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Projevy tvarové paméti ¢i superelastické chovani NiTi slitin s obsahem Ni vyssim nez 50,6 at. % Ni jsou silné zdvislé na
mikrostrukturnich zméndch, které je mozné ridit pomoci tepelného zpracovani. Difuzni proces béhem zvysenych teplot
vede k precipitaci fazi, coz ovliviuje pribéh martenzitické transformace v NiTi slitiné. V zavislosti na teploté a dobé
vydrze se muiZe ve strukture slitiny tvorit nékolik typi cdstic, pricemZ se obvykle uvaZuje sekvence transformace:
metastabilni Ni,Ti; — metastabilni NisTi, — stabilni faze NisTi. Vylouceni sekunddrnich fazi nuiZe prispét k podstatnému
navyseni pevnostnich vlastnosti NiTi slitin. SloZeni slitiny, tedy pomér obsahu Ni a Ti, je rovnéZ velmi vlivnym faktorem
s tc¢inkem na vlastnosti téchto materiahi. Experimentalni vzorky biokompatibilni NiTi slitiny s obsahem 50,7 at. % Ni
byly podrobeny tepelnému zpracovani pri 300, 350 a 400 °C po dobu 0,5 h s ndslednym ochlazenim na vzduchu.
Mikrostruktura slitiny pred a po tepelném zpracovani byla studovdna pomoci optické a skenovaci elektronové mikro-
skopie. Studium struktury bylo doplnéno analyzou pomoci rentgenové difrakce a meéFenim mikrotvrdosti. Z vysledkii
vyplynulo, Ze volené teploty vedly ke strukturnim zménam odpovidajicim zméndam v mikrotvrdosti slitiny.
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The shape memory effects or superelastic behavior of Ni-rich NiTi alloys (> 50.6 at. % Ni) are significantly dependent
on microstructural changes during heat treatment that can be controlled by heat treatment. Furthermore, the diffusion
process during thermal treatment induces precipitation of phases that can have a major impact on the martensitic
transformation in NiTi alloys. Depending on temperature and holding time, several types of precipitates can be formed
in microstructure of the alloy. The transition sequences are considered: metastable Ni,Ti; - metastable Ni;Ti, - stable
NisTi. In addition, the precipitation of secondary phases can also contribute to a substantial increase in the strength of
NiTi alloys. The alloy composition is another influential factor affecting the properties of these materials. The experi-
mental samples of biocompatible NiTi alloy with 50.7 at. % Ni were subjected to heat treatment at 300, 350 and 400°C
for 0.5 h followed by air cooling. The microstructure was observed before and after the heat treatment by optical and
scanning electron microscopies. The study was completed by X-ray analysis and microhardness measurement. The
results show that the applied temperatures led to microstructural and hardness changes of the investigated alloy.

