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Prehled pouzitych zkratek a symboli

BD smér tisku (building direction)

CAT kryogenni zpracovani a vytvrzovani

CO2 oxid uhlicity

CoCr slitina kobaltu a chromu

DAT pfimé vytvrzovani

DED piimé nanaseni (direct energy deposition)

EBM taveni laserovym paprskem (electron beam melting)

EBSD elektronové difrakce

EDS Energiové disperzni spektroskopie

FST Fakulta strojni

HRC Tvrdost dle Rockwella

HV Tvrdost dle Vickerse

MnS sulfid manganaty

MPa mega-pascal

pum mikrometr

nm nanometr

PA polyamid

PBF spékani v praskovém lozi (powder bed fusion)

SAT rozpoustéci zthani a vytvrzovani

SCAT rozpoustéci zihani, kryogenni zpracovani a vytvrzovani

SLM selektivni laserové taveni (selective laser melting)

SLS selektivni laserové slinovani (selective laser sintering)

STEM-EDS spojeni technik transmisni elektronové mikroskopie a disperzni
spektroskopie

TEM transmisni elektronova mikroskopie

TD rovina tisku, smér kolmy na smér tisku (transverse direction)

TiAl intermetalickd sloucenina titanu a hliniku

TZ tepelné zpracovani

uv ultrafialové zafeni

zCU Zapadoceska univerzita v Plzni
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Uvod

Technologie aditivni vyroby kovii je vV souc¢asné dobé na vzestupu a hraje kli¢ovou roli v oblasti
vyroby a inovaci. Neustale probiha vyzkum novych technologii aditivni vyroby a inovace
procesnich parametrii u technologii jiz vyuzivanych. Velky vyznam ma také vyzkum novych
materidlt, které budou vhodné pro vyuziti v této oblasti a budou poskytovat mechanické
vlastnosti lepsi nebo srovnatelné s konvenéni vyrobou.

Dominantou aditivni vyroby je ,,neomezena™ geometrie vyrobki. Z toho divodu je idealni
naptiklad pii vyrob¢ forem na tvafeni kovu a vstiikovani plastii. Diky sestavovani formy vrstvu
po vrstvé mizeme vytvofit vyrobek protkany chladicimi kanaly, které by konven¢ni vyrobou
nebylo mozné vytvoftit. OvSem aditivni vyroba ma také svoje uskali, a tim je naptiklad velké
vnitini pnuti uvnitt vyrobku, které vznika vlivem rychlého ochlazeni béhem procesu vyroby.
Dals$i nevyhodou je struktura vytvoiena tiskem, ktera ma odlisné vlastnosti v riznych smérech
pusobeni sil. Vyrobky po procesu aditivni vyroby podléhaji ve vétSing€ piipadi tepelnému
zpracovani, aby byla zajisténa homogenizace struktury a sjednoceni mechanickych vlastnosti
Vv celém objemu vyrobku.

Tato diplomova prace se zamétuje na systematicky a hloubkovy pohled na tepelné zpracovani
3D tisténé oceli M789. Hlavnim cilem je prozkoumat vliv tepelného zpracovani na
mikrostrukturu a mechanické vlastnosti této oceli. Prace bude postavena na piehledu soucasné
literatury v oblasti 3D tisku kovl a tepelného zpracovani oceli. V experimentalni ¢asti budou
testovany zvolené rezimy tepelného zpracovani a analyzovany jejich dopady na mikrostrukturu
a mechanické vlastnosti této oceli.
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1 ReSerse soucasného stavu

1.1 Aditivni vyroba oceli

Soucasna situace na trhu klade stile vice pozadavkii na kvalitu vyrobkd, snizeni ndkladi
vyroby, ale zaroven také zrychleni celé vyroby produktii. Vedle neustalé optimalizace
konvencnich procesi se tyto pozadavky snazi plnit také technologie aditivniho zpracovani.
Aditivni vyroba zpusobila revoluci na trhu, nebot’ umoznila rychlou vyrobu geometricky
slozitych produktl, kterych by v nékterych ptfipadech ani nebylo mozné konvenéni vyrobou
dosahnout, pifipadné¢ by vyroba byla vyrazné¢ nékladnéjsi. Divodem rozvoje aditivnich
technologii je také to, Ze cely proces aditivniho zpracovani je V porovnani s konvencni vyrobou
podstatné rychlejsi. V soucasné dobé se technologie aditivni vyroby aplikuje zejména na kovy
a plasty a procesy aditivni vyroby piijalo jiz nespocet odvétvi, jako je naptiklad pramysl
automobilovy, energeticky, letecky, nebo potravinarsky. S produkty aditivni vyroby se miizeme
setkat také ve zdravotnictvi. [1] [2]

Aditivni vyroba funguje na principu sestavovani trojrozmérného dilu vrstvu po vrstvé, kdy se
cely proces tidi podle presného digitdlniho modelu. Diky tomu je finalni vyrobek produktem
pouze jedné technologie bez potieby dalSich uprav, ¢imz se vyrazné snizuje doba vyroby
Vv porovnani s konvenéni technologii, kdy by do vyroby dilu byla zahrnuta cela fada technologii.
[2]

Na vychozim digitdlnim modelu je mozné simulovat cely proces a nasledné vyuzivani produktu
Vv praxi. Diky témto simulacim je mozné identifikovat a opravit pfipadné vady jesté pred
samotnou vyrobou, coz velmi urychluje celkovy vyvoj produktu. Oproti konvenéni vyrobé zde
neni potfeba zadnych forem ani nastrojli, proto jsou zde téméf neomezené moznosti slozitosti
geometrie. Vyhodou aditivnich technologii je také moznost snadno kombinovat materialy, coz
otevira dvefe dal§imu vyzkumu a vyvoji v této oblasti. [1]

Nevyhodou aditivnich technologii je jejich cena. Cena stroji i materialti ur¢enych k aditivni
vyrobé je vyssi v porovnéni s konven¢nimi technologiemi, z toho diitvodu neni optimalni snazit
se aplikovat aditivni procesy na veskerou vyrobu. Aditivni technologie je idealnim feSenim pro
vyrobu produktli svelmi slozitou geometrii, které by nebylo mozné docilit jinymi
technologiemi. Cena aditivni vyroby je ovlivnéna dobou vyroby produktu, naklady na stroj
a jeho udrzbu, néklady na préci operatora, cenou materialu a naklady na néasledné zpracovani
a Cisténi. [1]

