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Seznam pouzitych zkratek a symboli

ZKkratka/symbol Vyznam zkratky

SLS Selective Laser Sintering — selektivni spékéani laserem

SLM Selective Laser Melting — selektivni spékdni laserem

STL, SLA Stereolitografie

DMLS Direct Metal Laser Sintering — ptimé spékani laserem

FDM Fused Deposition Modeling — vyroba natavovani niti

LOM Laminated Object Manufacturing — vyroba vrstev lepenim

AM Additive Manufacturing — aditivni vyroba

CAD Computer Aided Drafting — pocitacem podporované modelovani

RTI Regionalni technologicky institut

SEM Scaning Electron Microscopy — fadkovaci elektronova mikroskopie

EDS, EDX Energy Dispersive X-ray Spectroscopy

EBM Electron Beam Melting — spékani svazkem elektronti

HDH Hydride-Hydride

EOS Electro Optical Systems

MSI1 Maraging Steel — nastrojova martenziticky vytvrditelnd ocel

VIM Vacuum Induction Melter — vakuové induk¢ni taveni

HV Tvrdost dle Vickerse

HRC Tvrdost dle Rockwella

SiC Karbid kiemiku

GmbH Gesellschaft mit beschriankter Haftung — spole¢nost s ru¢enim
omezenym

DIN Deutches Institut fiir Normung — Némecky institut pro normy a
standardizace

ISO International Organization for Standardization — Mezinarodni
organizace pro normalizaci

EBSD Electron Backscatter Diffraction Analysis — Difrakce zpétné
odrazenych elektronti

BSE Backscattered Electrons - Zpétn€ odrazené elektrony

STEM Scanning Transmission Electron Microscopy — Kombinace
transmisniho moédu s fadkovaci elektronovou mikroskopit

FIB Focused Ion Beam - Fokusovany iontovy svazek

ASTM American Society for Testing and Materials — Americka spole¢nost
pro testovani a materialy

SW Software

™ Trade Mark — Registrovana obchodni znamka

RTG Rentgen

SE Sekundarni elektrony

NTC Vyzkumné centrum Nové technologie

CCD Charge Coupled Device — zafizeni s vdzanymi naboji

FEG Field Emission Gun — autoemisni katoda
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Seznam jednotek
Znacka jednotky Vyznam jednotky
mm Milimetr
m/s Metr za sekundu
°C Stupen Celsia
MPa Megapascal
W Watt
pm Mikrometr
min Minuta
g Gram
kg Kilogram
ml Milimetr
s Sekunda
A% Napéti
N Newton
mm/s Milimetr za sekundu
nm Nanometr
kV Kilovolt
nA Nanoampér
Uvod

Technologie 3D tisku je pomérné nova a pokrocila technologie zpracovani materialu,
ktera byla prvotné¢ pouzivana pod nazvem Rapid prototyping a slouzila pfedevSim pro
vyrobu rychlych prototypti se slozitym charakterem tvarii a slozitych vnitinich geometrii.
Termin Rapid prototyping je dnes oznacen mezindrodni komisi terminem Additive
Manufacturing (Aditivni technologie) [ 17]. Pojem aditivni technologie pochézi z anglického
slova ,,add* (pfidat). Tyto technologie umoziuji vyrobu fyzickych 3D modela a prototypt z
pocitacovych dat a material se pii tomto zplisobu vyroby neubird, jak je tomu naptiklad pti
obrabéni a ani se nepfidava najednou, jako se to déje napt. u slévani. Vyrobek je vytvaren
postupnym spojovanim, resp. skladanim jednotlivych vrstev materialu na sebe az po finalni
produkt a nasledném tuhnuti ve vrstvach. Materidly, které mohou byt touto technologii
zpracovany, se pohybuji od polymernich materiali az po 3D prasky na bazi kovl. Cely
proces aditivni vyroby probiha bez nutnosti pifidavnych néstroji.

Tato technologie naléza své vyuziti ve vSech riznych technologickych odvétvi. Jedna
se naptiklad o letecky, automobilovy, vojensky nebo kosmicky primysl. Dalsi uplatnéni je
také ve zdravotnictvi, popf. designu.

Lze o¢ekavat, ze se aditivni technologie vyroby kovovych soucasti bude lisit, predevsim
mikrostrukturné, od dili vyrobenych konven¢nimi metodami liti, tvafenim, tepelnym
ohfevu a chlazenim. Mohou se proto otevirat nové moznosti nejen pro vyrobu, ale také pro
koncepci produktti. Soucasti, které jsou vyrobené aditivni technologii, maji vétSinou
jemnozrnngjsi strukturu, nez tvarené ¢i lité struktury. Je to predev§im piisuzovano rychlé
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krystalizaci laserem ohtatého materidlu vlivem rychlého vedeni tepla z roztavené zény do
okolniho kovu. Vysoké rychlosti ochlazovani mohou vést k tvorbé nerovnovaznych
krystalickych fazi. Findlni mikrostruktury, jez jsou zavislé na zvolenych parametrech vyroby
spékaného prasku, budou cilem zkoumani této diplomové prace, jez jsou zavislé na
zvolenych parametrech vyroby spékaného prasku.

1 Cile diplomové prace

Hlavnim cilem diplomové prace je provést na zvoleném experimentalnim materialu
detailni mikrostrukturni analyzy vzorkt pfipravenych konvencni vyrobou a metodou aditivni
vyroby, s vyuzitim svételné mikroskopie a fadkovaci elektronové mikroskopie, doplnénou
méfenim mechanickych vlastnosti.

Pro experimentalni program byla zvolena néstrojova martenziticky vytvrditelna ocel
X3NiCoMoTi 18-9-5 bez tepelného zpracovani a ve dvou riiznych stavech tepelného
a to predevsim jeho ptipravu, stanoveni velikosti a tvaru ¢astic a provedeni metalografické
a mikrostrukturni analyzy. Druhym cilem bylo porovnani mikrostruktury a mechanickych
vlastnosti vzorkl pfipravenych konvencni vyrobou a metodou aditivni vyroby.

10
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2 Soucasna problematika 3D tisku

Existuje velké mnozstvi technologii 3D tisku, které neustale vznikaji, jiné naopak
zanikaji, n¢které se rozsiftily, pripadné na sva rozsiteni teprve ¢ekaji. Rozdil je predevsim ve
formé zakladniho materialu a zptisobu tvorby jednotlivych vrstev [1, 2, 19].

Metody 3D tisku se déli do 3 zéakladnich kategorii, a to podle toho, v jaké formée je
vstupni (stavebni) material. Vstupni materidl mize byt bud’ v pevném, tekutém stavu nebo
ve form¢ prasku. Kazda metoda ma své vyhody a nevyhody a kazdy findlni produkt méa podle
toho rizné vlastnosti a pouziti. Na obr. ¢. 1 jsou vyobrazeny zdkladni metody
3D tisku a na obr. €. 2 je zékladni rozdéleni aditivni vyroby dle materidlu. Déle v textu bude
popsana metoda 3D tisku, kterou se bude zabyvat tato diplomova prace [1, 2, 19].

Prvni pfedstavovanou kategorii je technologie 3D tisku, kterd pracuje se vstupnim
materidlem v tekutém stavu, kdy za pomoci fotopolymerace dochazi k tvorbé soucasti.
Nejpouzivangjsi metodou v této kategorii je metoda SLA - stereolitografie. Druhou kategorii
jsou technologie pracujici s materidlem v praskovém stavu. Hlavnimi zéstupci jsou metody
SLS (Selective Laser Sintering), SLM (Selective Laser Melting) nebo DMLS (Direct Metal
Laser Sintering), u kterych dochazi ke spékani ¢astic materialu (prasku) za pomoci energie
laserového zareni. Treti kategorii jsou technologie, jejichz zékladni material je v pevném
stavu, poté je roztaven a ndsledné se ¢eka na jeho ztuhnuti. Mezi tyto zastupce se fadi metoda
FDM (Fused Deposition Modeling) nebo metoda LOM (Laminated Object Manufacturing),
ktera pracuje s materidlem ve formé¢ tenkych vrstev, které jsou nasledné spojeny lepenim
[1,2,19].

Rapid Prototyping [

v \ 4 v
Zakladni material je pevnvw

Zakladni material je prasek
(Powder-based)

Zakladni material je tekuty
(Solid-based)

(Liquid-based)

- Stereolithography (SLA)
- Solid Ground Curing (SGC)
- Solid Creation System (SCS)

- Jetted Photopolymer (JP)

- Selective Laser Sintering (SLS)

- Three-Dimensional Printing (3DP)

- Direct Metal Laser Sintering (DMLS)
- Multiphase Jet Solidification (MJS)

- Electron Beam Melting (EBM)

- Fused Deposition Modeling (FDM)
- Paper Lamination Technology (PLT)
- Multi-Jet Modeling System (MJM)

- Laminated Object Manufacturing

(LOM)

Obr. 1 Rozdeleni metod 3D tisku z hlediska vstupniho materialu [5]
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Zakladni technologie RP Zkratka Material modelu
Stereolitografie SLA. SL Fotopolymer
Solid Groud Cufting sGC Fotopolymer, nylon

Selective Laser Sintering/Melting SLS/SLM Polyamid, nvlon. vosk, kovove prasky

Direct Metal Laser Sintering DMLS Eovove prasky

Laminated Object Manjpfacturing LOM Papir s jednovistvym pojivem
Fused Deposition Modeling FDM ABS. vosk, polykarbonat

Multi Jet Modeling MIM Termopolyvmer. akrylatovy fotopolymer

Obr. 2 Rozdeéleni aditivni technologie dle materialu [18]

3 Proces aditivni vyroby

Proces aditivni vyroby obsahuje fadu krokd od virtudlniho 3D modelu az k finalni
fyzické soucasti. Proto, aby byl vyroben realny produkt, je zapotiebi 3D model s iplnou
geometrii. V soucasné dobé¢ existuje n¢kolik variant, jak tento pocitacovy model ziskat. Za
prvé je mozné pouzit néktery z dostupnych CAD systémil a potfebnou soucast si vytvofit,
nebo vyuzit sluzeb rtiznych firem. Za druhé Ize vyuzit reverzni inZenyrstvi, coz je proces,
kdy je k dispozici redlné soucast, kterou je zapotiebi prevést do digitadlni podoby, aby bylo
mozné vyrobit kopii nebo modifikaci dané soucasti. Tteti variantou ziskédni 3D modelu jsou
vystupy méfeni z piistroji pouzivanych napi. v mediciné [3, 4, 30].

3.1 Pre-processing

Tento proces zac¢ina vymodelovanim virtualniho modelu za pouziti CAD softwaru. Po
vymodelovani v CAD softwaru musi byt model preveden do formatu STL. Jedna se o
standardni pocitaCovy soubor, ktery obsahuje informaci o 3D modelu. Tento model je ulozen
ve formé jedné ¢i vice mnohothelnikovych siti (obr. ¢. 3) bez informace, ktera se tyka
textury ¢i barvy povrchu modelu. Sité maji pouze trojihelnikové plochy, hrany a vrcholy a
plochy maji pfifazeny i normaly, které udavaji jejich orientaci. STL format byl zprvu vyvinut
trojuhelnikova sit' hustSi, aby zachytila co nejpiesnéji jeho tvar. S ohledem na
komplikovanost poté roste velikost STL souboru. Na zavér pak SW zhotovi STL. Existuje
nékolik programt, kde je mozné nastavit velikost, orientaci a podpirné struktury. Tyto
zminéné parametry jsou diilezité predevsim k tspofe Casu a snizeni poctu vrstev, ze kterych
bude model postaven. Dal§im krokem je rozdéleni STL modelu na tenké vrstvy v rozmezi
0,01 — 0,7 mm v zavislosti na pouzit¢ technologii 3D tisku. Je-li zapotiebi, pre-
processingovy program dokdze vytvofit podptirnou konstrukei, kterd se pouziva napt. na
previsy ¢i vnitini dutiny [3, 4].

Obr. 3 Konverze ploch modelu na trojuhelnikovou sit [5]
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3.2 Processing

Jedna se o fazi, pfi niZ dochdzi k samotné stavbé dilu. Za pouziti jedné z nékolika
variant technologii zacne zafizeni stavét model vrstvu po vrstvé. V soucasné dobé jsou
zafizeni autonomni a nevyZaduji dohled vyskolené osoby, ktera se zafizenim pracuje.
Vyhotoveni findlniho vyrobku mtZe trvat n€kolik hodin, zalezi na jeho velikosti a sloZitosti

[4].

3.3 Post-processing

Post-processing je kone¢na faze, kdy je finalni produkt vyjmut ze zafizeni a nasledné
je odstranéna jeho podptirnd konstrukce. Nekteré produkty mohou jesté vyzadovat finalni
upravy, a to napf. obrabéni, opiskovani, brouseni, lakovani, impregnace atd. Tyto Upravy
zlepSuji rozmérove, kvalitativni a funk¢ni vlastnosti findlniho dilu [4].