Key words: NiTi alloy; heat treatment; microstructure; XRD analysis

1. Uvod slozeni a tepelné mechanickém zpracovani slitiny.
K dal$im vyznamnym vlastnostem patii také velmi dobré
Binarni slitiny na bazi NiTi, b&zng nazyvané jako Niti- ~Korozni odolno§t, piokompatibilita, vyh0(1ny pomér pev-
noly, patti do skupiny tzv. materidli s jevem tvarové nosthustota, nizké hodnoty modulu pruznosti (ve srov-
paméti a jsou ¢asto oznacovany jako ,chytré materialy®. — nant P?Phklad s nerezovou oceli AISI ;316L) ne'bo. vysgka
Z hlediska typu krystalové miizky a vysokého usporddani ~ tlumici schopnost. Pro tyto vlastnosti jsou NiTi slitiny
struktury se jedna o intermetalické slouceniny. Z binar- ~ dnes hojné vyuzivany predevsim v lékarstvi, napfiklad
niho diagramu soustavy Ni-Ti je mozné v zavislosti Ve stomatologii jako endodontické nastroje pro cistén
na teploté omezit vyskyt téchto slitin pro obsahy niklu kofenovych kandlki a rovnatka, v traumatologii jako
v rozmezi priblizné 49-55 at. %. Jedine¢nost téchto mate- dlahy nebo hteby ¢i v kardiochirurgii jako stenty nebo
ridld spociva zejména ve schopnosti vykazovat, pri dodr- ~ katetry [1].
zeni urcitych tepeln& mechanickych a experimentalnich  Korozni odolnost a biokompatibilita slitiny jsou dany
podminek, jev tvarové paméti nebo superelasticitu. Tyto  tyorhoy tenké povrchové oxidické vrstvy TiO,, kterd se
vyjime¢né vlastnosti silng zaviseji zejména na chemickém  jpecne na povrchu Ti slitin vytvati prirozené velmi
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rychle. Superelasticita je pak charakteristickd nelinedrnim
vratnym deforma¢nim chovanim v austenitické oblasti,
tedy v intervalu teplot mezi A; (austenit fini§) a My
(deformaéni martenzit). Velikost této vratné deformace
miZe za jistych podminek dosdhnout az 10 %. Toto
chovani je zptisobeno tvorbou napétové indukovaného
martenzitu, vznikajiciho pii mechanickém zatiZeni a nd-
slednou austenitickou (reverzni) transformaci pii odtiZeni
[1, 2]. Na rozdil od tvarové pamé&tového jevu spojeného
s termoleastickym martenzitem, dochdzi v piipadé super-
elasticity k transformaci austenit < martenzit pouze
vlivem aplikovaného zatizeni, nikoliv zménou teploty.
K dosazeni superelastického chovani je vSak nutné
zachovat ur¢ité podminky. Predpokladem je existence
matrice ve zcela austenitickém stavu. DalSimi faktory,
které mohou ovlivnit ndsledny ndvrat do pivodniho stavu,
jsou teplota, stav tepelného zpracovani, zptisob namdhani
nebo mikrostruktura (zejména textura) [2].

Vyznamny vliv na superelasticitu vykazuje také chemické
sloZen{ slitiny. V bindrnich slitindch NiTi s obsahem vice
nez 50,4 at. % Ni (téme&t ekviatomdrni slitiny), je super-
elasticita pozorovdna ve vzorcich, které byly tvareny
zastudena a nasledn& Zzihany pii teplotdch pod jejich
kritickou teplotou pro rekrystalizaci. Pro dosazeni
optimdlniho superelastického chovani je dle riznych
autori uddvéna teplota zihdni v rozmezi piiblizng
400 - 500 °C. Takto zpracované materidly obsahuji
vysokou hustotu dislokaci vyvolanou zejména tvéarenim
za studena. Pro slitiny s obsahem nad 50,6 at. % Ni mtize
byt superelastického chovani dosaZeno také pomoci
tepelného zpracovani zahrnujictho rozpoustéci Zihdni
a starnuti v rozmezi teplot 350 — 450 °C. Stdrnuti v tomto
teplotnim rozmezi podporuje tvorbu koherentnich
precipitati obohacenych o Ni, jako jsou napt. NisTis nebo
NisTi,. Spoleénym znakem obou takto zpracovanych
superelastickych materidli je zvySend meze kluzu.
V prvnim piipadé se v3ak jednd o zpevnéni dislokacni,
v druhém potom o zpevnéni precipitaéni [3, 4]. Komer¢né
nejpouzivangj$i superelastickd NiTi slitina obsahuje
piiblizng 50,8 at. % Ni [1, 2].

Tepelné ¢i tepelné mechanické zpracovani a konkrétni
chemické sloZeni slitiny jsou tedy zdsadni faktory, které
urcuji findlni vlastnosti, a tim aplikace t&chto slitin. Cilem
této prace bylo studium mikrostruktury biokompatibilni
NiTi slitiny s 50,7 at. % Ni, kterd je v praxi vyuzivana
k vyrob& endodontickych néstroji, a to pfed a po rtizném
tepelném zpracovani.