I pfes to, Ze zpracovani plastli pomoci aditivnich technologii je velmi rozsifené, bude vzhledem
k tématu zbytek diplomové prace zaméfen vyhradné na aditivni zpracovani kovovych
materialt. Aditivni technologie byly jiz uspésné aplikovany na ocele, hlinik a titan. [3]

Samotné sestavovani vyrobku spociva ve spékani materidlu vrstvu po vrstvé. Materidl je
Vv ptipadé€ aditivni vyroby kovovych dili nej¢astéji ve forme prasku nebo dratu. [3] Vyznamny
vliv na fyzikdlni a technologické vlastnosti praSku ma zplsob vyroby kovového prasku.
V oblasti vyroby prasku rozliSujeme Cctyfi hlavni metody: mechanickou, chemickou,
fyzikalné-chemickou a fyzikalné-mechanickou. [4]

Mechanicka vyroba, zejména drceni a mleti, predstavuje nejjednodussi zptisob vyroby prasku,
ktery je vhodny zejména pro kiehké materialy. Pro vyrobu prasku z houzevnatych materiald,
jako je titan, je ¢asto nutnd piedchozi hydrogenace a dehydrogenace.
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Chemicka vyroba prasku spoc¢iva v redukei kovu pomoci pevného nebo plynného redukéniho
¢inidla, pficemz pevna faze eliminuje znecisténi kovi struskou, avsak nasledné je nutné prasek
rafinovat.

Fyzikalné-chemicky zplisob vyroby vyuzivd zejména elektrolyzy vodnych roztoka pro kovy
s nizkou afinitou ke kysliku, jako je méd’ a nikl, a elektrolyzy v roztavenych solich pro vysoce
reaktivni kovy.

Fyzikéalné-mechanicka vyroba kovovych praskii zahrnuje metody atomizace a rozstfikovani
taveniny, coZ je nejrozsifenéjsi metoda. Tato technika vyuziva stlacen¢ho plynu a plsobeni
proudu kapaliny a odstiedivé sily na tekuty kov. Kapky nasledn¢ tuhnou v dusledku rychlého
ochlazovani v rozstfikovacim médiu. Vlastnosti vytvofenych ¢astic jsou ovlivnény teplotou
taveniny, viskozitou, povrchovym napétim taveniny, podminkami ochlazovani a atomizace.
Timto zplisobem Ize dosdhnout jemné a homogenni struktury prasku, pticemz velikost ¢astic
klesa se zvysujicim se piehfatim a mechanickou energii a stoupa s teplotou. Rychlé ochlazeni
pfispiva k vytvoteni jemné struktury prasku.
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1.2 Technologie aditivni vyroby

1.2.1 Powder bed fusion (PBF)

Pti technologii spékani v praskovém lozi (powder bed fusion PBF) je nanasen kovovy prasek
na pfipravenou vyrobni platformu a nasledn€ je spékan vrstvu po vrstvé pomoci zvoleného
zdroje energie (napftiklad laser, elektronovy paprsek). Mimo kovovych praskl je mozné pouzit
technologii PBF také na prasky polymert nebo keramiky. [1] [5]

Podle zvoleného zdroje energie se rozlisuji Ctyfi druhy PBF technologie: EBM (electron beam
melting), SLM (selective laser melting), SLS (selective laser sintering), a MJF (multi jet
fusion). Vsechny technologie PBF pracuji v ochranné atmosféte, aby byla omezena oxidace
béhem procesu, coz také umoziuje opétovné pouziti kovového prasku. [1]

Tato technologie umoziuje vyrobu kovovych soucasti se slozitou geometrii prostfednictvim
selektivniho taveni a tuhnuti kovového prasku po vrstvach. Vyhodou oproti konvenénim
metoddm je pfesny tvar soucésti, moznost vytvoreni komplikovaného designu, a nasledné
zpracovani (obrabéni, fezani) uz vétSinou neni nutné. [6]

Stroj pro technologii PBF se obvykle sklada z nadrZe na préasek, ze které jsou ¢astice nanaSeny
rovnomérné na zakladni platformu, kde dochazi ke spékani pomoci zvolené¢ho zdroje energie
vrstvu po vrstve. U technologii vyuZivajici laserovy a elektronovy paprsek se jedna o selektivni
taveni a vznikaji tak stopy taveniny. U nov¢jsi technologie MJF dochézi ke spékani celé vrstvy
najednou pomoci UV zéfeni, ¢imZ jsou stopy taveniny eliminovany. Software stroje je nastaven
vzdy individualné pro kazdy proces. [1]

Proces PBF byl jiz uspésné€ aplikovan na slitiny niklu, titanu, hliniku, médi a zejména na
martenziticky vytvrditelné oceli. [5]

1.2.1.1 Selective laser melting (SLM)

Pti technologii SLM (selective laser melting) dochazi ke spékani praSkového kovu na
praskovém lozi pomoci laseru. Tato technologie je v souc¢asné dobé nejrozsifené;si technologii
Vv oblasti aditivni vyroby kovi.

Distribuce ¢astic prasku je u této technologie velmi jemna (velikost ¢astic obvykle v rozmezi
15— 65 um) a tim i tloustka nanaSené vrstvy je mala, v disledku toho vznika vyrobek s malou
drsnosti povrchu a vysokou relativni hustotou. Nevyhodou procesu jsou v porovnani
s technologii EBM malé vyrobni rychlosti a také vyssi naklady na vstupni material. [1]

Cely proces probihd v ochranné atmosféte, nejcastéji argonu nebo dusiku. Neprobihd zde
pfedehiivani prasku ani komory, pfipadné€ pouze na nizké teploty (do 400 °C). Z toho divodu
u vyrobki vyrobenych technologii SLM vznika velké vnitini pnuti a je nutné provadét nasledné
tepelné zpracovani, aby bylo eliminovano. [1]
Sestava pro technologii SLM se sklada z nasledujicich komponentt:

- Stroj pro 3D tisk — jadro procesu,

- systém obnovy prasku — recyklace prasku pouzitého pti vyrobé,

- ochrannd plynova nadrZ/generator — zadsobarna inertniho plynu pro vytvofeni ochranné

atmosféry.

