

Metodou obloukového taveni v inertni atmosféfe helia byla tavenim ve vodou chlazeném mé&dé-
ném krystalizatoru pfipravena slitina nasledujiciho sloZeni v hmotnostnich procentech. Oblouko-
vé taveni bylo 6x opakovano.

Nb  35,4%
Ta 5,6 %
0] 0,45 %
N 0,025 %
C 0,012 %
Al 0,15%
P 0,005 %
Si 0,24%

Cr 0,007 %



15

20

25

30

CZ 305941 B6

Fe 0,14 %
Ni 0,027 %
Cu 0,028 %
Ti zbytek.

Po odliti nasledovalo homogeniza¢ni zihani slitku 1000 °C/6 h s ochlazenim ve vakuové peci.
Nasledné byl slitek kovan za tepla ve volné zapustce pfi teploté 1150 az 700 °C (se tfemi mezio-
hievy) na valcovy tvar s primérem 14 mm, tj. s redukci priifezu cca 40 %. Dalsim krokem bylo
rozpousteci zihani vykovku 950 °C/0,5 h/voda. Po opracovani povrchu tyce (odstranéni oxidické
vrstvy a ptipadnych pielozek) nasledovalo rotani kovani za studena na ty¢e & 5 mm. Posloup-
nost kovanych priméri: 14 mm — 12 mm — 10,5 mm — 9,5 mm — 8,5 mm — 8,0 mm —
6,8 mm — 5,7 mm — 5 mm.

Cast dratu byla podrobena Zihani 900 °C/0,5h/voda.
Struktura slitiny po kovéani za studena byla tvofena protazenymi a zvinénymi zrny, pfi Zihani

doslo k jejich rekrystalizaci.

Tabulka 3 Mechanické vlastnosti slitiny po vysSe uvedeném zpracovani

Varianta stav slitin Mez kluzu Mez pevnosti | Tainost | Modul pruZnosti
zpracovani 4 Rp0,2 [MPa] | Rm [MPa] A [%] E [GPa)
P - T
1 o rotaénim kovani za 1145 1192 76 61
studena
2 Po rotacnim kovania 892 906 21 60
Zihani

U slitiny byly akreditovanou laboratofi Lékaiské fakulty Masarykovy university v Brn¢, Labora-
tof tkatiovych struktur, provedeny testy cytotoxicity podle CSN EN ISO 10993-5, &lanek 8.2.
Tato metoda je pouzivana ke zkouSkam cytotoxicity extraktu. Byly pouzity butky MG 63 ze
sbirky ECACC kat. ¢. 86051601 a zivné medium MEM.

Vysledek testu ukazal, Zze material je podle stupnice cytotoxicity dané vySe uvedenou normou

necytotoxicky, tj. slitina je zptsobila pro pouziti v huménni mediciné.

Ptiklad 2

Slitina s borem a 0,41 % O na polotovary poZadovanych tvara kovanych za tepla.
Nb  358%

Ta 5,9 %
0 0,41 %
B 0,05 %
N 0,022 %
C 0,013 %
Al 0,11 %
P 0,005 %
Si 0,15%
Cr 0,01 %
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Fe 0,15 %
Ni 0,025 %
Cu 0,027 %
Ti zbytek.

Struktura po odliti byla tvofena mirn¢ protaZzenymi zrny B titanu s mensim mnoZstvim &astic a
faze a boridi titanu TiB, . Primérna velikost zrna po odliti byla 0,31 mm. Po odliti nasledovalo
obdobné zpracovani odlitku jako v prvnim ptikladu, tj. homogenizaéni Zihani, kovéni za tepla,
rozpoustéci Zihani a rotaéni kovani za studena.