2. Experimentalni metody a material

Experimentdlni materidl zahrnoval slitinu NiTi SE508
obsahujici 50,7 at. % Ni, jejiZ nominalni chemické slozeni
je uvedeno v tab. 1. Vzorky byly doddny firmou MEDIN,
a.s. ve formé jehel, které se dale obrdbgji pro endodon-
tické ndstroje.
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Tab. 1 Chemické sloZeni slitiny NiTi SE508 [1]
Tab. 1 Chemical composition of NiTi SE508 alloy [1]
Prvek Obsah [hm.%)]
Nikl 55,8
Titan zbytek
Kyslik <0,05
Uhlik <0,02
450
400
350
300
o0 7 _.300°C
o 200 __.350°C
:%_ 150 1400 °C
= 100
50
0
0 10 20 30 40 50 60 70
Cas [min]
Obr. 1  Schématické znazornéni rezimii tepelného zpracovani
Fig. 1 ~ Schematic illustration of thermal treatment regimes

Vzorky byly tepeln& zpracovany v komorové peci LAC
s odporovym ohfevem pii 300, 350 a 400 °C po dobu
0,5 h s ndslednym rychlym ochlazenim na vzduchu. Doba
nabéhu na Zihaci teplotu byla pro vSechny tfi rezimy
stejnd, a to 0,5 hodiny. Schéma teplotnich rezimid je
uvedeno na obr.1. Pro srovndni vychozi a Zzihané
mikrostruktury byl jeden vzorek ponechdn v dodaném
stavu.

Podélné tezy vSech vzorkd byly zality za studena do ne-
vodivé akrylatové pryskyfice LevoCit (Struers) a nasledng
brouseny i leStény na zafizeni LaboPol-5 (Struers),
vybaveném poloautomatickym pfitlaénym mechanismem
LaboForce-3. Mikrostruktura vzorkt byla leptdna po dobu
4-5 s v roztoku tvoreném kyselinami CH;COOH (99,8%),
HF (38-40%) a HNOj3 (65%) s pomérem 3:3:5.

Mikrostrukturni vlastnosti naleptanych vzorki byly stu-
dovény pomoci optické mikroskopie (OLYMPUS GX51)
a skenovaci elektronové mikroskopie (SEM - JEOL JSM-
6490LV). Studium materidlu bylo doplnéno méfenim
tvrdosti dle Vickerse na automatickém mikrotvrdoméru
FUTURE-TECH FM-100 s fidici jednotkou FM-ARS900
a RTG analyzou na aparatute Bruker D8 Advance vyba-
vené Lynx-Eye PSD (CuKa zdroj/Ni filtr). Mikrotvrdost
byla méfena ve sttedové ¢asti paralelng s okrajem vzorku,
a to v rozsahu 5 vpichd, se zatizenim 0,1 kg. Rentgenovd
difrakce byla pak méfena pii urychlovacim napéti 40 kV,
anodovém proudu 40 mA s krokovym rezimem 0,0147,
vrozsahu 5 az 80°; detailni meteni v oblasti spektra
od 38 do 47°, kde se nachdzi vhodné podminky pro
vyhodnoceni fazi.
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3. Vysledky a diskuze

Mikrostrukturu vzorkti ve $pici NiTi ndstroji je mozZné
pozorovat na jednotlivych snimcich obr. 2. Vybrané
mikrostrukturni detaily, odpovidajici uvedenym vzorkdm,
jsou zndzornény na obr. 3. Je patrné, Ze vzorky vykazuji
riizné typy mikrostruktur v zavislosti na konkrétni teplote
tepelného zpracovani. Obecné lze Fici, Ze mikrostruktura
vzorkll je tvofena jehlicovitym martenzitem s riiznou
prostorovou orientaci, tloustkou ¢i délkou jehlic/desek

——

TZ 350 °C

adale zbytkovym podilem austenitické faze NiTi.
Mikrostruktura je tvofena hrubymi martenzitickymi
deskami u vzorku ve vychozim stavu a po tepelném zpra-
covani pii 400 °C, nebo velmi jemnymi martenzitickymi
jehlicemi, které v podstaté vypliiuji cely objem vzorku
po tepelném zpracovani pii 350 °C. Nejvice pravidelnd
martenzitickd struktura byla pozorovédna po tepelném
zpracovéani pii 300 °C, kdy jemné martenzitické jehlice
tvorily pakety.