4 Popis DMLS metody spékani kovu

V ramci této prace byla pouzita metoda DMLS, ktera je jednou z fady technologii
aditivni vyroby, pfi niZ je mozné vyrabét tvarové velmi sloZité dily z kovovych materiald.
Diky vysoké rychlosti, dostateCné piesnosti a moznosti stavét pln€ funkéni prototypy, si tato
metoda ziskala vétsi oblibu a rostouci pozici na trhu. Ve srovnani s konven¢nimi postupy
dokéze nabidnout rychleji vysledky a ptinést i finan¢ni Gspory. Direct Metal Laser Sintering
(zkratka DMLS) je oblasti rychlé prototypové vyroby (Rapid prototyping). Tato technologie
vyuziva spékani velmi jemného praSkového materidlu za pomoci laserového paprsku na
vyrobni platformé (obr. ¢. 4). Ridici systém upravuje intenzitu laserového paprsku, aby byl
material spefen jen v oblasti zajmu. Neexponovany prasek pak zlistivd mimo speceny
objekt. Po dokonceni spékané vrstvy dochdzi k poklesu stavéci platformy s objektem o
vysku vrstvy a na povrch je nanesena za pomoci nanaseciho elementu (recoateru) nova
vrstva materialu a cely proces se opakuje az do vystavéni a speCeni celé soucasti. Zbyly
kovovy prasek ziistdva nespecen, recykluje se a pouzije se pro dalsi tisk. Jednotlivé soucasti
jsou vyrabény na zékladé¢ dat 3D modelu bez potifebnych nastroji. Produkty aditivni
technologie nabizi mechanické vlastnosti, které jsou srovnatelné s vlastnostmi produkt
dosazenych konven¢nimi vyrobnimi metodami. Vyrobené soucasti z aditivni vyroby mohou
byt pouzity a nasledn¢ zpracovany (frézovany, vrtany, deponovany), jako kazda jina
standardni primyslova soucast. Soucasti vyrabéné z kovového prasku prekracuji nékteré
hodnoty mechanickych vlastnosti obrabénych dili ze standardniho sypkého materialu.
Vyhodou je i vynikajici materidlova Gi¢innost vétSiny procest aditivni vyroby. Odpad (zbyly
prések) se pohybuje obvykle mezi 15 — 25 %, ve srovnani s mirou odpadu se slozitymi
frézovacimi soucastmi, které mohou Cinit vice nez 90 %. Trendem soucasné doby je
integrovat do stroje vice laseri a minimalizovat ,,neproduktivni® piejezdy nanéseciho
pravitka.

Zdrojem zafeni je pulzni plynny CO; laser. Kviili zamezeni oxidace je pracovni prostor
vyplnén inertnim plynem, a to dusikem nebo argonem v zavislosti na spékaném materialu.
Dokoncovaci operace, jako napt. obrabéni, brouseni, leSténi jsou provadény v zavislosti na
funkci soucasti. Finalni vyrobky vyrobené touto metodou nachazeji své vyuziti napi. ve
slévarenstvi pro metody piesného liti s vyuzitim vytavitelného modelu. Obecné 1ze shrnout,
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ze se pro aditivni vyrobu obvykle pouzivaji nasledujici prasky: nastrojova ocel, nerezova
ocel, slitiny Ni, Ti, Al ¢i Co-Cr ocel.

Soucasti vyrobené aditivni technologii maji vétSinou jemnozrnnéjsi strukturu nez
tvarené ¢i lité struktury. To je pfisuzovéano rychlé krystalizaci laserem ohtatého materialu
vlivem rychlého vedeni tepla zroztavené zony do okolniho kovu. Vysoké rychlosti
ochlazovani mohou vést k tvorbé nerovnovaznych krystalickych fazi. Findlni struktura a
vlastnosti materialu zavisi predev§im na zvolenych parametrech vyroby a atributech
spékaného prasku [35, 6, 7, 8, 13, 14, 20, 29].

” — Codley
= (..

Laserovy paprsek

/ Prototyp

Podpora

Laser

MNanaget praiku

Zasobovari
kovovim
praskem

Stavebmi plogina
Pist

Obr. 4 Popis DMLS metody [5]

5 Technologie vyroby kovovych 3D praski
3D prasky jsou vstupnim materidlem pro celou technologii vyroby a jsou od vyrobce
k uzivateli pfepraveny v zaplombovanych barelech (obr. ¢. 5) [15].
Kovové prasky pro 3D tisk jsou nejcastéji vyrabény metodou plynové atomizace (Gas
atomization metoda), mohou byt taktéz vytvareny i jinymi metodami, které jsou jmenovany
v dalsich podkapitolach [9].

Obr. 5 Prepravni barely 3D prasku [16]
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5.1 Gas atomization metoda

Kovové prasky jsou touto metodou vyrabény rozpraSovanim proudu roztavené¢ho kovu
za pouziti vysokotlaké plynové trysky na malé Castice, které po ztuhnuti tvoii Castice 3D
prasku (obr. €. 6). Proces rozprasSovani plynu za¢ind roztavenou kovovou slitinou a roztaveny
proud je tak narusen proudem plynu vysokou rychlosti. Roztaveny kov se tak rozklada na
jemné kapicky, které tuhnou jako jednotliva zrna prasku. Proud roztaveného kovu je zasazen
tryskami plynu, jako je dusik nebo argon [9, 10, 11].

A

v

droj plynu
a tlaku

Velmi jemny
pradek

Tryska

Shérnad
komora

Obr. 6 Princip Gas atomization metody [9, 16]

Prasky, které jsou vyrobené plynovou atomizaci, maji kulovity tvar, coz je vyhodné
pro jejich zabihavost a vypliiovani vzduchovych mezer v prasSku. Proces rozprasovani
plynem je nejvyuzivanéjsi zptisob vyroby kulovitych kovovych 3D praski, predevsim pro
oceli, slitiny hliniku a drahé kovy.

RozpraSovani plynem je metoda, kterd zajistuje:

e Kulovity tvar 3D praskda,

e Dobrou hustotu 3D praska diky kulovitému tvaru a distribuci velikosti ¢astic,
e Dobrou reprodukovatelnost velikosti ¢astic,

e Vyrobu Sirokého spektra slitin [9, 10, 11].

5.2 VIM gas atomization metoda

Tato metoda vyroby kovovych praskt vychazi z metody Gas atomization. Proces
rozpraSovani roztavené¢ho kovu probihd ve vakuové komote. Tato metoda se vyuziva
v oblasti vyroby slitin Ti a Al, u nichZ je podstatné zabranit pristupu kysliku [9, 11].

5.3 Plasma atomization metoda

Metoda rozprasovani plazmou produkuje sférické ¢astice. Vychozim materidlem je
drat nebo prasek, ktery je pfiveden do rozprasovaci komory, ve které je roztaven a rozprasen
plazmovym hotédkem (obr. ¢. 7). Tato metoda se vyuziva pro zadruvzdorné materidly, jako
jsou napiiklad Mo ¢i W [9, 11].
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Civka
Plasmovy -~ z titanového
2 ; drdtu

Shéma
komora

Obr. 7 Princip Plasma atomization metody [9, 16]

5.4 Metoda hydride-hydride (HDH)

Tato metoda vyroby 3D praski je zajimava tim, ze vychozi material neni taven, ale je
mechanicky zpracovan, coz je spjato s fadou operaci jako drceni a tfidéni hrudek kovovych
castic dle velikosti. Cely proces se opira o kiehkost n€kterych kovti. Napt. u vyroby slitin
titanu jsou titanové hydridy tvofeny v hydridové jednotce, a to za pomoci ptivedeného
vodiku a tepla, kde je poté drcen a prosévan. Prasek je nasledné vracen do hydridové
jednotky, v niZ je zbaven piebyte¢ného vodiku. Céstice pragku, vyrobené metodou HDH,
jsou velmi nepravidelné a pouzivaji se bud’ jako vyrobni prasky pro aditivni vyrobu, nebo
nachazi vyuziti jako praskova surovina pro rozpraseni plazmatem [9].

5.5 Morfologie ¢astic dle pouzité metody
Z vyse uvedenych metod vyroby praskl jsou na obr. ¢. 8 vyobrazeny rozdilné tvary
castic z fadkovaci elektronové mikroskopie (SEM).

' - .0 .
Obr. 8 SEM snimky tvarii castic Ti-6A1-4V prasku pro riizné metody vyroby: a) HDH
metoda; b) Gas atomization metoda, c) Plasma atomization metoda; d) rozprasovani
rotujici elektrodou [9, 16]
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Prasky pouzivané v aditivni vyrob¢ a vyrobené metodou Gas atomization, by mély
byt sférického tvaru. Co se tyCe mechanickych vlastnosti praskt, lisi se predevSim
v zavislosti na zvolené vyrobni technologii. Na obr. ¢. 9 je ukdzka hodnot mechanickych
vlastnosti pro materidly vyrobené riznymi technologiemi, které¢ byly deklarovany piimo
vyrobcem a piedstavuji namétené hodnoty tvrdosti a pevnosti [12].

1800 ! I ' "
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Tvrdost dle Vickerse [HV] * ttiskové obribéni
Obr. 9 Nameérené hodnoty tvrdosti a meze kluzu riznych materialii pro aditivni technologii
[9, 16]

6 Metalurgické vady

V tisténych materidlech se vyskytuji urcité typické druhy metalurgickych vad, které se
u konvencné vyrabénych materialt piili§ ¢asto neobjevuji. Jedna se predevsim o pdrovitost,
oxidické vmestky, tvorbu trhlin typickych tvart ¢i ztratu legujicich prvka ve zpracovavané
slitin€ [31].

6.1 Porovitost

wrwe

¢1 nedostateCnym roztavenim, ale 1 vlivem zachyceni plynli povrchovou turbulenci ¢i ve
formé stazenin. Dalsi pfi¢inou vzniku pérovitosti je i nedostateény rozptyl hustoty energie
laseru v celé tloust'ce vrstvy.

Pocet a velikost pori je ovlivnén zejména procesnimi parametry, jako napt. tloustka
vrstvy, vykon laseru a rychlost skenovani. Velky vyskyt téchto port se nachazi v oblastech,
kde je velka mira netiplného nataveni mezi jednotlivymi vrstvami [31].
roztaveni se vyskytuje nejCastéji podél hranic jednotlivych vrstev. Typicka je svoji
nepravidelnosti tvarii protazenych podél jednotlivé roviny vrstvy. Dal$im vznikem této
porovitosti je zachyceni plynovych bublinek v mezivrstvach pfi procesu skenovani laserem.
Zachyceni plynu mize mit za nasledek nerovnomérnost ¢i nestabilitu skenovaci stopy z toho
divodu, ze odpaiovani skenovaci stopy neni homogenni. Proto zminiovana nestabilita muze
vést k opakovanému kolapsu tekutého kovu, ktery obklopuje plynové dutiny, ale i ke vzniku
dutin. Také odpar kovového materidlu mize byt hlavnim zdrojem tvorby plynu, ktery se

17



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Diplomova préce, akad. rok 2018/2019

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Be. Andrea Kadlecova

nachazi uvnitt skenovacich stop spolu s mnozstvim kryciho plynu (plyn pouzity z inertni
atmosféry) vnaSenym do skenovaci stopy. Aby se predeslo tomuto stavu, je zapotiebi pouzit
vysoky vykon laseru s vysokou rychlosti skenovani [31].

Dalsi pficinou vzniku poérovitosti je zachyceni plyni povrchovym turbulentnim
proudénim v tavné lazni. Pod pojmem ,,zachyceny plyn“ je mozno uvazovat nejen plyn,
ktery vznikd odparem materialu, ale také plyn ochranné atmosféry ¢i jejich kombinace.
Posledni zminovany typ dutin jsou stazeniny, které vznikaji v pribéhu tuhnuti roztaveného
kovu (jako u odlitkdl) z divodu nedostatecného dosazovani materialu [31].

Aboulkhair, N. T. a kol. uvadi [32], ze poérovitost mize byt rozd€lena na pory
metalurgické a pory ve tvaru ,.klicové dirky*. Metalurgické pory jsou pory sférického tvaru
o velikosti mensi, nez 100 um. tyto pory jsou tvofeny u pomalych skenovacich rychlosti
(napt. 250 mm/s). Pory ve tvaru ,klicovych direk* jsou charakteristické piedevSim
nepravidelnym tvarem a jejich velikost se pohybuje nad 100 um. Vznikaji z nestability
klicové dirky, ktera miize byt zpisobena rychlym tuhnutim kovu bez tplného vyplnéni
mezer roztavenym kovem. Na obr. €. 10 je uvedeno, jaky vliv ma rychlost skenovani na
mnoZstvi a tvar port u materidlu z hlinikové slitiny (AlSi10Mg). Parametry procesu aditivni
vyroby byly stejné (tim je mysleno vykon laseru ¢i tloustka vrstvy). Ze zminovaného
obrazku plyne, Ze pii pouziti nejmensi skenovaci rychlosti (do 500 mm/s) prevladaji pory
metalurgické, které jsou pravdépodobné spojeny s vyssi hustotou energie vnesenou do
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Obr. 10 Ukdzka viivu rychlosti skenovini na mnoZstvi a tvar pori (slitina AISi10Mg):
a) 250 mm/s; b) 500 mm/s; ¢) 750 mm/s; d) 1000 mm/s [31]

6.2 Oxidické vméstky

Oxidické vméstky se dostavaji do roztavené 1azn¢ dvéma zplisoby. Prvnim zplisobem
je pritomnost oxidu pii procesu atomizace samotného prasku. Druhy zpiisob je ten, Ze se
oxidy dostanou do struktury diky povrchovému turbulentnimu proudéni béhem procesu
spékani kovového prasku [31].