Stroj pro 3D tisk se sklada z uzaviené komory, ve které se nachazi pohybliva stavebni ploSina
fungujici jako podklad pro tisk vyrobkll. Uvnitf komory se nachéazeji také nadrze na prasek
a nanasec prasku, ktery prasek rozhrnuje rovnomérné po plosin€. Vétsina stroji uréenych pro
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technologii SLM disponuje vlaknovym laserem, ktery pracuje na vinové délce 1064 nm (tato
hodnota je zvolena z divodu, Ze vétSina materiali dobie absorbuje energii o této vinové délce).
Timto laserem je mozné zpracovavat napiiklad nerezové oceli (316L), martenziticky
vytvrditelné oceli, titanov¢ slitiny, inconely, médéné slitiny nebo hlinik. Nicméné pro specidlni
materidly je mozné pouzit i lasery o jiné vlnové délce naptiklad zeleny laser (s vinovou délkou
505 nm). Cely proces se nastavuje vzdy specificky pro konkrétni vyrobek. Je mozné upravovat
rychlost skenovéni, frekvenci laseru, zda bude laser pracovat v pulznim rezimu ¢i nikoli,
skenovaci strategii a mnoho dalSich parametra. [1] [7] Zjednodusené schéma procesu je patrné
na Obr. 1.

~ Zrcadla pro
: usmernéni
laseru

Systém laseru

Nanasec
prasku

Postaveny
objekt

Sypky prasek

Stavebni platforma

I

Pohybliva stavebni ploSina

Obr. 1: Schéma procesu taveni laserem v praskovém loZi [7]

U metody SLM se mizeme setkat s problémem tzv. balling efektu, neboli se spojovanim ¢astic
prasku do kuli¢ek a netvofeni souvislé homogenni vrstvy. K tomu dochazi v ptipad¢, kdy je
nedostate¢na sila laseru nebo jeho pfilis velké rozptyleni. Velky vliv na tvorbu kuli¢ek mé také
kvalita vychoziho prasku. [1]

Pti samotném procesu dochézi k taveni prasku naneseného na stavebni platformé pomoci laseru
podle zvolené skenovaci strategie. Laser selektivné natavi vrstvu prasku, ¢imz vznikne stopa
taveniny a nasledné jesté¢ roztavi stopy mezi sebou, aby doslo ke dostate¢nému spojeni
materialu a tvorbé vyrobku s vysokou relativni hustotou. Tim je do jisté miry potlac¢en problém
porovitosti materidlu, diky ¢emuz roste také jeho Zivotnost. Procesni parametry musi byt vSak
nastaveny spravné, aby opakovanym natavovanim stop nedoslo k degradaci materialu. [8] [9]

Vzhledem k uzkému paprsku laseru je tavna lazen velmi mala a rychlost ochlazovani diky tomu
velmi vysoka, teplo je tedy ze svaru odebirdno materidlem a prostiedim v dostatec¢né rychlosti,
coz zpusobuje vznik martenzitické struktury. Procesem vznikaji rovnoosa sloupcova zrna se
vzdalenosti mezi zrny mensi neZ 1 um, ktera vlivem rychlého ochlazeni nemaji dostatek ¢asu
na rist, coz napomaha K ziskani lepsich mechanickych vlastnosti vyrobku. [8]

Béhem procesu SLM dochazi k segregaci prvki. U molybdenu a titanu je rozpustnost v pevné
latce niz8i nez v kapalinach, proto pii rychlém ochlazeni dojde k jejich pfesunuti do zony
taveniny a nasledné segreguji na hranicich zrn. Jak zrna rostou, jejich hranice se stietnou
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a vznika tak rozhrani bohaté na molybden a titan. Pfi rozpoustécim zihani vlivem vysoké
teploty maji prvky dostatek ¢asu a energie, aby mohly difundovat do vnitiku zrn. [8]

Po procesu SLM je v materialu velké mnozstvi zbytkového pnuti, coz brani pohybu dislokaci
a zvysuje se tim pevnost a tvrdost materidlu, ale zaroven vyrazné¢ snizuje jeho houzevnatost.
Vlivem rozpoustéciho zihdni dojde k uvolnéni napéti, martenzit vznikly procesem SLM se
zméni na liStovity, coz by mélo zvysit pevnost a tvrdost materialu, ale v tomto piipadé dojde
také k rozpusténi segregovanych prvki a k jejich ptesunu dovnitt zrn. Dislokace tim ziskaji
vice prostoru pro pohyb a vyrazné tak snizi celkovou pevnost materialu. Tyto dva efekty tak
pusobi proti sob¢€, coz ma vliv na vyslednou pevnost materialu. [8]

1.2.1.2 Electron beam melting (EBM)

Technologie EBM vyuziva jako zdroj energie vysokoenergeticky paprsek elektront. Cely
proces probihd v atmosféfe vakua, coz umoziiuje snizit obsah kysliku v taveném materialu,
coz zlepSuje mechanické vlastnosti vysledného vyrobku. Vyrobni rychlosti jsou u technologie
EBM vyrazng€ vyssi nez u SLM, nebot’ je vétsi rychlost paprsku a zaroven také vétsi tloustka
vrstvy (kvili vét§imu rozptylu ¢astic). Pfed samotnym procesem spékani ¢astic prasku dochazi
Kk nahfivani stavebni ploSiny a ¢astic prasku, aby byl zmirnén tepelny $ok pii spékani a tim
I eliminovano vnitini napéti u vyrobku. Velikost ¢astic prasku pro proces EBM neni tak pfisné
ohranicena jako u procesu SLM, diky ¢emuzZ je vstupni surovina levnéjsi, ale vyrazné se tim
zvysuje povrchova drsnost vyrobku. [1]

Sestava pro technologii EBM se sklada z nésledujicich komponentt:

- stroj pro 3D tisk — jedna se o komoru, ve které dochazi k samotnému tisku vyrobku,
0 elektronovou pistoli a o ovladaci jednotku, kde jsou nastavovany parametry procesu
(jako je rychlost skenovani, zaostieni, posun stavebni platformy, teplota procesu
a tloustka vrstvy),
- dvé nadrZe na skladovani prasku, které mohou obsahovat az 80 kg prasku,
- systém obnovy prasku — po kazdém procesu je nutné odstranit prasek, ktery se ptivafil
k ¢astem stroje a tento prasek se nasledné vyuziva pro dalsi vyrobu,
- vakuovy Cisti¢ — béhem procesu zachycuje prasek a prosiva ho, aby bylo mozné jeho
nasledné vyuziti.
Elektronova pistole se sklada z nékolika druhti ¢ocek, kterymi je ovliviiovan primér paprsku
pii dopadu, diky ¢emuZ je moZzné upravovat hustotu energie, ktera plisobi pfi procesu taveni na
prasek. Jak je patrné z vySe uvedenych casti sestavy, pfi technologii je kladen velky diraz na
recyklaci prasku. [1]