Tabulka 4 Mechanické vlastnosti

Varianta Mez kluzu Mez pevnosti | Tainost | Modul pruZnosti
Stav slitiny
zpracovani Rp0,2 [MPa] Rm {MPa] A [%] E [GPa]
Po rotatnim kovani
1 o rotacnim kovani za 1020 1001 78 5o
studena

S
2 o rotacnim kovant a 822 857 15 62
Zihani

U slitiny byly akreditovanou laboratofi Lékaiské fakulty Masarykovy university v Brn€, Labora-
tof tkafiovych struktur, provedeny testy cytotoxicity podle CSN EN ISO 10993-5, ¢lanek 8.2.
Vysledek ukazal, ze material je necytotoxicky, tj. slitina je zpisobila pro pouziti v humanni me-
diciné.

Ptiklad 3

Slitina pfipravena praskovou metalurgii

Postup piipravy:

Vybér praskt: Pfedoxidované prasky titanu zrnitosti mensi nez 125 pm, prasky Nb, Ta maximal-
ni zrnitosti 44 pm.

Michani praskd: Promichani smési v ochranné atmosféfe pfi 50 ot./min po dobu 24 hodin v zafi-
zeni Turbula T2F fy WILLY A. BACHOFEN AG.

Vybér forem a izostatické lisovani: Formy z mékké pryze; izostatické lisovéani pti tlaku 400 MPa
po dobu 10 sekund, rychlost snizovani tlaku 5 MPa/s.

Slinovani: Pfi teploté 1400 °C s dobou vydrze 20 hodin ve vakuové peci

Kovani za tepla: Ve volné zapustce v teplotnim rozsahu 1150 °C az 700 °C s meziohfevem, s
postupnou redukcei prifezu 70 %.

Rotacni kovani za studena: Po osoustruzeni za ugelem odstranéni oxidické vrstvy, resp. pfipad-
nych pfeloZek a rozpoustécim Zihani 950 °C/0,5 h/voda postupné kovani na kone¢ny primér
dratd 5 mm, tj. s redukei pritezu 90 %.
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Chemické slozeni slitiny bylo Nb 35,5 hmotn. %, Ta 5,7 hmotn. %, O 0,45 hmotn.%, N 0,03
hmotn. %, C 0,024 hmotn. %, Al 0,15 hmotn. %, Si 0,17 hmotn. %, Cr 0,007 hmotn. %, Fe
0,16 hmotn. %, Ni 0,021 hmotn.%, Cu 0,027 hmotn. %, obsah Ti dopliiuje celkovy obsah ostat-
nich prvkt do 100 % hmotn.

Struktura vykovki za tepla byla tvotfena jemnozrnnou strukturou [ titanu s o precipitaty uvnitf i
po hranicich zrn. Zavisi v§ak na plivodni velikosti zrna u slitkt, na stupni pfetvareni spojenym s
probihajici dynamickou rekrystalizaci, na teplot€ a rychlosti kone¢ného chladnuti. Proto je vhod-
né pred operaci kovanim za studena vlozit rozpoustéci zihani 950 °C/0,5 h/voda. Vysledna struk-
tura po rotacnim kovani za studena byla tvofena protahlymi a zvinénymi zrny [ titanu.

Mechanické vlastnosti ve stavu po kovani za studena s redukci 80 %:
Mez kluzu Rp 0,2 = 1195 MPa, Mez pevnosti Rm = 1210 MPa, Taznost A = 7 %, Modul pruz-
nosti E = 65 GPa.

Priklad 4

Porovnani mechanickych vlastnosti Ti-slitiny s obsahem 35 % hmotn. niobu, 6 % hmotn. tantalu,
se zvySenym obsahem kysliku a slitiny s nizkym obsahem kysliku bez a s precipitaénim vytvrze-
nim.

Pro porovnani mechanickych vlastnosti byla pouZita slitina o sloZeni 35 % hmotn. niobu, 6 %
hmotn. tantalu bez zvySeného obsahu kysliku (s 0,05 % hmotn.), s doplnénim titanu do 100 %
hmotn. a slitina o stejném slozeni se zvySenym, odstupfiovanym, obsahem kysliku (0,25 az
0,85 % hmotn. kysliku). Vlastnosti slitin byly porovnavany ve stavu po kovani za studena (pzn.
TNT-KZS), ve stavu po kovani za studena a rozpoustécim zihani (ozn. TNT-KZS-ST) a slitina
bez zvysenc¢ho obsahu kysliku po kovani za studena a vytvrzovani 450 °C/8 h/pec.