6.3 Tvorba trhlin

V piipad¢ aditivni vyroby se Ize setkat s trhlinami krystaliza¢nimi a likvacnimi. Proces
spékani se vyznacuje tim, Ze teploty likvidu a solidu jsou sniZzeny z diivodu nedostate¢né
difuze béhem nerovnovazného rychlého tuhnuti, ktery méa za nasledek vyssi nachylnost k
tvorbé trhlin a i Siroky teplotni rozsah, pii kterém dochazi pravé ke vzniku trhlin.
Krystalizacni trhliny se vytvareji a vyskytuji mezi pevnou a kapalnou fazi tésn¢ nad teplotou
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solidu. Proto trhliny vznikaji v ptipad¢, kdy je pfi tuhnuti roztaveného kovu ptitomno vysoké
tahové pnuti. Likvacni trhliny vznikaji za pfitomnosti vysSiho obsahu legujicich prvk, které
mohou vytvéaret eutektické faze [31].

6.4 Ztrata legujicich prvku

Pti pouziti vysoké hustoty energie pii spékani praSku mize dochazet k selektivnimu
vypafovani legujicich prvka. Odpatfovani legujicich prvkil v roztavené lazni je fizeno
celkovym odpafovanim pfi procesu laserového spékani. Zména chemického slozeni, ktera
se uskutecniuje pii procesu laserového spékani, je funkei stupné vypafovani a objemu tavené
lazné. Vyparovani legujicich prvkii ma za nasledek znehodnoceni napi. mechanickych
vlastnosti materidlu — pokles meze kluzu, taznosti, tvrdosti nebo vznik trhlin. Muze také
dochazet k vyskytu porovitosti [31].

7 Bezpecnost a manipulace s kovovym 3D praskem

Pii procesu aditivni vyroby mohou rizika pochazet ze samotné tiskarny (laserového
systému), z inertnich plyni nebo pfimo z kovového 3D prasku. Kovové 3D prasky
prochazeji béhem své vyroby riznymi operacemi, jako jsou napf. plnéni praSku do stroje,
manipulace a pfenos prasku z jedné nadoby do druhé, ptipravné kroky ke zpracovani ¢i
samotny proces 3D tisku. Nékteré tyto vyjmenované operace mohou piivést prasek do
kontaktu nejen s obsluhou, ale 1 s okolni atmosférou. Kromé¢ toho, slitiny, at’ uz hlinikové ¢i
titanové, obsahuji reaktivni prvky, které mohou zptisobit nebezpeci vybuchu, proto je
vhodné zabranit jakémukoliv vifeni [9].

Jakékoliv manipulace s 3D praskem mize také zpusobit, Ze obsluha miZze prasek
prostiednictvim dychaciho systému vdechnout nejen do plic, ale prasek s menSim primérem
zrn mize vniknout az do plicnich sklipkii. Ve vétsin€ ptipadi obsahuji praskové materialy
legujici prvky (t€zké kovy), které mohou byt pro ¢loveéka karcinogenni. Proto je nutné mit
pfi manipulaci s praSkem tyto osobni ochranné pomticky:

e Ochrannd maska — zabranuje vdechnuti ¢astic prasku,

e Ochranny od€v — zabranuje znecisténi bézZného obleceni praskem,

e Ochranné rukavice — zabranuji znecisténi pokozky,

e Bezpecnostni antistatickou obuv,

e Sondu pro méteni expozice prachu za ticelem posouzeni osobni expozice [9].

8 Materialy pouzivané pro 3D tisk se zaméFenim na kovy

Rozmanitost materiali pro aditivni vyrobu kovovych soucasti se neustale rozsituje.
Vyrobci se neustdle snazi vyrobit vhodny materidl pro 3D tisk, ktery bude mit ideélni
vlastnosti ¢i bude napodobovat jiné, atraktivnéj$i materialy (dfevo, kamen) [12].

Bézné pouzivanymi materidly pro kovovy 3D tisk jsou pfedev§im nerezové oceli,
hlinikové, niklové, kobalt-chromové a titanové slitiny, pfiCemz tada vyrobcli nabizi své
vlastni materialy. V oblasti oceli se jedna ptfedevSim o korozivzdornou nastrojovou ocel pro
praci za tepla ¢i nové precipitacné vytvrditelnou korozivzdornou martenzitickou ocel [12].

Nejcast¢jsi materidly pro procesy taveni laserem jsou uvedeny v tab. ¢. 1. Obchodni
nazvy materiall se 1is$i v zavislosti na vyrobci, a proto zde pouzity nazev odpovida
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specifikacim uvedenych v materialovych normach. Nekteré snahy o standardizaci procesu a
materialii jsou dulezitym krokem k lepSimu srovnani vyrobkii a rychlejSimu zavadéni
stavajicich procesnich fetézcll. Tato Siroka skala materialti nabizi uzivateli dobrou moznost
vybéru spravného materidlu pro dosazeni urcitych specifikaci produktu [12].

Tabulka ¢. 2 uvadi ochranné atmosféry pro prasky dodavané firmou EOS GmbH [12].

Material Ol
AlSi10mg 32381
Hllnikowe shitiny | AlSi7Mg 3.9371
AlsI1X 33581
Kobaltové slitiny ATMYIa £A4723
CCrWC
RIS AXD 13083
Marage 3040 1.2708
Mdstrojové ocell 533 12344
Al D2 1.2379
Als Al 1.236%
AlSl 57 1.2357
Incomet 718 2 4668
Incomnel 625 2 4856
Mikbove siitiny | mconed 713 2 3670
InConed 738
Hastalloy ¥ 2.4B6B5
35 304 14301
S5 5laL 14404
Merezove ocell A 14006
5% 440 1.4110
15-5 PH 14540
17-4 PH 14542
Titanium Grade 2 3.7035
Titanowé sliting TGAY 3.7165
TioAlaY ELI 37165 ELU
TIAIBNDT
Orahé kovy zlato 18 Carat
stfibro 930 Sterking
Slitiny médi | CCAR0K 2.1050

Tab. 1 Materialy pouzivané pro aditivni vyrobu [12, 16]
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Tor Kol pcidin Povoleny ochranny plyn
Dusik Argon

DirectMetal 20 X X
EOS CobaliChrome MP1 X X
EOS CobaltChrome SP2 X X
EDS MaragingSteel MS1 X X
EOS NickelAlloy HX X X
EOS NickelAlloy IN625 X X
EOS NickelAlloy (niklové slitiny) X X
IN718

EOS Stainless5Steel 316L X
EOS 5tainless5teel GP1 X
EOS StainlessSteel PH1 X
EOS Aluminium AISi10Mg X
EOS Titanium Tic4 X
EOS Titanium Tie4 ELI X

Tab. 2 Ochranné atmosféry pro 3D prasky firmy EOS GmbH [12, 16]

8.1 Nastrojova ocel (MS1)

Nézev Maraging steel (martenziticky vytvrditelna ocel) je odvozen z anglického nazvu
»martensite aging®, tedy stdrnuti martenzitu. Nastrojovd maraging ocel X3NiCoMoTi
18-9-5 pouzivana v této praci se fadi mezi vysoce-pevné ocele s velmi nizkym obsahem
uhliku (max. 0,03 %) obsahujici zejména prvky Ni, Co, Mo, Ti, Al, ptfipadn¢ Cr a je dostupna
pod obchodnim nidzvem MSI1. Tyto oceli jsou zndmé svoji vysokou pevnosti a
houZevnatosti. Obecné obsahuji vysoké procento Co, Mo a Ni, avSak byly k nim pfidany
prvky jako je Ti ¢i Al, aby se zvysila jejich pevnost. Vzhledem k vysokému obsahu niklu
ma slitina vysokou tvrdost a odolnost proti opotiebeni, a proto je vhodna ptredevsim pro
nastrojové aplikace. Nevhodnym prvkem je titan, ktery ma vysokou afinitu ke kysliku a
vytvari stabilni tuhé oxidy. Oxidy pak maji tendenci pfilnout k lici trysce a zastavit tak
prutok kovu. Tokové pole pak mize mit vliv na tvar a velikost ¢astic praSku, avSak netyka
se to konvenc¢niho odlévani této slitiny, protoze se z ni obvykle vyrabéji velké ingoty nebo
odlitky, které¢ maji vétsi pratokové cesty. Za ucelem optimalizace pritokové schopnosti je
mozné nahrazeni titanu niobem. Niob ma niz$i afinitu ke kysliku a je vétSinou standardni
nahradou za titan. Vzhledem ke své niZsi afinité ke kysliku se oxidy nevyskytuji v nalévaci
trubici, coz miize vést i k niz§imu vyskytu vmeéstki ve sliting.

Kvalita povrchu findlnich vyrobkt je vSak stile nestandardni, a proto je nutné dalsi
nasledné zpracovani. Rychly proces ohfevu a chlazeni ma za nasledek vysoké zbytkové
napéti uvnitt vyrobku. Tato zbytkova napéti jsou tim vétsi, ¢im objemnéjsi jsou vyrobky,
které jsou pak nachylné k praskani. Pro zmirnéni zbytkovych napéti se ihned po procesu
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aditivni vyroby aplikuji rizna tepelnd zpracovani, kterda mohou ptiznivé zmeénit napf.
mechanické vlastnosti findlniho produktu (napf. pevnost muze byt vyrazné¢ zvySena
precipitacnim vytvrzenim) [37].

Po vyzihani je vysledna mikrostruktura téchto oceli pIn¢ martenzitickd s velmi dobrou
obrobitelnosti. Diky nizkému obsahu uhliku a vysokému obsahu Ni a dalSich substitu¢nich
prvki, je martenzit povazovan za bezuhlikovy presyceny tuhy roztok Ni v a-Fe. Konecny
tuhy roztok je povazovan za relativné mekky a houzevnaty s typickou tvrdosti kolem
30 HRC. Vysoka pevnost a tvrdost téchto oceli je zptisobena diky vyskytu intermetalickych
fazi Ni3 (Mo, Ti) pii zdvérecném popousténi na teplotu okolo 500 °C. Tato ocel se obecné
vyznacuje svoji dobrou odolnosti proti deformaci, houzevnatosti a homogennimu smrsténi
(0,09 %). Proto se martenziticky vytvrditelna ocel bézné pouziva v aplikacich, které vyzaduji
vynikajici mechanické vlastnosti a spolehlivost. V soucasné dobé mohou byt tyto oceli
zpracovany béznym odlévanim, kovéanim, tepelnym zpracovanim ¢i aditivni vyrobou.
Pouzivaji se pfedev§im pro letecky a automobilovy primysl, néstroje, které vyzaduji
vysokou pevnost a tvrdost povrchu, vysoce zatézové prototypové dily nebo formy pro
sériové vstiikovani a tlakové liti [13, 14, 37].

Zpracovani kovovych materialii laserem zahrnuje vysoké rychlosti ohfevu a chlazeni,
které maji za nasledek vysoké teplotni gradienty a kratké casy interakce. Tyto zmény Casto
vedou k nerovnovaznym mikrostrukturam vcetné novych fazi. Proto se vysledné
mikrostruktury aditivné zpracované maraging oceli velmi 1isi od klasické konvencni se
stejnym chemickym sloZenim a tepelnym zpracovanim. Po rychlém chlazeni 1ze oc¢ekavat,
ze vysledné mikrostruktury konvenc¢ni oceli budou sestavat z martenzitické matrice, ktera je
bez precipitatt a zbytkového austenitu. Aditivné zpracovana ocel ma vsak velmi jemnou
bunéénou mikrostrukturu, protoZze béhem vyroby podléhd vysokym rychlostem chlazeni a
rychlému tuhnuti. Uvnitf oceli se mimo jiné nachazi mnoho port a trhlin, které uzce souviseji
s parametry procesu tisku [37].

Pii procesu spékani kovového prasku a nasledného chladnuti jednotlivych vrstev jsou
vzorky zatézovany vysokym teplotnim gradientem, ktery zptsobuje v materidlu vznik
zbytkovych pnuti a trhlin. Aby byl tento nezadouci stav eliminovan, je vhodné provadét po
tisku tepelné zpracovani v ochranné atmosféie argonu. Prvnim zpiisobem tepelného
zpracovani je zihani (nékdy taktéz nazyvano rozpoustéci zihani), které by meélo byt
provedeno na teplotu austenitizace 820 °C (v ochranné atmosféie argonu) s prodlevou
20 minut. Poté by mélo nasledovat prudké ochlazeni na teplotu pod 500 °C. Material by mél
byt chlazen v peci na pokojovou teplotu. Druhy zptsob tepelného zpracovani, ktery se po
vytiSténi soucasti mize pouzivat, je precipitani vytvrzeni. Pouziva se z divodu zvyseni
pevnosti a tvrdosti dili na tvrdost dle Rockwella 50 — 56 HRC. Teplota ohfevu u tohoto
tepelného zpracovani by méla byt 490 °C (v ochranné atmosféte argonu) s prodlevou
6 hodin, poté by mélo nasledovat pozvolné chlazeni v peci opét na pokojovou teplotu [37].

8.2 Materialové vlastnosti kovovych 3D praski
Vlastnosti kovovych praski 1ze rozd¢lit do ti hlavnich kategorii.
e Chemické slozeni,
e Fyzikalni vlastnosti,
e Velikost 3D praskd.
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Ve vsech uvedenych kategorii je v nasledujicich bodech popséna strucna
charakteristika. Dal§imi body, které je nutno vzit v tvahu pro vybér vhodného kovového
prasku, jsou:

e Starnuti a skladovani 3D praski,
e Zdravi, bezpecnost a Zivotni prostiedi,
e Opakované vyuziti 3D praskt po vyrobnich cyklech [9].

8.2.1 Chemickeé sloZeni

Chemické slozeni kovovych 3D praskd ovliviiuje zejména vliv intersticidlnich
legujicich prvkii a doprovodnych prvki, jako je kyslik, dusik, uhlik a sira nebo necistoty,
které mohou vyznamné ovlivnit materidlové vlastnosti kovového prasku [9].