Materidlli zpracovavanych technologii EBM je cela fada. Existuji specifické stroje pro
konkrétni materialy, jako jsou titanové slitiny (TiAl) nebo kobaltové slitiny (CoCr). Nicméné
proces je mozné nastavit i pro nestandartni materily, jako je napiiklad ¢istd méd’ nebo niklem
legované superslitiny. [1]

Samotny proces za¢ina vytvoienim pocitacového 3D modelu vyrobku. Pred zacitkem tisku
probiha nahfivani prasSku a stavebni platformy a nasledné je elektronovym paprskem prasek
selektivné spékan vrstvu po vrstve. Nahfivani platformy probiha neustdle v priitbéhu celého
procesu, aby bylo co nejvice eliminovano vnitini pnuti ve vyrobku. Po natisknuti posledni
vrstvy prasku probiha fizené ochlazovani v komote. AZ po ochlazeni je z komory vynat
polotovar, ktery se sklada ze svafeného vyrobku, ktery je obklopen z ¢asti natavenym praskem.
Tento piebyvajici prasek je nasledné nutné odstranit stiikanim pisku. [1]
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1.2.1.3 Selective laser sintering (SLS)

Metoda SLS pracuje také s laserem jako zdrojem energie jako metoda SLM, ale v tomto piipadé
se jednd o slinovani materiald, tedy ¢astecné nataveni a spékani, nikoli o svatovéni. Tato
technologie byla jednou z prvnich technologii vyvinutych v oblasti aditivni vyroby a byla
aplikovana na celou fadu materidli. V soucasné dobé se vyuzivd zejména na zpracovani
polymert, pfedev§im polyamidu. [1]

Cely proces funguje obdobné jako u technologie SLM. Stroj se skldda z komory, ve které
dochazi k natavovani prasku na stavebni ploSin€ pod ochrannou atmosférou (nejcastéji dusiku)
za pomoci laseru. Prasek s velikosti ¢astic 20—80 pum je ulozen v nadrzich a pomoci nanaSece
ukladan na stavebni plosinu. Nejcastéji se zde vyuziva CO laser o vlnové délce 10 600 nm.
Technologie SLS se od SLM odlisuje vyuzitim piedehfevu stavebni platformy i prasku, ¢imz
jsou minimalizovany deformace. [1]

Pted samotnym procesem musi byt stroj diikladné oc¢istén od zbytkd prasku z predchozi vyroby.
Pouzity prasek mize byt z ¢asti recyklovan pomoci systému obnovy prasku, kde je pouzity
prasek prosivan, ¢imz dojde k odstranéni kontaminovaného prasku a nekontaminovany prasek
je mozné znovu vyuzit. Nésledn¢ dojde k uzavieni komory a k jejimu naplnéni inertnim
plynem. Komora spolu se stavebni ploSinou a praskem v zasobarnach se zacne ohfivat na
zvolenou teplotu. Poté zacind samotny proces tisku vyrobku, kdy je nandSecem umistén prasek
rovnomérng po stavebni plosing a selektivne spékan pomoci laseru. Po speceni vSech vybranych
¢asti vrstvy podle pocitatového modelu dojde k naneseni dals§i vrstvy praSku a proces se
opakuje. AZ po naneseni a speceni posledni vrstvy prasku je proces hotov. Nésleduje fizené
chlazeni pomalou rychlosti, aby nevznikaly deformace vyrobku. [1]

Neni zapotiebi zarfazovat podpory dilu, nebot cely vyrobek je obklopen zbytkovym
nespecenym praskem. Nevyhodou této technologie je velka citlivost procesu na vykyvy teplot,
nebot’ jiz pfi malé zmeéné teploty mize dojit k deformaci dilti. Nevyhodou je také vysoka
spotieba materidlu, protoze pii procesu je teplem ovlivnéno velké mnozstvi prasku a ten jiz neni
mozné pii vyrob& znovu vyuzit. Mezi vyhody technologie patii moZznost vyroby velkych dila
a také moznost zpracovani vysokopevnostnich polymert. [1]

1.2.2 Direct energy deposition (DED)

Direct energy deposition (DED) je technologie, pfi které dochazi k nanaSeni kovového prasku
a soucasn¢ k jeho taveni pomoci laseru vrstvu po vrstveé. Pti procesu DED dochézi k nanaseni
prasku z hlavice a zaroven k jeho taveni pomoci laseru, ktery je rovnéz zaveden v hlavici.
Vlivem rychlého ohtfevu plisobenim laseru a nésledného rychlého ochlazeni vznika specificka
struktura, typicka sloupcovitymi zrny orientovanymi ve sméru stopy laseru. Oproti metodé PBF
neprobiha tisk materidlu v uzaviené komote, ale kdekoli na pracovni ploSe. Proto je mozné
vyrabét vyrobky velkych rozmérl a zdrovenl navatrovat praSek na vyrobky, které jsou jiz
V procesu, coz umoziuje jejich efektivni opravu a dalsi vyuZiti. Tisk tedy neprobiha v ochranné
atmosféte, ale ochranny plyn miize byt zaveden v trysce, kterda nanasi prasek, ¢im dochézi
k ¢asteéné ochran¢ svarové lazné. Nevyhodou v tomto piipad¢ je skutec¢nost, Ze tento ochranny
plyn se vlivem tryskani mize dostat do materialu a tvofit plynové pory. Vyhodou metody DED
je moznost urcit si, v jaké hustoté bude prasek nanaSen a ovliviiovat tak strukturu a vlastnosti
materidlu. Mezi dal$i vyhody, stejné jako u SLM procesu, patii pfesny rozmér soucésti bez
nutnosti dalSiho zpracovani a uzké tepeln€ ovlivnénd oblast. Proces DED byl jiz Gspésné
aplikovan na slitiny titanu, niklu, hliniku a zeleza. [10]
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Metody DED a PBF se lisi parametry laserového procesu a nasledného ochlazovani struktury,
proto se da predpokladat, Ze se vyrobky budou liSit svymi vlastnostmi a mikrostrukturou. [10]