TZ 300 °C

Obr. 2 Snimky mikrostruktury v blizkosti Spice endodontického ndstroje v riizném stavu tepelného zpracovani

Fig. 2

V mikrostruktufe vSech vzorki se vyskytuje ostrohrannd
faze prevazné sefazend rovnob&zné s osou endodontic-
kého nastroje, jak je patrné z obr. 3. Délka dtvard
dosahuje velikosti i n&kolik desitek pm. Na zakladg
vysledktt EDX SEM analyzy a praci dal$ich autord [4-7]
1ze tyto objekty oznadit za zoxidovanou fézi NiTi,, jak
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Optical micrographs in the vicinity of the tip of the endodontic tools after different thermal treatment

uvadi obr. 4. Pritomnost NiTi, faze je tedy pozorovédna
u vSech vzorkd, tzn. bez ohledu na tepelné mechanické
zpracovdni, takZe je mozné piedpokladat, ze vyskyt této
faze je svédzan s technologii vyroby pivodniho materidlu
ve formé drétd, ktery byl nasledné pouzit k vyrob& endo-
dontickych néstroju.
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Obr.3 Mikrostruktura jednotlivych stavii po tepelném zpravovani: charakter fézi martenzitu a austenitu
Fig. 3  Microstructure of samples in different thermal conditions: feature of martensite and austenite phases

Obr. 4 SEM snimky &astic NiTi, féze pozorovanych ve sliting NiTi SE508 [5, 6]
Fig. 4 SEM micrographs of NiTi, particles observed in NiTi SE508 alloy [5, 6]

Endodontické ndstroje jsou pii praktickém pouzivani za negativni. P¥i pouzivani miZe pii vyznamném rotag-
vystaveny namdhani, vyvolaném silnou rotaci. Existence  nim napéti dochdzet k iniciaci inavovych trhlin, které ve
faze NiTi, v néstrojich, ve formé& ostrohrannych ¢i defor-  vysledku mohou vést az k dplnému poruseni néstroje.
movanych &éstic, je z hlediska tinavy obecng povazovana
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Vysledné primérné hodnoty mikrotvrdosti vzorkda se
stanovenou smérodatnou odchylkou jsou shrnuty v tab. 2
a pohybuji se v rozmezi piiblizné od 370 do 410 HVO,1.
Zvolené tepelné zpracovani tedy melo ur¢ity vliv na
mikrotvrdost, ale nikoli zdsadni. Rozdily v hodnotéch
mikrotvrdosti 1ze s nejvétsi pravdépodobnosti prisuzovat
zejména rozdilné morfologii martenzitu ¢i jeho distribuci.
Nejvy$si primérné hodnoty mikrotvrdosti HVO,1
dosahuje vzorek tepelné zpracovany pii 350 °C, jehoZ

390 HVO,1, coz je velmi blizké hodnot& mikrotvrdosti,
odpovidajici vzorku ve vychozim stavu (395 HVO,1),
ipfesto, Ze tento je tvofen zcela odliSnou morfologii
mikrostruktury.

Tab.2 Hodnoty mikrotvrdosti HV0,1 NiTi vzorka v rozdilnych

stavech tepelného zpracovani (TZ)
Microhardness values HVO0.1 of NiTi samples in different states
of thermal treatment

Tab. 2

mikrostruktura je tvofena velmi jemnymi, ale nikoli prilis | STAV HV0,1
uspofddanymi martenzitickymi jehlicemi (obr. 2 pro Vychozi 395 + 47
TZ 350 °C). Naopak nejniz§i mikrotvrdost 373 HVO0,1
vykazuje vzorek tepeln& zpracovany pii 400 °C, jehoz | TZ pti300 (°C) 390 + 14
mlkr(‘)stfuktura Vy_k:dzu!e pd}lsny chgrakter, aje tvofena | 17 350 (o) 406 + 29
hrubymi martenzitickymi jehlicemi a lat¢mi. Vzorek
tepelné pracovany pii 300 °C, svelmi pravidelnou | TZ pti400 (°C) 373+28
martenzitickou  strukturou, pak dosahuje hodnoty
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Obr. 4 RTG difraktogramy NiTi vzorka v rozdilnych stavech tepelného zpracovani (TZ)
Fig.4 XRD patterns of NiTi samples in different states in different states of thermal treatment