8.2.2 Fyzikalni vlastnosti

Dulezitou fyzikalni vlastnosti kovovych 3D praskti jsou reologické vlastnosti
(ptedevSim hustota a pratok prasku) pouzivané v aditivni vyrobé€, a to jak pro piesun
kovového prasku z kontejneru do pracovniho prostoru, tak pro vytvoreni homogennich
vrstev prasku [9].

8.2.3 Velikost 3D praskiu
Co se tyce velikosti 3D praskt, délime je na dvé kategorie v zavislosti na pouzité

technologii. Prvni kategorii jsou prasky, jejichz velikost zrna je mensi nez 50 pum. Tyto
prasky se pouZzivaji pro vétSinu technologii 3D tisku. Druhou kategorii jsou prasky, jejichz
velikost je cca 50 pm a pouzivaji se predevsim pro procesy vyuzivajici taveni elektronovym
paprskem (EBM = Electron Beam Melting). Typické metody a normy pouzivané pro méfeni
rozlozeni velikosti ¢astic jsou:

e Norma ISO 4497 pro kovové prasky — stanovuje velikost ¢astic,

e Norma ISO 13320 — stanovuje analyzu velikosti ¢astic pomoci laserové difrakce [9].
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9 Experimentalni program

Experimentalni ¢ast charakterizuje vstupni material s pouzitou 3D tiskarnou a
zvolenymi parametry vyrobniho procesu. Dale popisuje pouzité piistroje pro zhotoveni
experimentalnich vzorkl, analyzuje findlni mikrostruktury ze vSech zkoumanych stavl a
testuje mechanické vlastnosti.

Experimentalni vzorky byly vyti§tény metodou DMLS v Laboratofi experimentalniho
obrabéni v Regionalnim technologickém institutu (dale jen RTI), nasledné tepelné
zpracovany v Laboratofi experimentalniho tvareni RTI. Metalograficka analyza, méteni
tvrdosti a zkouska tahem byla provedena na pfistrojich v Metalografické laboratofi RTI pfi
Fakulté strojni Zapadoceské univerzity v Plzni.

9.1 Charakterizace vstupniho materialu

Pro tuto praci byla zvolena nastrojova martenziticky vytvrditelnd ocel
X3NiCoMoTi 18-9-5, ktera je ekvivalentni s oceli W. Nr. 1.2709 pod obchodnim nazvem
MSI1. Mikrostruktury vznikajici na zaklad¢é pouzité metody 3D tisku se mohou vyrazné liSit
od konven¢nich mikrostruktur. Vysledna mikrostruktura mizZe byt tak vyrazné jemnéjsi, nez
pfi pouziti standardnich metod zpracovani. VSechny valcové vzorky byly pfipraveny
z pti¢ného fezu a zbyla €ast byla roziezana podél sméru tisku, coZ odpovidalo ose valcového
vzorku (podélny fez). VSechny vzorky byly tistény v ose Z (smér tisku).

Prasek této oceli byl dodan od spole¢nosti EOS GmbH a byl vyroben metodou plynové
atomizace (Gas atomization metoda), coz je jedna z nejbéznéjSich a nejvyuzivanéjSich
metod vyroby praskové oceli. Plynova atomizace vytvaii relativné pravidelné sférické
¢astice. Zminénou maraging ocel je mozné ziskat také jako konvenéné vyrabénou ocel, pod
obchodnim ndzvem Vaco 180 od firmy Bohdan Bolzano s.r.o. Konvenéni ocel je dodavana
od vyrobce ve formé ty¢i ve vyzihaném stavu. V této praci bude tedy porovnana aditivné
vyrobena maraging ocel s oceli konvenéné vyrobenou. Tato ocel obvykle obsahuje legujici
prvky, a to ptedevsim Ni, Co, Mo, Ti atd. Uddvané chemické slozeni tisténé oceli,
v porovnani s konven¢ni martenziticky vytvrditelnou oceli, je uvedeno v tab. ¢. 3.

C Si Mn Cr Mo Ni Co Ti Al
MsS1 =003 | =01 | =01 | =05 | 4552 | 17.0-19.0 | 8.5-9.5 | 0.6-0.8 | 0.05-0.15
Vacol80 | =003 | 0.1 | £0,15]=0.25] 4.5-52 ] 17.0-19.0 | 8.5-10 | 0.8-1.2 -

Tab. 3 Chemicke slozeni aditivné zpracované (MS1) a konvencni (Vaco 180) nastrojové
martenziticky vytvrditelné oceli

9.2 Parametry vyrobniho procesu

Pro proces aditivni vyroby a tisk experimentalnich vzorkl bylo pouzito zatizeni EOS
M290 od firmy EOS GmbH v Laboratofi experimentalniho obrabéni v RTI o velikosti
pracovniho prostoru 250 x 250 x 325 mm (obr. ¢. 11). Byly pouzity tyto parametry tisku,
které shrnuje 1 tab. €. 4: vykon laseru 285 W, skenovaci rychlost 960 m/s, tloustka vrstvy
40 pwm a hatching distance 110 um. VSechny aditivné vyrobené vzorky byly vyrobeny
v dusikové atmosféie 3D tiskarny, ktera zabraiuje oxidaci béhem procesu aditivni vyroby.
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Orientace vzorkl v riznych rovinach tisku je dulezitd predevSim z diivodu anizotropie
finalnich mikrostruktur.

AN

E e

=

Obr. 11 3D tiskarna EOS M290 v Laboratori experimentalniho obrdabéni RTI

Parametry tisku
Vykon laseru [W] 285
Skenovaci rychlost [m/s] 960
Pouzity inertni plyn dusik
Tloust’ka vrstvy [um] 40
Hatching distance [um] 110

Tab. 4 Parametry tisku zvolené na 3D tiskarné EOS M290

9.3 Pouzité pristroje a zarizeni pro metalografickou analyzu
Zavizeni pro roziez vzorku na presné pile Struers Secotom 50 (obr. €. 12)
e Prim¢ér déliciho kotouce: 75 — 203 mm,
e Otacky déliciho kotouce: 300 — 5000/min.

Zarizeni pro zalévani za tepla Struers CitoPress 10 (obr. ¢. 13)
e Automaticky lis s elektrohydraulickym Cerpadlem a jednim zalévacim valcem,
e Teplota ohfevu: 120 — 180 °C s kratkou dobou zapékani (5 min) vcetné chlazeni,
e Primér zalévaciho valce: 30 mm.
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Obr. 12 Metalgmﬁckd pila Struers Secotom 50; Obr. 13 Zalévaci lis Str CitoPress 10

Zavtizeni pro brouSeni a le§téni Struers Tegramin 30 (obr. ¢. 14)
e Primér brusnych SiC/lesticich kotouct: 300 mm,
e Otacky disku: 40 — 600/min,
e Ptidrzna hlava pro 6 vzorkd,
e Otacky ptidrzné hlavy: 50 — 150/min,
e Brusné disky a lestici platna jsou uchycovany na kotouce magneticky.

Svételny mikroskop Zeiss Axio Lab. A1 (obr. ¢. 15)
e Zobrazeni: svétlé a tmavé pole,
e ZvétSeni: 50x — 500x.

Obr. 14 Metalograficka bruska/lesticka Struers Tegramin 30 (vievo); Obr. 15 Svételny
mikroskop Zeiss Axio Lab. Al (vpravo)

Svételny mikroskop Olympus BX61 (obr. €. 16)
e ZvétSeni: 50x — 1000x,
e Zobrazeni: svétlé a tmavé pole, polarizované svétlo, fazovy kontrast.
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Mikrotvrdomér UHL VMHT (obr. ¢. 17)

Vnikacim télesem je pravidelny ¢tyiboky diamantovy jehlan o vrcholovém uhlu
jehlanu 136° mezi protilehlymi st€énami. Vnikaci téleso je vtlacovano do zkouSeného
materialu urcitou silou, ktera piisobi kolmo na povrch experimentalniho vzorku. Po vniknuti
zkusebniho télesa se ve zkuSebnim materidlu objevi vtisk, na kterém jsou méfeny uhlopiicky
di ad2. Vysledna tvrdost dle Vickerse (HV) je bezrozmérna veli¢ina [33].

e Poloautomatické zafizeni,

e Zatizeni: 10— 1000 g

e Dovoluje pouzit Vickerstv indentor,

e Mikrotvrdost se odecita z thlopticky,

e Mikrotvrdost 1ze zajistovat z normy: ASTM E — 384, EN ISO 6507, EN ISO 4545.

Obr. 16 Svételny mikroskop Olympus BX61 (vievo);
Obr. 17 Mikrotvrdomer UHL VMHT (vpravo)

Elektronovy mikroskop EVO MA2S Zeiss (obr. ¢. 18)
e BSE, EBSD a EDX detektory,
e Zdroj: LaBg (hexaborid lanthanu) — termoemisni katoda.

Elektronovy mikroskop CrossBeam 340 SEM — FIB Zeiss (obr. €. 19)
e BSE, EBSD, EDX a STEM detektory,
e Integrovany iontovy svazek (FIB),
e Zdroj: FEG (Field Emission Gun) — autoemisni katoda.
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Obr. 18 Radkovaci elektronovy mikroskop EVO MA25 Zeiss (vievo);

Obr. 19 Radkovaci elektronovy mikroskop CrossBeam 340 Zeiss (vpravo)

Elektrolyticka lesticka Struers LectroPol-5 (obr. ¢. 20) pro pripravu vzorki k EBSD
analyze

e Automatické zafizeni,

e Elektrolytické lesténi/leptani metalografickych vzorki,

o Siroka $kala piipravy materiald,

e Funkce skenovani pro spravné zadani napéti jak pro lesténi/leptant,

e Piiprava pro repliky na transmisni elektronovou mikroskopii.

Metoda difrakce zpétné¢ odrazenych elektroni (EBSD = Electron Backscatter
Diffraction) umoziuje ziskat informace o orientaci jednotlivych zrn a pfitomnosti dalSich
fazi rizné krystalografické soustavy v povrchové vrstvé zkoumaného materidlu. Je zaloZzena
na analyze Kikuchiho linii pozorovanych na fluorescen¢nim stinidle snimanych CCD
kamerou. Pii EBSD méteni dopadé svazek elektronii na naklonény vzorek pod uhlem 70°
[28].

Rozhodujicim a klicovym bodem k dosahnuti dobré EBSD analyzy je kvalita ptipravy
povrchu vzorku. Povrch vzorku by mél byt relativné rovny a nemél by vykazovat znaky
deformace (napf. mechanickou pfipravou), protoze by dochazelo k naruSeni signalu
vystupujiciho z naklonéného vzorku [28].

Vysledkem EBSD jsou krystalografické mapy oznacené riznymi barvami. K uréité
orientaci zrna je pfifazend jednotliva barva, kterd udava informace o orientaci a rozmisténi
hranic zrn. Déle lze z EBSD analyzy vycist podil jednotlivych fazi vyskytujicich se
v mikrostruktufe. Kvalita vysledného EBSD difraktogramu je ovlivnéna piedevSim
parametry elektronového svazku a snimani, a to napf. urychlovacim napétim, hodnotou
proudu, ¢asem sniméni nebo kvalitou vakua. Pro kazdy vzorek je proto vhodné hledat
optimalni parametry.
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Obr. 20 Elektrolyticka lesticka Struers LectroPol-5

Difraktometr AXS Bruker D8 Discover

Rentgenova difrakéni fdzovd analyza byla provedena za pouziti automatického
praskového difraktometru (AXS Bruker D8 Discover). Jedna se o difraktometr s ploSnym
pozicné  citlivym  detektorem  HI-STAR s kobaltovou rentgenovou lampou
(Aka =0,1790307 nm). Piistroj je dale vybaven polykapildrou, kterd fokusuje primarni
svazek na kruhovou stopu o priméru 0,5 mm.

RTG difrakéni fazova analyza byla provedena na metalografickém vybrusu tiSténého,
zihaného a vytvrzeného stavu aditivné zpracované a konvencni maraging oceli ve
vyzkumném centru Nové technologie (NTC) Plzen. Méfeni byla provedena ve stfedu
metalografickych vybrust v intervalu difrak¢énich thla 25 + 110°29.

9.4 Metodika pripravy vzorku pro konvencni a aditivné zpracovanou
maraging ocel

9.4.1 Priprava vzorki pro konven¢ni maraging ocel

Na vSech experimentalnich vzorcich, at’ uz bez tepelného zpracovani (zékladni stav)
¢i s tepelnym zpracovanim (zihani, vytvrzeni) tvaru vélce o rozmérech 40 x 20 mm, byly za
pomoci metalografické pily Struers Secotom 50 (obr. ¢. 12) zhotoveny pfi¢né fezy. Po
roziezu byly vzorky zality za tepla (pfi teplot¢ 180 °C) do vodivé hmoty MultiFast
v zalévacim lisu (obr. ¢. 13). Vybrouseni probihalo na brusce/lesti¢ce (obr. ¢. 14) na SiC
brusnych kotoucich o velikosti zrna 800 — 2000 um/2 — 3 min. VyleStény byly za pomoci
diamantovych suspenzi na lesticich kotoucich o zrnitosti 9 — 1 um/2 min s naslednym
oplachem v ethanolu a dikladnym osuSenim. Nasledné byla vyvoldna mikrostruktura za
pomoci leptadla Adler (u zdkladniho stavu) a Lucavky (v poméru HoO:HNO3:HCI = 6:1:3)
u zihaného a vytvrzeného stavu. Pozorovani vyslednych mikrostruktur probehlo pfi riiznych
zvétSenich na svételném mikroskopu Olympus BX61 (obr. €. 16) a Zeiss Axio Lab. Al (obr.
¢. 15) a tadkovacim elektronovém mikroskopu CrossBeam 340 Zeiss (obr. ¢. 19).