Vykon laseru a rychlost skenovani musi byt optimalné nastaveny, aby bylo dosazeno zddané
struktury. Pfi pfili§ vysokém vykonu laseru dochazi K rozstiikavani taveniny, je VéEtsi
pravdépodobnost tvorby dutin v materialu a zarovein mize dochazet K ucpavani trysky. Naopak
pii nizkém vykonu laseru nebo vysoké rychlosti skenovani dochazi k nedostate¢nému roztaveni
prasku a tim k nedostatecnému metalurgickému spojeni, coz ma za nasledek vznik fiznich port
ve struktufe. Ty maji oproti kulovitym plynovym pértim (které ve struktute vznikaji v disledku
plynu, ktery je zachycen na ¢asticich prasku) nepravidelny tvar. [11]

1.3 Kovové materialy pro aditivni technologie

Neustéle dochazi k vyvoji novych technologii aditivni vyroby tak, aby bylo mozné je vyuzivat
na co nejvetsi mnozstvi materialt. Jiz v soucasné dob¢ existuje celd fada kovovych materiala,
které je mozné zpracovavat aditivnimi technologiemi a dosahovat mechanickych vlastnosti
srovnatelnych s vlastnostmi vyrobkll vyrobenych konven¢nimi technologiemi. Patii mezi né
naptiklad oceli austenitické, duplexni, martenzitické a precipitacné zpevnéné nerezové oceli,
martenziticky vytvrditelné oceli, uhlikové nastrojové oceli, TRIP oceli (s transformacéné
indukovanou plasticitou, pii deformaci schopnost absorbovat velké mnozstvi mechanické
energie [12]) a TWIP oceli (s indukovanou plasticitou vlivem dvoj¢aténi, s velkou mirou
deformacniho zpevnéni stejné jako TRIP oceli [13]).

Na oceli je kladeno mnoho pozadavk, aby bylo mozné jejich vyuziti v riznych oblastech, jako
je stavebnictvi, strojirenstvi, lékatstvi, automotive a dalsi. Je nutné, aby byla zarucena dobra
korozni odolnost pro aplikace v narocnych ptirodnich podminkach. Také je kladen dlraz na
dostate¢nou pevnost, tvrdost a houzevnatost oceli a dobrou odolnost proti otéru. A samoziejmé
klicovou roli hraje také cena materialu a cena vyrobniho procesu. VSechna tato specifika je
nutné brat v ivahu a dbat na to, aby material spliloval tyto poZadavky i v pfipad¢ jeho aditivniho
zpracovani. [14]

1.3.1 Austenitické nerezové oceli

Austenitické nerezové oceli spliiuji pozadavek dobré odolnosti v naroénych podminkach
vng&jsiho prostiedi. Hlavnim zéastupcem této kategorie je ocel AISI 316L, ktera se vyuziva v celé
fad¢ aplikaci, zejména tam, kde se predpoklada, ze bude pusobit silné¢ korozni prostredi pti
stiednich teplotach. Ocel 316L se chemickym sloZzenim velmi podoba oceli M789, ktera je
predmétem této diplomové prace. Chemické slozeni oceli 316L je uvedeno v Tab. 1. [14]

Tab. 1: Chemické sloZeni oceli 316L [14]

% C Cr Ni Mo Mn Si

316L <0,03 16-18 10-14 2,0-2,5 <2 <0,75

Ocel 316L mé velmi dobrou korozni odolnost diky vysokému obsahu chromu ve struktuie.
Vzhledem k velkému mnozstvi niklu je pfi konvenéni vyrobé dosazeno plné austenitické
struktury. Pfi aditivni vyrobé je po procesu PBF (konkrétné SLM) dosazeno také austenitické
struktury se zrny jemné&j$imi nez po konvenéni vyrobé&. Pti technologii DED je ve struktuie
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navic malé mnozstvi feritu, vlivem mikrosegregace chromu a molybdenu po hranicich taveniny.
Ocel 316L dosahuje vyssi hodnoty pevnosti V piipadé vyroby procesem PBF nez v piipadé
konvenéni vyroby. To je zpsobeno optimalnim nastavenim procesnich parametrt pti vyrobe¢,
diky ¢emuz vznikne jemnozrnnd hierarchicky uspotfadana struktura s velkym mnozstvim
dislokaci. V nasledujici tabulce (Tab. 2) jsou uvedeny mechanické vlastnosti oceli 316L
Vv zavislosti na metod¢ vyroby. [14]

Tab. 2: Mechanické vlastnosti oceli 316L pii vyrobé PBF procesem a pii konvenéni vyrobé [14]

Pevnost v tahu (Rm) [MPa] Mez kluzu (Rpo,2) [MPa]
PBF 480-800 350-600
Konven¢ni 580-590 230-290
vyroba

Po samotné vyrob¢ aditivni technologii je vhodné vyrobky podrobit tepelnému zpracovani.
Vzhledem k tomu, Ze procesem PBF se do materialu dostane velké mnozstvi vnitiniho pnuti, je
idealnim tepelnym zpracovanim na snizeni vnitiniho pnuti Zihani pti teploté 600 °C. [15]

Vzhledem k tomu, Ze pti procesu PBF vznikaji prodlouzena zrna ve sméru tuhnuti taveniny,
vznikaji tak i odlisnosti v mechanickych vlastnostech vyrobki v riznych smérech ptisobeni sil
a s tim spojené také odliSné tnavové vlastnosti. Pii zatéZovani vyrobku ve sméru kolmo na
protahla zrna vznika zaktivena trhlina s velmi pomalym riistem, zatimco pii zatéZovani vyrobku
ve sméru paralelnim s podélnym riistem zrn vznikld trhlina roste velmi rychle a prochézi
neomezené materidlem. Problémem je také vysoka drsnost vyrobkti vyrobenych PBF procesem,
kvili které existuje na povrchu velké mnozstvi zarodki trhlin, to je vSak mozné eliminovat
vhodnou povrchovou upravou. [14]

Zarodkem koroze u konvenéné zpracované oceli 316L byvaji oblasti inkluzi MnS, které
ochuzuji své okoli o chrom. Mnozstvi téchto inkluzi je vyrazné niz$i u struktury po procesu
PBF, diky ¢emuz vykazuje ocel 316L vyrobend aditivni technologii vyrazné€ lepsi korozni
vlastnosti v porovnani s konven¢éni vyrobou. Lepsi korozni odolnosti piispiva také lamelarni
struktura po tisku. [14]