I pres podstatny rozdil v mikrostruktute, vykazuji RTG
difraktogramy, odpovidajici vzorkim ve vychozim stavu
a dale tepelng zpracovanych pti 300 a 350 °C, velmi po-
dobny prib&h (obr.4). Vjiz zminénych grafech byly
detekovény pouze dva hlavni piky, jeZ odpovidaji auste-
nitické fazi (vychozi B2 struktura NiTi) a R-fazi NiTi
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(romboedrickd varianta martenzitické struktury). Prabsh
RTG difraktogramu pro vzorek tepeln& zpracovany pri
400 °C je pak odliSny a pouze v tomto piipadé 1ze v grafu
nalézt piitomnost ti1 spekter, kterd odpovidaji austenitické
fazi B2, R-fazi NiTi a monoklinické martenzitické fazi. Je
také zajimavé, Ze vzorek s timto konkrétnim fdzovym
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slozenim, obsahujici monoklinicky martenzit (B19'),
mikrotvrdosti, jak uvadi tab. 2. Vzhledem k nehomo-
genni distribuci ¢astic faze NiTi, a pravdépodobnym
nanometrickym velikostem metastabilnich &éstic fézi
NisTis €i NisTi,, nebyly v difraktogramech detekovény

uvedenym fazim.

4. Zavér

Mikrostrukturni zmény ve slitiné NiTi SE508, kterd se
pouziva pro vyrobu endodontickych néstrojd, byly studo-
vény po tepelném zpracovani 0,5 h pti 300, 350 a 400 °C
s ndslednym ochlazenim na vzduchu. Studium vlivu te-
pelného zpracovani bylo provedeno pomoci optické a
skenovaci elektronové mikroskopie, méfeni mikrotvrdosti
a RTG analyzy. Na zédklad¢ diskutovanych vysledkd je
mozné uvést nasledujici zavery:

1) Mikrostruktura vsech vzorkii, pfed i po tepelném
zpracovani, md odliSnou morfologii a je tvofena mar-
tenzitem s rtiznou prostorovou orientaci, tloustkou ¢&i
délkou jehlic/desek a déle zbytkovym podilem auste-
nitické faze NiTi.

2) Aplikované tepelné zpracovani vykazuje jen velmi
maly dopad na vyskyt ¢&i distribuci ¢astic NiTi, faze,
kterd zlstdva setazena rovnobé&zné se stiedovou osou
nastroje.

3) Hodnoty mikrotvrdosti jednotlivych vzorki lezi v roz-
mezi od 373 do 406 HVO,1 a jsou tedy konkrétnimi
tepelnymi reZimy ovlivnény jen velmi mirng.

4) RTG analyza potvrdila existenci austenitické faze
NiTi a R-fdze u v3ech studovanych vzorki, tedy jak
pro vychozi stav, tak u vzorki po tepelném zpraco-
véni. U vzorku tepeln& zpracovaného pii 400 °C byl
detekovan navic monoklinicky martenzit.
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STUDENTI VSB-TUO V OSTRAVE VYUZIVAJI KE STUDIU NOVOU
BUDOVU K VYUCE PRAKTICKYCH PREDMETU

P¥istup k nejmoderngjsim pristrojiim, na nichz si mohou vyzkouset teorii v praxi, nabizi VSB-TUO od konce roku
2019 svym studentiim v pfistavbé budovy CPIT TL1.

Nova budova slouzi studentim Fakulty strojni (FS) a Fakulty materidlové-technologické (FMT) ve vyuce
praktickych pfedméti. K nejmoderngjsi technice se tak dostanou studenti dopravnich obord, strojirenské technologie
chemického a environmentdlniho inZenyrstvi.

,Budouci strojari se mohou tésit na zkusebni a vyvojové centrum automobilii a motocykli, stejné jako na laborator
vybavenou technologiemi pro konvencni i nekonvencni obrabéni, aditivni vyrobu a souradnicové méreni”,
piedstavuje nové zdzemi fakulty jeji dékan prof. Hlavaty. Studenti FMT se b&éhem vyuky podivaji do laboratote
procesniho inZenyrstvi.
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