Pro ptipravu zakladniho stavu vzorku konven¢ni maraging oceli pro EBSD analyzu
byla pouzita elektrolytickd lesticka Struers LectroPol-5. Na EBSD analyzu byl vzorek
piipraven v pocatecni fazi standardni mechanickou ptipravou: brouseni na SiC brusném
kotou€i o zrnitosti 2000 um/1 min s naslednym lesténim na lesticich kotoucich o zrnitosti 9
— 1 um/2 min. Nasledn¢ byl vzorek dolestén chemicko-mechanickou cestou za pouziti
koloidniho roztoku SiO». V druhé fazi ptipravy byl zvolen vhodny elektrolyt a parametry
pro nasledné elektrolytické lesténi na elektrolytické lesticce (obr. €. 20). Elektrolyt
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obsahoval smés: 500 ml ethanolu, 25 ml 60 % HClO4 a 7,5 ml HNO3. Parametry leSténi
sestavaly z: napéti 31 V, pritok elektrolytu (Flow rate) 14, cas lesténi 10 s a teplota
elektrolytu 22 °C. Po vyjmuti vzorku z elektrolytické lesticky byl vzorek omyt v ethanolu,
diikladné osusen a vlozen do komory SEM pro néslednou EBSD analyzu. V posledni fazi
byly zvoleny parametry pro EBSD analyzu na tadkovacim elektronovém mikroskopu.
Parametry sestavaly z: urychlovaciho napéti 20 kV, proudu 3,5 nA a vzdélenosti 9,5 mm.
Oblast zajmu byla vybrana ndhodn€¢ o rozmeérech 10 x 4 um, s krokem 0,0592 um a
ptibliznym ¢asem snimdni 1 hod. Vzorek byl naklonén pod thlem 70 °.

Na vybrusech vSech tfi experimentalnich stavii byla méfena mikrotvrdost dle Vickerse
HV 0,1 na mikrotvrdoméru UHL VMHT (obr. €. 17). Provedeny byly tfi zkuSebni vtisky
vzdy ze stiedu vSech vzork.

9.4.2 Priprava vzorki aditivné zpracované maraging oceli

Na vzorcich tvaru valce se stejnymi rozmeéry, parametry a za pomoci stejnych
metalografickych pfistroji, jako u konvencnich vzorkt byly zhotoveny 2 fezy — podélny a
pricny.

Po rozfezu byly vzorky zality opét za tepla (pfi teploté¢ 180 °C) do vodivé hmoty
MultiFast v zalévacim lisu. VybrouSeny byly taktéz na brusce/lesti¢ce na SiC brusnych
kotoucich o velikosti zrna 800 — 2000 pm/2 — 3 min. Vylestény byly za pomoci
diamantovych suspenzi na leSticich kotoucich o zrnitosti 9 — 1 um/2 min s naslednym
oplachem v ethanolu a dikladnym osuSenim. Nasledné byla vyvoldna mikrostruktura za
pomoci 3 % Nitalu. Pozorovani mikrostruktur probéhlo pfi riiznych zvétSenich na svételném
mikroskopu Olympus BX61 a fadkovacim elektronovém mikroskopu CrossBeam 340 Zeiss.
V ptipad¢ zachyceni castic byla provedena chemickd mikroanalyza z rGznych oblasti
metalografickych vybrusii vzorki za pomoci EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy)
detektoru na fadkovacim elektronovém mikroskopu.

Experimentalni vzorky na EBSD analyzu byly pfipraveny stejnym zplisobem a
parametry, jako u konven¢ni maraging oceli.

Mikrotvrdost dle Vickerse HV 0,1 byla provedena na vzorcich jak bez tepelného, tak
1 stepelnym zpracovanim, a to pii¢ného i podélného fezu. Na kazdém vzorku byly
provedeny tfi zkuSebni vtisky.

9.5 Tepelné zpracovani

V této praci byly pro konvencni a aditivné zpracované vzorky maraging oceli zvoleny
dva rezimy tepelného zpracovani. Jak jiz bylo zminéno v kapitole 8.1, prvnim zpiisobem
tepeln¢ho zpracovani bylo zihani s teplotou austenitizace 820 °C (v ochranné atmosféte
argonu) a prodlevou 20 minut. Poté nasledovalo prudké ochlazeni na teplotu pod 500 °C
(graf €. 1). Vysledny material byl chlazen v peci na pokojovou teplotu. Druhym zptisobem
tepelného zpracovani bylo precipitacni vytvrzeni s teplotou ohfevu 490 °C (v ochranné
atmosféfe argonu) a prodlevou 6 hodin, poté nasledovalo pozvolné chlazeni v peci opét na
pokojovou teplotu (graf €. 2).
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9.6 Konvencni maraging ocel (Vaco 180)

Prvnim zkoumanym experimentadlnim materialem byly vzorky konven¢ni maraging
oceli. Jak jiz bylo zminéno v kapitole 9.1, ocel je mozné ziskat i jako konvenéné vyrabénou
ocel pod obchodnim oznac¢enim Vaco 180 od firmy Bohdan Bolzano s.r.o. Konvenéni ocel
je dodévana od vyrobce ve formé ty¢i ve vyzihaném stavu. Jedna se o vysoce-pevnou,
martenziticky vytvrditelnou ocel, ktera dosahuje optimélni kombinace, a to vysoké pevnosti
v tahu a houzevnatosti. Typické oblasti pouziti jsou napt. zapustky pro tvaieni za studena,
jadra ¢i formy pro tlakové liti pro slitiny tézkych i lehkych nezeleznych kovi [38].

V této praci byly zkoumdany celkem tfi experimentalni stavy konven¢ni maraging
oceli. Prvni zkoumany stav byl bez tepelného zpracovani — zékladni stav (dodany pfimo od
vyrobce). Dalsi dva experimentalni stavy byly vzorky jiz s tepelnym zpracovanim, a to

v zihaném a vytvrzeném stavu.
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9.6.1 Mikrostrukturni analyza

Obr. 21 Mikrostruktury zakladniho stavu konvencni maraging oceli v pricném rezu: a)
svetelna mikroskopie, pouzité leptadlo Adler,; b) radkovaci elektronova mikroskopie,
pouczité leptadlo Adler

ijim

Obr. 22 Mikrostruktury Zihaného stavu konvencni maraging oceli v pricném rezu: a)
svetelnda mikroskopie, pouzité leptadlo Lucavka; b) Fadkovaci elektronova mikroskopie,
pouczité leptadlo Lucavka

Obr. 23 Vysledné mikrostruktury vytvrzeného stavu konvencni maraging oceli v pricnéem
rezu: a) svetelna mikroskopie, pouzité leptadlo Lucavka; b) radkovaci elektronova
mikroskopie, pouzité leptadlo Lucavka

U vsech tfech stavli byla pozorovana martenzitickd mikrostruktura, ktera je typicka
pro konvencni maraging oceli. Obrazky ¢. 21 — 23 zachycuji svételnou a tadkovaci
elektronovou mikroskopii konvenéné zpracované maraging oceli zriznych stavl
zpracovani. Zakladni stav sestaval zjedno-fazové martenzitické mikrostruktury, jak je
dokumentovano svételnou a fadkovaci elektronovou mikroskopii na obr. €. 21 a), b). Na obr.
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¢.22 a), b)—23 a), b) jsou zachyceny detailni mikrostruktury zihaného a vytvrzeného stavu,
které sestavaly taktéz z martenzitické mikrostruktury spomémné hrubymi latkami.
Globularni ¢astice nebyly pozorovany v zadném z experimentalnich stavi.

9.6.2 EBSD analyza

EBSD analyza byla provedena pouze na zékladnim stavu konven¢ni maraging oceli.
Z vysledku EBSD analyzy lze usoudit, Ze v materidlu je majoritn¢ zastoupena kubicka
prostorové stiedénd miizka (BCC) s minoritnim zastoupenim kubické plosné stfedéné
miizky (FCC). Modré¢ oblasti znac¢i zbytkovy austenit, jehoz hodnota se pohybovala okolo 1
% (obr. €. 24). Na vSech tfi stavech (zékladni, zihany a vytvrzeny stav) konvenc¢ni oceli byla
provedena i RTG difrak¢ni fAzova analyza. V ptipad¢ zakladniho stavu bylo naméteno okolo
1 % zbytkového austenitu, u zihaného stavu nebyl detekovan zbytkovy austenit a v ptipadé
stavu vytvrzeného se pohybovalo naméfené mnozstvi zbytkového austenitu okolo 8 %.

Phase map IPFY IPFZ

Sum

Obr. 24 EBSD analyza zdakladni stavu konvencni maraging oceli zobrazujici velikost a tvar
jednotlivych zrn a podil jednotlivych fazi v mikrostrukture

9.6.3 Méreni tvrdosti

Vysledné hodnoty zmeétfeni byly shrnuty do tab. ¢. 5. Primérnéd hodnota
mikrotvrdosti byla pro: zakladni stav 330 HV 0,1, Zihany stav 342 HV 0,1 a vytvrzeny stav
596 HV 0,1.

1. vtisk | 2.vtisk | 3.vtisk | Primérné hodnoty
HV 0,1 | HVO0,1 | HV 0,1
Zakladni stav 330 328 331 330 HV 0,1
Zihany stav 344 342 341 342 HV 0,1
Vytvrzeny stav 591 603 593 596 HV 0,1

Tab. 5 Vysledné hodnoty mikrotvrdosti experimentalnich stavii konvencni maraging oceli

9.7 Experimentalni material — volny prasek
Zkoumany byly tfi druhy 3D prasku (obr. €. 25) ze stejného materialu, a to z nastrojové
martenziticky vytvrditelné oceli s cilem dokumentace tvaru nebo rozlozeni velikosti prasku.

Oznaceni prasku:

e Novy prasek — novy nepouzity prasek odebrany z barelu,

e Presety prasSek — prasek nasypany do komory tiskarny, ktery se pfi procesu
DMLS nespekl,
e Necistoty na situ — odpadni prasek, ktery po procesu preseti zistal na situ.
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Obr. 25 Oznaceni experimentalnich praskii: a) Novy prasek; b) Presely prasek; c)
Necistoty na situ

Z kazdého druhu prasku byla nejprve provedena fadkovaci elektronova mikroskopie
volného prasku pti riznych zvétsenich se zamétrenim na sledovani tvaru, velikosti zrn a jejich
povrchové struktury. Svételnd mikroskopie nebyla k analyze pouzita z divodu nedostatecné
hloubky ostrosti.

9.7.1 Ptiprava volného prasku

Malé mnozstvi praSku bylo rozsypano na standardni stub (terc¢ik) pro SEM o priméru
12 mm, na ktery se nalepi elektricky vodiva uhlikova paska. Za pomoci této pasky dojde
k uchyceni ¢astic prasku a nedochazi tak k jejich rozptylu v komoie mikroskopu a k zanaseni
filtrti. Pfed vlozenim vzorku do komory mikroskopu je nutné provést ,,ofouknuti*, aby se
odstranily castice, které nejsou dostatecné¢ k pasce pfilepeny. Po piipravé je tercik
s experimentalnim praskem upevnén do stolku mikroskopu (obr. €. 26) s naslednou analyzou
v komote fadkovaciho elektronového mikroskopu EVO MA25 Zeiss (obr. €. 18).

Obr. 26 Snimek stolku mikroskopu, zprava — stub (tercik)
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9.7.2 Mikrostrukturni analyza volného prasku

EHT = 10.00 kV Signal A = SE1 Beam Current= 30.0 pA
Mag= 1.00KX WD = 85mm System Vacuum = 1.48e-006 mb

Obr. 27 Novy prasek oceli MS1, SEM

Obr. 29 Necistoty na situ oceli MS1, SEM

Na zékladé snimkt potizenych ze SEM (obr. €. 27 — 29) lze konstatovat, Ze vétSina
¢astic ma kulovy tvar. Nékteré c¢astice mohou byt k sobé ,,ptilepeny®, coz lze pozorovat jak
u malych, tak velkych ¢astic. Pfi¢ina je pravdépodobné béhem vyrobniho procesu, kdy se
¢astice prasku nestihnou pied ztuhnutim rozdélit, coz ma za nésledek rizné podoby céstic
préasku, napt. od dvou k sobé ,,pfilepenych®, az ptes protahly tvar zrn. V pofizenych snimcich
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jsou patrné 1 mensi kulové Castice ,,prilepené* na vétsi, které jsou nazyvany satelity [34]. Na
obr. ¢. 29 (viz Cervena Sipka) je mozné pozorovat na povrchu prasku obalku (skorapku).
Z detailnéjSiho pozorovani ¢astic z povrchu je patrnd i tzv. dendritickd struktura (Cervena
Sipka, obr. ¢. 28).

Na prvni pohled nebyl pozorovan rozdil mezi vSemi tfemi zkoumanymi prasky. Na
prasku presetém a necistotach na situ byla pozorovana zrna prasku s velmi hladkym
povrchem (Cervena Sipka, obr. ¢. 29). Divodem zmiflovaného hladkého povrchu miize byt
to, ze dendrity nedorostou az k povrchu zrn prasku, na kterém se utvofila obalka. Jednalo se
o ¢astice prasku, které se v ptivodnim prasku nevyskytovaly. Primér téchto hladkych castic
by vétsi oproti pivodnimu prasku a vyskyt ojedinély.