1.3.2 Nastrojové oceli

Nastrojové oceli se vyuzivaji pro vyrobu forem a nastroji pro konvenéni vyrobu a je u nich
vyzadovana vysoka tvrdost, mez pevnosti a dobra odolnost vii¢i otéru. Diky postupnému tisku
formy vrstvu po vrstvé pii aditivni vyrobé je mozné vytvortit uvniti formy chladici kanalky,
které¢ by konvencni technologii nebylo mozné vytvofit. Pravé proto je v této oblasti vyuziti
technologii aditivni vyroby ideéalni. Nastrojové oceli maji vysoky obsah uhliku, diky ¢emuz
dosahuji vysoké pevnosti a tvrdosti, ale omezuje to jejich dalsi zpracovani. Z toho divodu se
dnes zacaly vyuZzivat martenziticky vytvrditelné oceli, u kterych je dosahovéano obdobné
pevnosti a tvrdosti, a diky nizkému obsahu uhliku jsou snadno zpracovatelné. [14]
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1.3.3 Martenziticky vytvrditelné oceli

Martenziticky vytvrditelné oceli (v angli¢tiné maraging steels) jsou nizko uhlikové oceli, které
se v soucasné dob¢ vyuzivaji ve velké mifte v oblasti aditivnich technologii. Diivodem je pravé
jejich nizky obsah uhliku, diky ¢emuz maji vybornou svafitelnost a je mozné je vyuZzivat
Vv extrémnich podminkach aditivni vyroby. Patii sem napfiklad 18Ni-300 nebo M789.
Vyuzivaji se zejména na formy pro vysokotlaké liti a vstiikovani, nebot” dobie odolavaji
extrémnim podminkdm. Dale nachédzi uplatnéni také v kosmickém, leteckém a jaderném
prumyslu. [5] [11] [14] [16]

Vlivem procesu vyroby vznikne v oceli martenzitickd faze, kterd ma ale relativné nizkou
pevnost a tvrdost, nebot’ nedochézi k zpeviiovani pomoci uhliku. OvSem po vhodném tepelném
zpracovani maji tyto oceli vysokou pevnost, kterd se odviji od mnozstvi, disperzity a druhu
precipitatll, které¢ ve struktufe vzniknou a vytvoii drobné intermetalické faze, které inhibuji
pohyb dislokaci, ¢imz dojde k precipitaénimu zpevnéni materialu. [8] [10]

Tyto oceli jsou typicky tepelné zpracovavany ve dvou stupnich, prvnim je rozpoustéci zihani
pro homogenizaci struktury a nésleduje proces vytvrzovani, pii kterém ve struktuie vznikaji
precipitaity potiebné pro zpevnéni materialu. VétSinu oceli z kategorie martenziticky
vytvrditelnych oceli je mozné zpracovat konvencnimi technologiemi vyroby (kovani, tvafeni,
obrabéni atd.), ale zaroven jsou na trhu k dispozici 1 ve formé prasku pro vyuziti v aditivnich
technologiich. Struktura materialu po aditivnim zpracovani se vyrazné¢ lisi od té po konven¢nim
zpracovani, coz vyrazné ovliviluje také mechanické vlastnosti konecnych vyrobki. Zpisob
vyroby oceli ovlivituje také volbu optimalniho tepelného zpracovani. Pti konven¢nim
zpracovani téchto oceli je vhodné zahrnout Zihdni pro pfipravu homogenni martenzitické
matrice, kde budou moci nasledné vzniknout rovnomérné rozptylené precipitaty, které omezi
pohyb dislokaci, ¢imZ dojde ke zpevnéni materidlu. V piipadé zpracovani oceli pomoci aditivni
technologie je martenzitickd matrice vytvofena jiz samotnym procesem diky rychlému
ochlazeni. V tomto pfipad¢ je mozné dosahnout vysokych hodnot pevnosti a tvrdosti i bez
procesu zihani, coz by mohlo vést k vyrazné finan¢ni a ¢asové uspoie. [5] [8]

Velkou nevyhodou vétSiny martenziticky vytvrditelnych oceli je nizka korozivzdornost, coz
omezuje moznosti jejich vyuziti, jejich vyuziti neni vilbec mozné naptiklad v lodnim pramyslu,
a tim se snizuje i jejich konkurenceschopnost na trhu. Tento problém fesi material M789, ktery
byl vyvinut pravé za uUCelem zvySeni korozivzdornosti téchto oceli. Dlvodem vyssi
korozivzdornosti je nahrazeni kobaltu ve struktufe chromem, ¢imz ocel ziskavéa vlastnosti
nerezovych oceli. [5] [10] [17]

Vyznamnym zastupcem martenziticky vytvrditelnych oceli je 18Ni-300 (X3NiCoMoTi18-9-
5). | pies to, Zze se chemickym slozenim (viz Tab. 3) lisi od oceli M789, tak vytvrzovaci
mechanismus precipitacnim zpevnénim je stejny, proto budou vlastnosti této oceli nasledné
porovnany s vlastnostmi zkoumané oceli M789. Ocel 18Ni-300 je (spolu s 316L) jednou
Z nejpouzivangjSich pro aditivni vyrobu. Jeji nevyhodou vSak je nizka korozni odolnost
z divodu nedostatku chromu. [2]

Tab. 3: Chemické sloZeni oceli 18Ni-300 [14]

% C Cr Ni Mo Mn Si Ti Al Co

18Ni-300 | <0,03 | <0,5|17-19|45-52 | <01 |<01|06-08| 005-0,15 | 8,5-9,5
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V Tab. 4 jsou uvedeny mechanické vlastnosti oceli 18Ni-300 po tisku, po TZ 480 °C/5 hod,
apo TZ 850 °C/1 hod +490°C/6 hod. Z vysledki je patrné, Ze pti zvoleném rezimu tepelného
zpracovani dochézi k precipitatnimu zpevnéni, kdy je mozno dosdhnout meze pevnosti az
2217 + 73 MPa, a tvrdosti az 58 + 0,1 HRC. V ptipadé¢, kdy je zahrnuto také rozpoustéci zihani
jsou hodnoty pevnosti a tvrdosti nizsi.