U slitiny ve stavu po kovani za studena s obsahem kysliku vys§im nez 0,5 % hmotn. dochazi k

lze dosahnout vyssi pevnosti (az 1000 MPa), ale za cenu vyrazného zvyseni Youngova modulu

pruZnosti. Stejnou, resp. vyssi pevnost, maji slitiny s obsahem kysliku 0,4 az 0,5 hmotn. % O, pfi
dostate¢né taznosti, s nizsi hodnotou modulu pruznosti. Viz obr. 1 az obr. 4.

PATENTOVE NAROKY

1. Slitina na bazi titanu vykazujici beta krystalografii, s vysokou korozni odolnosti a biokom-
patibilitou, vyznac¢ujici se tim, Ze obsahuje 51 az 61,6 % hmotn. titanu, 33 az 40 %
hmotn. niobu, 5 az 8 % hmotn. tantalu a 0,4 az 0,5 % hmotn. kysliku.

2. Slitina podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze obsahuje 57,5 az 59,6 % hmotn.
titanu, 35 az 36 % hmotn. niobu, 5 az 6 % hmotn. tantalu a 0,4 az 0,5 % hmotn. kysliku.

3. Slitina podle naroku 1 nebo 2, vyznaéujici se tim, Ze dile obsahuje bor v mnoz-
stvi do 0,05 % hmotn.

4. Slitina podle nékterého z narokd 1 az3, vyznacujici se tim, Ze dile obsahuje

stopové neistoty v mnozstvi do 0,08 % hmotn. uhliku, do 0,03 % hmotn. dusiku a do 0,015 %
hmotn. vodiku.

-10 -
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5. Zplsob mechanicko—tepelného zpracovani slitiny podle n&kterého z narokd 1 az 4 zahrnujici
odliti do chlazenych médénych krystalizatori nebo vicenasobné obloukové taveni v chlazenych
médénych kelimcich v ochranné atmosféfe, homogenizaéni Zihani pfi teploté 1000 °C po dobu 6
hodin, a nasledné kovani za tepla pfi teplotd 1150 a2 700 °C, vyzna&ujici se tim, ze
béhem kovani se redukuje prifez odlitku alespoti na 40 %, nasledné se odlitek ziha rozpoustécim
Zihanim pfi teploté 950 °C po dobu 0,5 hodiny s rychlym ochlazenim a poté se odlitek tvaii za
studena s redukci prifezu az na 90 %.

6. Zpisob podle naroku 5, vyznacujici se tim, Ze pro zvySeni taZnosti se odlitek
slitiny po tvafeni za studena déle Ziha rozpoustécim Zihanim pfi teploté 900 az 950 °C po dobu
0,5 h s rychlym ochlazenim.

7. Zplsob mechanicko-tepelného zpracovani slitiny podle nékterého z narokid 1 az 4 na bazi
praSkové metalurgie zahrnujici izostatické lisovani praskd pfi tlaku 400 MPa za studena v
ochranné inertni atmosféfe s naslednym slinovanim ve vakuu nebo ochranné atmosféfe a tvare-
nim za tepla, vyznacujici se tim, Ze tlak se pfi lisovani snizuje rychlosti maximéalng
5 MPa/s a nasledné slinovani se provadi ve vakuové peci pfi vakuu nejméné 107 Pa, pfidemz
teplota slinovani pro prasky jemné&jsi nez 44 pm je minimaln& 1300 °C s dobou vydrze 20 hodin
a pro prasky hrubsi nez 44 pm je teplota 1400 °C s dobou vydrze 20 hodin.

2 vykresy

-11-
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