9.7.3 Velikost zrna volného prasku

Tvar a velikost zrn prasku je dan zejména jeho vyrobou. Vyrobce udava, ze
distribucni rozdé€leni velikosti prasku je dle Gausse a 90 % zrn prasku by mélo mit velikost
cca 50 um. O zbyvajicich 10 % udava, Ze obsahuje zrna prasku o velikosti 10 — 50 um. Dale
udava, ze tvar ¢astic prasku by mél byt sféricky, a to kvili jeho dobré zabihavosti (tekutosti)
[15, 16].

Zrna vSech zkoumanych praskt byla dokumentovana na fadkovacim elektronovém
mikroskopu a nasledn¢ hodnocena. Hodnoceni velikosti zrna bylo provedeno ze
zhotovenych snimk pii zvétseni 500x, vzdy z 250 hodnot s vyuZzitim SW ,,Zrno* vyvinutém
v ramci RTL Z téchto hodnot pak byla pro kazdy zkoumany prasek vypocitana primérna
velikost zrna prasku. Tab. ¢. 6 ukazuje zastoupeni velikosti zrn zkoumanych praski.
Priimérna velikost zrna na Novém prasku byla 24, 8 um, na Presetém prasku: 18, 1 pm a na
Necistotach na situ: 50,1 pm. Dale byla méfena a zkoumana velikost zrn prasku s rozdilem
jednoho roku, a to na dvou vybranych prascich: Novy prasek a Necistoty na situ. Vysledky
jsou patrné opét z tab. €. 6. Z nich lze shrnout, ze velikosti zrn se od sebe vyznamné nelisi.
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Rozptyl velikosti
Prvni zkoumani Po roce zkoumani
[pm] [%o] [pm] [Yo]
0-10 0,5 0-10 0,6
3 10 - 20 20,5 10 - 20 20,6
S| 20-30 59 20 - 30 57
| 30-40 18 30 - 40 18
z 40 - 50 2 40 - 50 |
50 - 60 1 50 - 60 0
o 0-10 14 - -
2 10 - 20 61 - -
a 20 - 30 19 - -
£ 30-40 4 - ]
S 40-50 2 ] i
A
50 - 60 0 - -
0-10 0 0-10 0
10 - 20 2 10 - 20 1
20 - 30 16 20 - 30 16
E|  30-40 26 30 - 40 25
< 40 - 50 18 40 - 50 16
g 50 - 60 7 50 - 60 10
z 60 - 70 6 60 - 70 9
k 70 - 80 8 70 - 80 8
80 - 90 10 80 - 90 7
90 - 100 6 90 - 100 7
100 - 110 1 nad 100 7

Tab. 6 Rozptyl velikosti zrna prasku: Novy prasek — po roce zkoumani,; Presety prasek;
Necistoty na situ — po roce zkoumani

9.7.4 Priprava metalografického vybrusu prasku

Metalograficka piiprava zrn prasku se lisila od pozorovani volného prasku tim, ze ze
zrn prasku byl proveden metalograficky vybrus standardni metalografickou cestou.
Metalograficky vybrus byl proveden na Novém prdsku. Pro analyzu mikrostruktury a
nasledné zkoumani byl vzorek prasku naleptan do 3 % Nitalu (roztok kyseliny dusi¢né
v methylalkoholu).

Na obrazku ¢. 30 je patrné, Zze na metalografickém vybrusu lze pozorovat
bunécnou/dendritickou mikrostrukturu, kterd vznikla krystalizaci. Vznikajici osy dendriti
rostou ve smeéru teplotniho gradientu (proti sméru odvodu tepla). Tato dendriticka
mikrostruktura tak tvoii povrch €astic prasku.

Bodova chemicka mikroanalyza byla provedena z riznych oblasti metalografického vybrusu
prasku, a to predevSim uvnitt (obr. ¢. 31, spektrum 70, 73) a na hranicich bunck
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(obr. €. 31, spektrum 71, 74). Z ni je patrné, Ze na hranicich buné€k (obr. ¢. 31, spektrum 71,
74) bylo zjisténo vétsi mnozstvi Ti a Mo, nez v matrici.

i ¢
X A 4
EHT = 1000k Signal A= 5E1
Mag= 100KX WE=11.0mm

EHT = 1000 KV Signal A= SE1 Boam Current = 30,0 pf,
Mag= S0DKX WO =11.0mm Systemn Vacuumn = 7 43e-008

25um
Obr. 31 Bodova chemicka analyza z riznych casti mikrostruktur z metalografického

vybrusu zkoumaného prasku, SEM

9.7.5 Méreni tvrdosti

Na metalografickém vybrusu byla méfena mikrotvrdost dle Vickerse HV 0,01. Provedeny
byly ¢tyfi zkusebni vtisky na ndhodné vybranych zrnech prasku (obr. ¢. 32). Primérna
hodnota mikrotvrdosti byla 329 + 20 HV 0,01 (tab. ¢. 7).
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ZkuSebni vtisk Méreni mikrotvrdosti HV 0,01
1. vtisk 319 HV 0,01
2. vtisk 323 HV 0,01
3. vtisk 327 HV 0,01
4. vtisk 348 HV 0,01

Primérna hodnota 329 HV 0, 01

Tab. 7 Vysledné hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,01 metalografickeho vybrusu
prasku

Obr. 32 Snimky zrn prdasku s nameérenou mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,01
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9.8 Aditivné zpracovana maraging ocel — tiStény stav
9.8.1 Mikrostrukturni analyza
Piicny fez Podélny fez

Obr. 33 Mikrostruktury aditivné zpracované maraging oceli — tistény stav: 33 a) a 33 ¢)
pricny ez, svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie; 33 b) a 33 d) podélny rez,
svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie

Obrazek ¢. 33 zachycuje mikrostrukturu tisténé oceli MS1 v pficném a podélném
fezu. Je z nich patrné, Zze mikrostruktura byla v kazdém fezu mirné odli$na. Na vylesténych
vybrusech bylo pozorovano velmi mélo port, celkova porovitost byla nizsi nez 1 %. Na
pricném fezu obr. ¢. 33 a) lze pozorovat laserové drahy kiizici se pod thlem 67°. Na
podélném fezu obr. €. 33 b) jsou vidét stopy po laserovém paprsku (tzv. laserova stopa), kdy
Sitka jednotlivych stop byla riizné velka a dosahovala max. 100 pm. Mikrostruktury obou
fezi se jevily pod svételnym mikroskopem jako jemné a lamelarni, avSak byly téZko
rozpoznatelné.

Z obr. €. 33 ¢) a obr. €. 33 d) z fadkovaci elektronové mikroskopie Ize shrnout, ze
mikrostruktura tisténé oceli MS1 je tvofena bunécnou mikrostrukturou uvnitt ,,svarovych
housenek®. Mikrostruktura na obou fezech sestdvala z tuhého roztoku, hranic bunék a
jemnych castic. Velikost a tvar bunék se liSily v riznych oblastech vzorka a mezi témito
oblastmi se vyskytoval ostry pfechod. Déle 1ze pozorovat, ze misty dochazelo k epitaxnimu
rustu (prorustani) nékterych bunék do sousednich oblasti.

Nasledné byla provedena chemickd mikroanalyza, konkrétné bodova, pfevazné na
hranicich bun¢k na jemnych ¢ésticich a uvnitf matrice. Hranice jednotlivych bun¢k byly
bohatsi na Co a Mo (viz obr. €. 34, spektrum 1, 3, 5), zatimco zékladni matrice sestavala
prevazné z Ni, Mo (viz obr. 34, spektrum 2 a 4).
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Obr. 34 Bodova chemicka analyza tistené oceli MS1, SEM

9.8.2 EBSD analyza

Ptiprava vzorku pro EBSD analyzu tisténého stavu byla srovnatelna s ptipravou
zakladniho stavu konvencni maraging oceli. Z vysledku EBSD analyzy (obr. ¢. 35) lze
usoudit, Zze v materidlu je majoritné zastoupena kubicka prostorové stitedéna miizka (BCC)
s minoritnim zastoupenim kubické plosné sttedéné miizky (FCC). Zelené oblasti (ve Phase
map) znaci zbytkovy austenit, kterého bylo detekovano na hranicich bun¢k zhruba 2,27 %.
Na obr. ¢. 36 je patrny difraktogram tiSténého stavu s identifikovanymi fazemi. RTG
difrak¢ni fazova analyza ukazala, Ze slozeni vzorku je tvofeno majoritnim mnozstvim a-Fe
a 3,7 % y-Fe taze. Niz8i mnozstvi austenitu detekované EBSD metodou miize byt zptisobeno
jeho pfitomnosti na hranicich bunék, kde je celkové nejvyssi pocet neindexovanych oblasti
a také relativné malou hodnocenou oblasti. Podily fazi stanovené RTG analyzou lze proto
povazovat za presné¢jsi avsak neposkytovaly nam zadnou informaci o distribuci zbytkového
austenitu.

Phase map

Obr. 35 EBSD analyza ti§té_néh0 stavu zobrazujici velikost a tvar jednotlivych zrn a podil
Jjednotlivych fazi v mikrostrukture
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Obr. 36 Difraktogram tisteného stavu s identifikovanymi fazemi

9.8.3 Méreni tvrdosti

Na obou experimentalnich vzorcich pfi¢ného i podélného sméru byla zméfena
mikrotvrdost dle Vickerse HV 0,1. Na kazdém vzorku byly provedeny tfi zkusSebni vtisky.
Tvrdost byla v obou fezech srovnatelnd a dosahovala primérné hodnoty 370 HV 0,1
(tab. ¢. 8).

1. vtisk | 2.vtisk | 3.vtisk | Primérné hodnoty
HV 0,1 | HVO0,1 | HV 0,1
Piicny fez 364 373 370 369 HV 0,1
Podélny fez 365 377 372 371 HV 0,1
Tab. 8 Vysledné hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 tistéené oceli MS1

9.9 Aditivné zpracovana maraging ocel — Zihany stav

9.9.1 Tepelné zpracovani

Druhym stavem aditivné zpracované maraging oceli je Zihany stav. Postup tepelného
zpracovani byl stejny, jako u konvencné zpracované oceli zihaného stavu (graf ¢. 1). Ohtev
probihal na teplotu austenitizace 820 °C v ochranné atmosféte argonu s prodlevou 20 minut.
Nasledovalo ochlazeni opét v ochranné atmosféie argonu pod 500 °C. Zavérecné dochlazeni
vzorkil probihalo v laboratorni peci na pokojovou teplotu.

9.9.2 Mikrostrukturni analyza

Mikrostruktury analyzované svételnou mikroskopii z pficného obr. €. 37 a) a
podélného fezu obr. ¢. 37 b) se velmi podobaly mikrostrukturdm tisténého stavu. Z obou
experimentalnich fezl 1ze usoudit, Ze vysledné struktury jsou jemné, avSak pro detailngjsi
poznani mikrostruktury je zapotiebi fadkovaci elektronové mikroskopie. Detailni findlni
mikrostruktury zihanych vzorkt byly pofizeny na pficném, tak podélném vybrusu. Plynulo
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z nich, ze 3% Nital selektivné odleptal matrici kolem castic, nebo jejich skupin
(obr. €. 37 c)aobr. €. 37 d). Toto selektivni vyleptavani odhalilo velké mnozstvi globularnich
¢astic ruznych velikosti uvnitt matrice. Obr. ¢. 38 zobrazuje vhodnéji piipraveny vybrus
vysledné mikrostruktury zihaného stavu leptaného Luc¢avkou (pomér 6:1:3). Na rozdil od 3
% Nitalu, matrice nebyla kolem castic selektivné napadena a bylo tak dosazeno lepsiho
vyhodnoceni vysledné mikrostruktury. Na globularnich ¢asticich byla provedena jak liniova
(obr. €. 39), tak bodova (obr. €. 40) chemicka analyza. Liniova analyza byla provedena na
tiech Casticich, které obsahovaly vétsi procento Mo (obr. €. 39), avSak procento Zeleza se
snizovalo. Bodova chemicka analyza byla méfend na ndhodnych casticich (obr. ¢. 40,
spektrum 20, 23, 25, 26) a v matrici (obr. ¢. 40, spektrum 24, 27). Z téchto méteni chemické
mikroanalyzy bylo patrné, ze matrice ¢astice oproti matrici zakladni obsahuje vyssi mnozstvi
Mo a né¢které dalsi prvky - Ti nebo Al.

Pficny fez Podélny fez

Obr. 37 Mikrostruktury aditivné zpracované maraging oceli — Zihany stav: 37 a) a 37 c)
pricny rez, svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie; 37 b) a 37d) podélny rez,
svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie
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Obr. 39 Liniovad chemicka analyza castic Zihaného stavu, SEM
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Obr. 40 Bodova chemicka analyza castic zihaného stavu, SEM

9.9.3 EBSD analyza

Ptiprava vzorku pro EBSD analyzu zihaného stavu byla totozna s pfipravou pro
EBSD analyzu u ptedchozich vzorki. Z vysledku EBSD analyzy (obr. €. 41) lze usoudit, Ze
v materialu je majoritné¢ zastoupend kubickéd prostorové stredénd miizka (BCC). Fazovy
podil z RTG analyzy ukazal, Ze sloZzeni vzorku je tvofeno majoritnim mnozstvim o-Fe a
neobsahoval z4dné naméfené mnozstvi zbytkového austenitu. EBSD analyza byla
porovnana s vysledky z RTG difrakce (obr. €. 42), ze které byla zjisténa pfitomnost kubické
prostorové centrované miizky. Zbytkovy austenit v tomto piipadé nebyl detekovan.