Tab. 4: Mechanické vlastnosti oceli 18Ni-300

Pevnost v tahu | Mez kluzu Rpo2 | Taznost A Tvrdost
Rm [MPa] [MPa] [%0] HRC
Po tisku [18] 1290 + 114 1214 + 99 13,3+1,9 | 39,9+0,1
480 °C/5h [18] 2217+ 73 1998 + 32 1,6 +0,26 58+ 0,1
850 °C/1h + 490 °C/6h 2106 £ 2 2055+ 11 8+2 53+3
[16]
1.4 Ocel M789

M789 je komeréni oznaceni pro prasek pro aditivni vyrobu nabizeny vyrobcem BOHLER,
voestalpine BOHLER Edelstahl GmbH & Co KG, ktery piisobi na poli praskové metalurgie
a nabizi aZ 250 druht plynem atomizovanych praskd, které je schopny dodat ve velikosti ¢astic
15 - 150 pum. Tento nové vyvinuty praSek s oznacenim M789 se vyuZziva zejména pro jeho velmi
dobré mechanické vlastnosti jiz po samotném tisku a v kombinaci s vhodnym tepelnym
zpracovani dosahuje tvrdosti kolem 52 HRC. Vyuziva se zejména pro SvVou vysokou korozni
odolnost, pevnost, mikro-¢istotu a vybornou lestitelnost. Ocel M789 se zpracovava pouze
aditivni technologii, od ¢ehoz se odviji také jaké vyuziti. Nejvyznamnéjsi uplatnéni oceli M789
je pro vyrobu vysokopevnych forem a nafadi s vysokou odolnosti proti korozi. Ocel M789 byla
navrzena specialné pro vyrobu tvaiecich nastroji s vysokou odolnosti proti cyklické tnavé.
Vzhledem ke skutecnosti, Ze se jedna o novy material a stale probiha vyzkum, zatim nejsou
znamy jeho vlastnosti v konkrétnich aplikacich. V budoucnu ma tato ocel potencial se uplatnit
kdekoli, kde je zapotiebi vysoka korozni odolnost, pevnost a odolnost proti cyklické tnavé.
MiiZe se jednat o automotive, formy na vstiikovani plasti, ptipadné vétrné ¢i jaderné elektrarny.
[19] V soucasné dob¢ je vyzkum soustiedén zejména na optimalizaci tepelného zpracovani této
oceli, aby bylo dosazeno co nejvyssi meze pevnosti, meze kluzu a tvrdosti materialu. Studium
unavovych vlastnosti oceli M789 je zatim pouze v zacatcich.

Vyrobcem doporucené tepelné zpracovani je rozpoustéci zihdni na 1000 °C s vydrzi 1 hodinu
s ochlazenim na vzduchu a nasledné vytvrzovani na 500 °C a vydrZi 3 hodiny s ochlazenim na
vzduchu. [20]

Chemické slozeni deklarované vyrobcem je uvedeno v Tab. 5. Je patrné, Ze se jedna
0 nizkouhlikovou ocel s obsahem uhliku do 0,02 % a zaroven vysocelegovanou ocel s obsahem
chromu 12,2 %. Takto vysoky podil chromu ve struktufe je disledkem vyzkumu v oblasti
martenziticky vytvrditelnych oceli, kdy byla snaha zejména o zlepSeni jejich korozni odolnosti.
Préavé nizka korozni odolnost téchto oceli omezuje jejich aplikaci naptiklad v ndmotnictvi nebo
pobieznich aplikacich. Tento problém by do jisté miry méla fesit nové vytvoiena ocel M789,
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u které byl kobalt nahrazen chromem, aby bylo dosazeno koroznich vlastnosti obdobnych jako
u nerezovych oceli. [11] [20]

Tab. 5: Chemické sloZeni oceli M789 uvedené vyrobcem [20]

% C Cr
M789 < 0,02

Mo Ni Ti Al

12,20 1 10 1 0,6

Stejné jako u ostatnich martenziticky vytvrditelnych oceli se nejedna o uhlikové zpevnéni
materialu (jako u konvenéniho zpracovani materialu zakalenim), nebot’ mnozstvi uhliku v oceli
M789 je pod hodnotou 0,02 %, ale o precipita¢ni zpevnéni. U M789 je proto velmi dilezita
pfitomnost substitucnich prvkl, zejména titanu a hliniku, diky kterym dosahuje ocel po
tepelném zpracovani vysokych hodnot tvrdosti a pevnosti. Druhotné faze a karbidy jsou v tomto
ptipadé v oceli relativné bezvyznamné. Pfitomnost molybdenu v bezkobaltovych ocelich
zpusobuje vznik Lavesovy faze (kovova intermetalicka faze s obecnym vzorcem ABp).
Vsechny vzniklé precipitaty efektivné omezuji pohyb dislokaci materidlem, coz zvysuje jeho
pevnost. Nejveétsi vyznam ma v materidlu titan, ktery interaguje s matrici bohatou na nikl a tvofi
intermetalické faze NisTi. Tyto precipitaty jsou v materialu dominantni, jsou hlavnim divodem
jeho zpevnéni a zdroveil omezuji nukleaci austenitu v pozdé¢jSich fazich vytvrzovani.
V materidlu vznikaji také precipitaty NisAl. Oba tyto druhy precipitatti maji u martenziticky
vytvrditelnych oceli vlastni zpeviujici efekt, nicméné v literatufe je mizeme nalézt pod
souhrnnym oznac¢enim jako ETA-Niz(Ti,Al). [5] [6] [21] Precipitaty hliniku a titanu v materialu
funguji jako ptekazka pro dislokace, kdy dislokace interaguje s precipitatem tim, Ze jej obtece
a vytvofii tzv. Orowanovu smycku. Samotné smycky v materialu ptisobi jako dalsi pfekazky pro
dislokace a podporuji tak zpeviovani materialu. [11] [22] Diky velmi nizkému obsahu uhliku
je ocel M789 velmi dobfe svafitelnd, diky ¢emuz je vhodna pro vyuZiti v oblasti aditivni
vyroby. [6] [23]

Vyrobce Voestalpine BOHLER Edelstahl dodava material M789 ve formé prasku o velikosti

&astic 18 — 50 pm a hustoté 3,5 g/cm?®. [20] Mechanické vlastnosti po doporuéeném tepelném
zpracovani uvadéné vyrobcem jsou uvedeny v Tab. 6.