Phase map

Z5pm iron bee (otd]  ron ec)
Obr. 41 EBSD analyza Zithaného stavu zobrazujici velikost a tvar jednotlivych zrn a podil
Jednotlivych fazi v mikrostrukture
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Obr. 42 Difraktogram zihaného stavu s identifikovanymi fazemi

9.9.4 Méreni tvrdosti

Na kazdém fezu byly provedeny tfi zkuSebni vtisky a zméfena mikrotvrdost dle
Vickerse HV 0,1. U zihanych vzorkt se vysledné hodnoty tvrdosti pohybovaly v priméru
okolo 326 HV 0,1 (tab. ¢. 9).

1. vtisk | 2.vtisk | 3.vtisk | Primérné hodnoty
HV 0,1 | HVO0,1 | HV 0,1
Pi#icny fez 318 329 335 327HV 0,1
Podélny Fez 320 331 322 324 HV 0,1
Tab. 9 Vysledné hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 zihaného stavu

9.10 Aditivné zpracovana maraging ocel — vytvrzeny stav

9.10.1 Tepelné zpracovani

Postup tepelného zpracovani pro vytvrzeny stav byl stejny jako u konvencni
maraging oceli u vytvrzeného stavu (graf ¢. 2). Tepelné zpracovani probihalo z rychlého
ohfevu (cca 10 min) na teplotu ohfevu 490 °C v ochranné atmosféie argonu s prodlevou na
této teploté cca 6 hodin. Nasledné byl vzorek pozvolna ochlazen, opét v ochranné atmostéie
argonu, v laboratorni peci na pokojovou teplotu.

9.10.2 Mikrostrukturni analyza

Finalni mikrostruktura vytvrzeného stavu byla v kazdém fezu mirn¢ odlis§na (viz obr.
¢. 43). Mikrostruktury obou fezll byly jemné a tézko zhodnotitelné za pouziti svételného
mikroskopu. Z mikrostruktur ze svételné mikroskopie byly patrné, jak z pficného, tak
podélného fezu, laserové stopy, které byly taktéz pozorovatelné jak v tist€éném, tak zihaném
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stavu. Na obr. ¢. 43 ¢) a obr. ¢. 43 d) jsou vyobrazené finalni mikrostruktury z fadkovaci
elektronové mikroskopie vytvrzeného stavu. Z téchto obrazku je patrné, Ze piivodni bunééna
mikrostruktura se ¢aste¢né rozpadla. V matrici byly také pozorovany rozptylené podlouhlé
ostruvky (bild barva), které zlstaly na piedchozich bunécnych hranicich. Na hrubsich
utvarech byla provedena jak liniova (obr. €. 44), tak bodova chemicka analyza (obr. €. 45).
Liniova chemicka analyza byla provedena na tfech hrubsSich utvarech, ve kterych byly
zastoupeny vys§i obsahy Co a Ni. Bodovd chemickd analyza, méfena na nahodnych
casticich, ukazala z vyslednych spekter (viz obr. €. 45) zvySené obsahy Ti (spektrum 42-44)
a Mo (spektrum 41).

Podélny fez

pricny rez, svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie; 43 b) a 43 d) podélny rez,
svetelna a radkovaci elektronova mikroskopie
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Obr. 45 Bodova chemicka analyza castic vytvrzeného stavu, SEM
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9.10.3 EBSD analyza

Ptiprava vzorku pro EBSD analyzu vytvrzeného stavu byla opét totozna
s pfedchozimi stavy. Z EBSD analyzy (obr. €. 46) bylo zji§téno, Ze v materidlu je majoritné
zastoupena kubicka prostorové stfedénd miizka (BCC). Modré oblasti vyskytujici se
v matrici, udavaji minoritné zastoupenou fazi kubické plosné centrované miizky (FCC) a
znadi vyskyt zbytkového austenitu s procentudlnim zastoupenim 1,76 %.

EBSD analyza byla porovnana s podilem zbytkového austenitu stanoveného z
difraktogramu na obr. ¢. 47. RTG difrakéni fdzovou analyzou bylo naméfeno 7,6 %
zbytkového austenitu, coz vyrazné pievysovalo hodnotu stanovenou pomoci EBSD. RTG
analyzou byl stanoven témet dvojnasobné vyssi podil zbytkového austenitu, nez u tisténych
vzorki.

Phase map

Trest bee (aid)

Obr. 46 EBSD analyza vytvrzeného stavu zobrazujici velikost a tvar jednotlivych zrn a
podil jednotlivych fazi v mikrostrukture
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Obr. 47 Difraktogram vytvrzeného stavu s identifikovanymi fazemi
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9.10.4 Méreni tvrdosti
Na obou zkoumanych fezech byla taktéz naméfena mikrotvrdost dle Vickerse
HV 0,1. Primérné hodnoty se pohybovaly okolo 669 HV 0,1 (tab. ¢. 10).

1. vtisk | 2.vtisk | 3.vtisk | Primérné hodnoty
HV 0,1 | HVO0,1 | HV 0,1
Piicny iez 669 672 660 667 HV 0,1
Podélny fez 660 682 670 671 HV 0,1
Tab. 10 Vysledné hodnoty mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 vytvrzeného stavu

9.11 Zkouska tahem
Zkouska tahem byla provedena pfistroji MTII/Fullam SEM Tester 1000 EBSD na
aditivné zpracovanych a konvenc¢nich vzorcich maraging oceli.

9.11.1 Popis pouzitého zarizeni

Zatizeni MTII/Fullam SEM Tester 1000 EBSD (obr. ¢. 48), které bylo pouzito pro
zkousku tahem, je deformacni stolek, ktery je schopen zatézovat experimentdlni vzorek
tahem, tlakem, ohybem a unavou. Zatézna sila dosahuje maximalni hodnoty 4500 N s
rychlosti deformace v rozmezi min. 0,02 — 2 mm/s. Uvedené zatiZeni lze aplikovat do teploty
1200 °C. Pouzita velikost vzorkil zavisi na zkouSeném materialu a typu zkousky. Maximalni
rozméry mohou dosahovat: 2,5 x 64 x 10 mm. Ridici jednotka stolku umoziiuje automatické
fizeni servomotoru a snimani dat pomoci softwaru MTEST Quattro ™ od Admet Inc.
Software automaticky vyhodnocuje veliCiny, jako jsou napéti, tah, tlak, modul pruznosti,
mez pevnosti atd. Samostatnd deformacni jednotka muize pracovat nejen v mikroskopu, ale
1 v prostfedi s atmosférickym tlakem, a pravé toho bylo vyuzito pro provedeni tahovych
zkousek.
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Obr. 48 Deformacni stolecek MTIl/Fullam SEM Tester 1000 EBSD

9.11.2 ZkuSebni vzorky

ZkuSebni vzorky s piesné¢ definovanymi rozméry pro ndsledné pfetrzeni na
deformacnim stolecku byly vyfezany pomoci vodniho paprsku. Obr. ¢. 49 ukazuje rozméry
zkusebniho vzorku pro zkousku tahem.

Obr. 49 Rozmery zkusebniho vzorku pro zkousku tahem

9.11.3 Provedeni a vysledky zkousky tahem

Zkouska tahem byla provedena za pokojové teploty na aditivné vyrobenych
zkusebnich vzorcich ve stavu po tisku, a ve stavu nésledné zihaném a vytvrzeném. Ve vSech
ptipadech se jednalo o vzorky tiSténé v ose Z. Pro srovnani, byla za stejnych podminek
provedena zkouska tahem rovnéz na konvencnich vzorcich ve stavu zédkladnim, zihaném a
vytvrzeném martenziticky vytvrditelné oceli. Rychlost pohybu Celisti deformac¢niho stolku
byla 2 mm/s.
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Zpracovani E€[%] | o | Rm[MPa] | ¢ | Rpo2 [MPa] | o
Py Tistény stav 7 1,5 1023 40 940 65
ditivng Zihany stay | 6 | 1 990 | 30 839 | 47
zpracovana MS1
Vytvrzeny stav 3 1,1 1852 23 1577 84
K L Zakladni stav 9 1,5 969 47 897 60
onvenem Zihany stav 11 |06 925 65 808 52
maraging ocel
Vytvrzeny stav 5 0,2 1870 45 1644 66

Tab. 11 Vysledky zkousky tahem pro aditivné zpracovanou a konvencni maraging ocel a
smerodatné odchylky mechanickych viastnosti

Tabulka €. 11 udava vysledné hodnoty prodlouzeni (£), meze pevnosti (Rm) a
smluvni meze kluzu (Rpo2) z provedené zkousky tahem, a to na aditivné zpracované i
konvenéni maraging oceli. Tistény a zakladni stav vykazovaly pro oba materidly témer
srovnatelné vysledky meze pevnosti a smluvni meze kluzu. V ptipad¢€ pevnosti se jednalo o
hodnoty v rozmezi 969 — 1023 MPa, u meze kluzu se hodnoty pohybovaly mezi 897 — 940
MPa. ProdlouZeni v obou piipadech dosahovalo hodnot mezi 7 —9 %. Zihané stavy v piipadé
aditivn¢ zpracované a konvenéni oceli dosahovaly podobnych hodnot meze pevnosti a
smluvni meze kluzu, jako u vzorki bez tepelného zpracovani. Meze pevnosti dosahovaly
hodnot 925 — 990 MPa, mez kluzu 808 — 839 MPa. Prodlouzeni vSak dosahovalo nizsich
hodnot, konkrétn¢ 7 % u aditivné zpracované oceli, nez u konvencni, kde se hodnota
prodlouzeni pohybovala okolo 11 %. Vytvrzeny stav v pfipadé¢ konvencniho i aditivné
zpracovaného materialu vykazoval vyssi hodnoty meze pevnosti 1852 — 1870 MPa a smluvni
meze kluzu 1577 — 1644 MPa, v porovnani s zihanymi stavy a stavy bez tepelného
aditivné zpracované oceli ¢inila hodnota 3%, u konven¢ni maraging oceli byla namétena
hodnota okolo 5 %.

Graf ¢. 3 znazoriiuje vysledné kiivky (pro zékladni, zihany a vytvrzeny) z tahové
zkousky, v zavislosti na prodlouzeni (osa X) a na mezi pevnosti (osa y), pro konvenéné
zpracovanou maraging ocel. Z grafu je patrné, ze meze pevnosti pro zihany a zékladni stav,
vykazuji podobné vysledky oproti stavu vytvrzenému, ktery dosahuje vét§si meze pevnosti.

Graf ¢. 4 znazornuje vysledné kiivky (pro stav po tisku, zihany a vytvrzeny) z tahové
zkousky, v zéavislosti na prodlouzeni (osa x) a na mezi pevnosti (osa y), pro aditivné
zpracovanou maraging ocel. Z grafu je patrné, Zze meze pevnosti pro zihany a stav po tisku,
vykazuji podobné vysledky oproti stavu vytvrzenému, ktery dosahuje opét vys$s$i meze
pevnosti.
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Graf 3 Vysledné kiivky tahové zkousky konvencné zpracované maraging oceli ve smeru
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Graf 4 Vysledné krivky tahové zkousky aditivné zpracované maraging oceli ve sméru tisku
osy Z pro tistény, Zthany a vytvrzeny stav
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Shrnuti a diskuze

Vramei této prace byla provedena detailni mikrostrukturni analyza nastrojové
martenziticky vytvrditelné oceli (Maraging steel) zpracované DMLS technologii a
konven¢né vyrobené maraging oceli. Analyzy byly provedeny na vstupnim materialu
(prasku) a déale na mikrostrukturach ziskanych pfimo tiskem a na mikrostrukturach, které
byly po tisku zihany a precipitacné vytvrzeny. Stejné analyzy byly provedeny na konvenéné
zpracovaném materialu, konkrétné na zakladnim stavu (bez tepelného zpracovani) a na dvou
tepelné zpracovanych stavech, a to na zihaném a vytvrzeném. Pro vSechna zpracovani byly
stanoveny mechanické vlastnosti métenim tvrdosti a zkouskou tahem.

Uvod experimentalniho programu byl zaméfen na popis tepelného zpracovani a
mikrostrukturni analyzy konvencné zpracovanych vzorkli maraging oceli. Jednalo se celkem
0 popis tii experimentalnich stavi, a to stavu zdkladniho, zihan¢ho a vytvrzeného. Prvni,
zakladni stav, sestaval z jedno-fazové martenzitické mikrostruktury. Posledni dva tepelné
zpracované vzorky zihaného a vytvrzeného stavu konvenéni oceli sestavaly taktéz
z martenzitické mikrostruktury s pomérné¢ hrubymi latkami. Globularni ¢astice nebyly
pozorovany v Zadném z experimentalnich stavi. Z vysledku EBSD analyzy lze usoudit, ze
u zékladniho stavu bylo naméfeno EBSD analyzou, tak RTG difrakéni fdzovou analyzou
okolo 1 % zbytkového austenitu. RTG difrakéni fazovou analyzou, v pfipadé Zihaného stavu,
nebyl detekovan zbytkovy austenit a v piipadé stavu vytvrzené¢ho bylo naméfeno okolo 8 %
zbytkového austenitu. Méteni mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 ukdzalo, zZe primérna
hodnota mikrotvrdosti se pohybuje v ptipad¢ zakladniho stavu 330 HV 0,1 a zihaného stavu
342 HV 0,1 na podobnych hodnotach. Vytvrzeny stav vSak ukazoval daleko vyssi hodnotu
mikrotvrdosti, nez predchozi dva stavy, a to 600 HV 0,1.

Byl proveden rozbor 3D prasku pouzivaného pro DMLS metodu. Cilem bylo
dokumentovat pfipadné zmény tvaru nebo rozloZzeni velikosti praska, které jiz prosly
komorou 3D tiskdrny v porovnani s novym nepouzitym praSkem. Z tohoto divodu byl
zkouman Novy prasek, Presety prasek (tzn. prasek nasypany do komory tiskarny, ktery se
pti procesu DMLS nespekl) a Necistoty na situ (odpadni prasek), ktery po procesu pieseti
zustal na situ. Vyrobce udaval, Ze distribu¢ni rozlozeni velikosti prasku je dle Gausse, a ze
90 % zrn prasku by mélo mit velikost okolo 50 um, pfi¢emz zbyvajicich 10 % by se mélo
pohybovat v rozmezi velikosti zrn prasku 10 — 50 pm. Z vysledki méfeni se realna velikost
zrn vSech zkoumanych praskt pohybovala v rozmezi 18 — 50 pm. Nejvétsi procento velikosti
zrna prasku bylo naméfeno v rozmezi 10 — 30 pm. Dalsimi dil¢imi ukoly bylo provést
piipravu volného prasku s naslednou analyzou c¢astic a mikrostruktur zrn prasku pod
fadkovaci elektronovou mikroskopii. Ze snimkii potfizenych fadkovaci elektronovou
mikroskopii I1ze konstatovat, ze vétSina Castic nového prasku ma kulovy tvar. Objevuji se
vsak i protazené Castice a mala kulovita zrna pfilepena k vétSim ¢asticim, oznacovana jako
satelity [34]. Na prvni pohled nebyl pozorovan rozdil mezi vSemi tfemi zkoumanymi prasky.
Na prasku Presetém prasku a Necistotach na situ byly pozorovany zrna prasku s hladkym
povrchem. Dtvod hladkého povrchu mtize byt to, ze dendrity nedorostou az k povrchu zrna
prasku, které tvofi obalku této struktury. Jednalo se o ¢astice prasku, které se v plivodnim
prasku nevyskytovaly. Primér téchto hladkych castic byl vétsi oproti pivodnimu prasku a
vyskyt byl ojedinély. ZnejvétSich zrn Nového prasku byl piipraven standardni
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metalograficky vybrus dokumentujici buné¢nou/dendritickou strukturu prasku, ktera vznikla
krystalizaci, pficemZ osy dendritli rostou ve sméru teplotniho gradientu. Na zrnech prasku
byla provedena bodova chemické mikroanalyza z riiznych oblasti metalografického vybrusu
présku, a to pfedev§im uvniti a na hranicich bun¢k. Z ni je patrné, Ze na hranicich bunék
bylo zjisténo vEétsi mnozstvi Ti a Mo, neZ v matrici. Méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse
HV 0,01 ukézalo, ze primérna hodnota mikrotvrdosti se pohybovala okolo 329 + 20
HV 0,01.

Hlavni néplni prace byla mikrostrukturni analyza vlastnich tisténych vzorkd, ktera
byla provadéna ve dvou na sebe kolmych fezech. Ze zhotovenych snimkl svételné a
fadkovaci elektronové mikroskopie 1ze shrnout, Ze vysledna mikrostruktura z pti¢ného fezu
(odpovidajiciho roviné skenovani laseru) a podélného fezu (ve sméru rustu tisténého vzorku)
byla mirn¢ odlisna. Mikrostruktura ptfi¢ného fezu ukazovala stopy laseru. Prhiez této
laserové stopy je patrny v podélném fezu, kde zaktivené plochy odpovidaly specené oblasti
jedné vrstvy. V obou fezech byla pozorovana bunétna mikrostruktura tvotfena tuhym
roztokem s homogennim chemickym slozenim, které se ménilo v oblasti hranic bun¢k, a
jemnymi ¢asticemi. V nékterych oblastech byl pozorovan epitaxni rist bunék. Chemicka
mikroanalyza byla provedena v matrici a na hranicich bunék, konkrétné na jemnych
¢asticich. Hranice jednotlivych bun¢k byly bohat§i na Co a Mo, zatimco zékladni matrice
sestavala prevazné z Ni, Mo. Méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 dosahovalo hodnoty
na obou fezech v priméru okolo 370 HV 0,1. Z EBSD analyzy vyplynulo, ze ve zkoumaném
materidlu je majoritné zastoupena kubicka prostorové centrovand miizka (BCC). Po
hranicich bunék bylo detekovano malé mnozstvi austenitu. Zbytkovy austenit byl detekovan
vyhradné na hranicich bunék a jeho mnozstvi 2,27 %, stanovené pomoci EBSD bylo niZsi,
nez mnozstvi stanovené RTG analyzou, které bylo 3,7 %. Ptinos EBSD analyzy nespociva
s ohledem na velmi malé sledované oblasti a velmi jemnych ostrivka zbytkového austenitu
ve struktufe v kvantifikaci fazi, ale pfedev§im v identifikaci riiznych typi fazi ve struktute.
Problémem v tomto konkrétnim piipadé miize byt i pfitomnost zbytkového austenitu na
hranicich bunék, kde je pti EBSD analyze celkové nejvyssi pocet neindexovanych oblasti.
Podily fazi stanovené RTG analyzou lze proto povazovat za presnéjsi. Kempen K. a kol.
uvadi ve své studii [35], ze podil zbytkového austenitu naméteného RTG analyzou na tisténé
oceli MS1 se pohyboval okolo 5,8 %. Dalsi studie, Tan Ch. a kol. uvadi [36], ze podil
zbytkového austenitu detekovaného RTG analyzou se v jejich ptipad¢ pohyboval okolo
10,3 %.

Pro odstranéni vnitiniho pnuti byl tistény vzorek vyzihan pii teploté 820 °C, na
kterém byly zopakovany stejné analyzy, jako na tisténém vzorku. I u Zihaného vzorku byla
pozorovana bunééna mikrostruktura s pravidelnymi buitkami. Uvnitt bunék byly patrné
globuldrni Castice, které byly selektivné vyleptavané a 3 % Nital se tudiz ukazal jako
nevhodné leptadlo pro tyto struktury. Bylo odzkouseno leptani Lucavkou, pii kterém
nedochdzelo k selektivnimu ndpadni matrice v okoli castic, a mikrostruktura byla
rovnomérné naleptana. Na globuldrnich ¢asticich byla méfena jak liniova, tak bodova
chemicka analyza. Liniova analyza méfena na Casticich ukazala vétsi procento Mo. Bodova
chemicka analyza byla méfend na nahodnych ¢asticich a v matrici. Z téchto méteni chemické
mikroanalyzy bylo patrné, ze matrice ¢astice oproti matrici zakladni obsahuje vyssi mnozstvi
Mo a nékteré dalsi prvky - Ti nebo Al. Méteni mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 udavalo
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prumérnou hodnotu z obou fezt 326 HV 0,1, ktera je nizsi nez u tisténého stavu a shoduje
se s tvrdosti volného praSku. EBSD analyzou byla zjiSténa ptitomnost témét vyluéné kubické
prostorové centrované¢ miizky. Zbytkovy austenit nebyl detekovan ani EBSD ani RTG
analyzou. Tento vysledek je v souladu s publikovanymi vysledky, napt. Tan Ch. a kol. uvadi
ve své studii [36], Ze zihany stav obsahuje taktéz pouze kubickou prostorové centrovanou
miizku.

Posledni vzorek byl pro zvyseni pevnosti po tisku podroben precipitacnimu vytvrzeni
na teplotu ohfevu 490 °C. Na vzorku byly opét provedeny vSechny standardni
metalografické analyzy. Byl zde patrny vyraznéjsi rozdil v mikrostruktuie v porovnani
s predchozimi stavy. Tepelnym zpracovanim doslo k vyraznému rozpadu ptivodni bunécné
mikrostruktury a v matrici byly patrné pouze hrubsi protazené ostrivky, na kterych bylo
liniovou chemickou analyzou zjisténo vys$s§i mnozstvi Co a Ni. Bodova chemicka analyza,
meéifend na ndhodnych ¢asticich, ukézala naopak zvysené obsahy Ti a Mo. Priimérna hodnota
mikrotvrdosti dle Vickerse HV 0,1 byla u obou fezti okolo 669 HV 0,1 a potvrzovala vyrazny
narust pevnosti a tvrdosti v disledku zvoleného tepelného zpracovani. EBSD analyzou bylo
ovéfeno, Ze matrice byla opét tvofena kubickou prostorové sttedénou miizkou (BCC), ve
které byly rozptyleny drobné oblasti kubické plosné centrované miizky austenitu. Podil
zbytkového austenitu stanoveny EBSD analyzou byl opét nizsi a tvotil 1,76 %, nez bylo
zjisténo RTG difrakéni fdzovou analyzou, kde bylo naméteno 7,6 %. RTG analyzou byl
stanoven témét dvojnasobné vyssi podil zbytkového austenitu, nez u tiSténych vzorki.
Nartst podilu zbytkového austenitu po precipitacnim vytvrzeni tisténé oceli MS1 potvrzuje
1 Kempen K. a kol. [35], ktefi zaznamenali nariist z 5,8 % na 9,4 %. Dalsi studie, Tan Ch. a
kol. [36] uvadi zvyseni podilu zbytkového austenitu detekovaného RTG analyzou na 11 %.

Na deformacnim stolku MTII/Fullam SEM tester 1000 EBSD byla provedena za
pokojové teploty zkouSka tahem na zkuSebnich vzorcich ve stavu po tisku, zihaném i
vytvrzeném. Ve vSech pfipadech se jednalo o vzorky aditivné zpracované ve sméru osy Z.
Pro porovnani vysledkii byla zkouska tahem provedena také na zkuSebnich vzorcich
konven¢ni (tvafené) oceli se stejnym chemickym slozenim s obchodnim oznacenim
Vaco 180 od firmy Bohdan Bolzano, a to v zdkladnim, zihaném a vytvrzeném stavu.
Zakladni a tiStény stav obou zpracovanych materialit mély vysledky meze pevnosti a smluvni
meze kluzu podobné. Hodnoty meze pevnosti dosahovaly vrozmezi kolem
969 — 1023 MPa a meze kluzu 897 — 940 MPa. Prodlouzeni dosahovalo hodnot u obou
materialdt mezi 7 — 9 %. Zihané stavy v ptipadé aditivné zpracované a konvenéni oceli
dosahovaly podobnych hodnot meze pevnosti a smluvni meze kluzu jako u vzorkt bez
tepelného zpracovani. Meze pevnosti dosahovaly 925 — 990 MPa, mez kluzu 808 — 839 MPa.
Prodlouzeni dosahovalo nizsich hodnot u aditivné zpracované oceli 7 %, nez u konvenéni
oceli, kde se hodnota pohybovala okolo 11 %. Vytvrzeny stav v ptipad¢ konvencéniho i
aditivné zpracovaného materidlu vykazoval vyssi hodnoty meze pevnosti 1852 — 1870 MPa
a smluvni meze kluzu 1577 — 1644 MPa, v porovnani s zihanymi stavy a stavy bez tepelného
zpracovani. Prodlouzeni vykazovalo u obou zpracovanych oceli nejnizsi hodnoty. V ptipadé
aditivné zpracované oceli €inila hodnota 3 %, u konvencni maraging oceli bylo naméteno
5 %.

Tan Ch. a kol. uvadi v jejich studii [36], Ze tistény a zihany stav vykazoval ptiblizné
stejné hodnoty meze pevnosti a meze kluzu. Vytvrzeny stav z jejich studie ukézal vyssi
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hodnoty meze pevnosti a meze kluzu, jako u nami naméfenych hodnot. Prodlouzeni v jejich

cvwr

naméiena u vytvrzeného stavu (3,28 %). Tistény stav vykazoval v jejich ptipad€ hodnotu
prodlouzeni (11 %).
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Zavér

Aditivni vyroba kovovych soucasti je pomérn¢ nova a v poslednich letech velmi
Casto pouzivand a dynamicky se rozvijejici technologie. Diky své kratké dobé plisobnosti
vSak stale poskytuje prostor pro analyzy pouzivanych praskil, ziskanych mikrostruktur a
mechanickych vlastnosti.

Cilem diplomové prace bylo provést materialovou analyzu pouzivaného prasku oceli
MSI a detailni mikrostrukturni analyzu vzorkl po aditivnim zpracovani (tisku), a vzorkd,
které po tisku proSly dalS§im tepelnym zpracovanim na odstranéni pnuti nebo na zvySeni
pevnosti. Pro srovnani byla provedena mikrostrukturni analyza konvenéné zpracované
maraging oceli se stejnymi experimentalnimi stavy a parametry jako u aditivné€ zpracované.
Dil¢im cilem bylo rovnéz porovnani dosazenych mechanickych vlastnosti tisténych vzorka
s mechanickymi vlastnostmi materidlu stejného chemického slozeni vyrobeného
konven¢nimi technologiemi.

Vsechny vyse uvedené cile byly v diplomové praci splnény. Byla popsana metodika
ptipravy vzorkl pro mikroskopické analyzy praski a tiSténych a konvencnich vzorki oceli
MSI1, véetné EBSD analyzy. Nasledné byly tyto analyzy UspéSné provedeny a jejich
vysledky popsany.

Dale byly stanoveny mechanické vlastnosti tiSt€énych a konvencnich vzorkd,
konkrétné tvrdost, mez pevnosti, prodlouzeni a smluvni mez kluzu a tim byl poskytnut
uceleny popis vSech zkoumanych stavi.
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