Tab. 6: Mechanické vlastnost oceli M789 po tepelném zpracovani uvedené vyrobcem [20]

Pevnost Mez kluzu . .
Taznost | Tvrdost | HouZevnatost
M789 v tahu (Rm) (Rpo2) A [%] HRC 1]
[MPa] [MPa] 0
1000 °C/1h +
500 °C/3h 1800 - 1900 | 1670—-1770 4-8 51-53 6-14

Pocatecni struktura materialu po tisku vykazuje sloupcova zrna protahla ve sméru tisku, coz je
béznym znakem struktury po zpracovani aditivni technologii. V materialu po tisku byla
pozorovana plné martenzitickd struktura, ktera je zptisobena rychlym ochlazenim pii PBF
procesu. Timto procesem bylo v materialu také generovano velké mnozstvi dislokaci. [5]
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1.5 Tepelné zpracovani 3D tiSténé oceli typu M789

Aby bylo dosazeno vysokych hodnot pevnosti a tvrdosti materialu M789 je nutné zvolit vhodné
tepelné zpracovani, které nasleduje po procesu aditivni vyroby, tedy po tisku vyrobku.
Optimalni tepelné zpracovani uvadéné vyrobcem materidlu M789 Voestalpine BOHLER
Edelstahl GmbH & Co KG je dvoustupiiové — v prvnim kroku je rozpoustéci zihani pii teploté
1000 °C po dobu 1 hodiny s naslednym ochlazenim na vzduchu a v druhém kroku nasleduje
vytvrzovani pti teploté 500 °C po dobu 3 hodin s ochlazenim také na vzduchu. [20]

Na vyrobcem doporucené tepelné zpracovani, tedy rozpoustéci zihani na 1000 °C, vydrz 1
hodinu, ochlazeni na vzduchu a nasledné vytvrzovani na 500 °C, vydrz 3 hodiny a ochlazeni na
vzduchu, navazali autoti Tian a kol. [6], ktefi provedli studii vlivu zmény teploty a doby vydrze
faze vytvrzovéani na vyslednou pevnost a tvrdost materidlu, kterou pfipisuji precipitacnimu
zpevnéni. Z toho divodu sledovali také velikost, tvar, distribuci a typ precipitatl pomoci
transmisni elektronové mikroskopie (TEM). Cilem prace bylo zjistit, jakym zptisobem se méni
struktura a vlastnosti materidlu, kdyz dojde k variaci teploty nebo €asu pfi procesu vytvrzovani.
Metodou aditivni vyroby byla zvolena technologie SLM.

Bylo prokazano, ze k nejvy$s§imu narustu tvrdosti materialu dochazi po prvnich 2 hodinach
vytvrzovani, viz Obr. 2. Pti vyssich teplotach (600 °C) dochazelo vlivem ¢asu k opétovnému
poklesu tvrdosti, zatimco u nizSich teplot (450 °C a 500 °C) tvrdost neustale v Case rostla,
nicméné nepatrné oproti prvnim 2 hodinam. Stejny trend sledovala také pevnost materialu.
Pokles pevnosti a tvrdosti pii vyssich teplotach tepleného zpracovani po dobu 2 hodin je
zpusoben vznikem austenitu. Zatimco pii 500 °C je v materidlu zanedbatelné mnozZstvi
austenitu, pii 600 °C je v materialu pfitomno jiz 9 % austenitu a pii 855 °C dochazi ke
kompletni austenizaci struktury. Pii zvySujici se teploté dochazi k transformaci metastabilniho
martenzitu na termodynamicky stabilni austenit a k rozpadu precipitatd NisTi. Tim dochazi
k vyraznému poklesu pevnosti a tvrdosti, ale zvySeni houzevnatosti a taznosti materialu.

a) &0 : b) 54[
52
50
) 2 50
T L
o Lo
3 40 2 a8
o] e
t - S
> >
- -
> 400°C 46 +  400°C
30 —— 450°C —— 450°C
—— 500°C 44 —— 500°C
—— 550°C —— 550°C
—— 600°C —— 600°C
20 L | ‘ :
0 5 10 15 20 25 0o 1 2 3 4 5
Cas (hod) Cas (hod)

Obr. 2: Zavislost tvrdosti oceli M789 na teploté vytvrzovani a dobé vydrZe na teploté,
a) 0-25 hod, b) 0-5 hod. [6]
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Jako optimalni tepelné zpracovani z vysledkii experimentu bylo zvoleno vytvrzovani pifi teploté
500 °C po dobu 2 hodin, nebot’ béhem experimentu bylo v tomto rezimu dosazeno nejvyssich
hodnot pevnosti a tvrdosti, a proto autofi podrobnéji sledovali strukturu pravé takto
zpracované¢ho vzorku. V materialu doslo k pireméné ptivodnich sloupcovitych zrn, kterd byla ve
struktufe po tisku, na deskovitou ndhodné orientovanou strukturu. Martenzitickd faze byla po
tisku 1 po tepelném zpracovani ve struktufe dominantni. Velkou vyhodou oproti jinym
martenziticky vytvrditelnym ocelim (napiiklad Nil18-300) je, Ze ve struktuie po tepelném
zpracovani neni patrny téméf zadny zbytkovy austenit, coz vyrazné zlepSuje vyslednou pevnost
materidlu. Vyznamnou roli po tepelném zpracovani maji precipitaty, které zplsobuji
precipitacni zpevnéni materialu.

Mechanické vlastnosti byly pfed a po optimalnim tepelném zpracovani pozorovany ve dvou
smérech, BD (building direciton) — smér tisku a TD (transverse direction) — smér kolmy na
smér tisku, nebot’ pro vzorek vytvofeny pomoci aditivni technologie je typicky rozdil ve
vlastnostech v riznych smérech. Namétené hodnoty ukazuje Tab. 7. Je patrné, Ze pted tepelnym
zpracovanim me¢l materidl vyrazné vyssi taznost, zatimco po tepelném zpracovani doslo
K nartistu pevnosti a tvrdosti materialu. Nejvyssi hodnoty pevnosti a tvrdosti byly naméfeny po
tepelném zpracovani ve sméru tisku BD. Pevnost vtahu po TZ dosahovala hodnot az
1798 + 4 MPa, mez pevnosti hodnot 1714 + 13 MPa a tvrdost 52,4 + 0,7 HRC.

Tab. 7: Mechanické vlastnosti oceli M789, technologie vyroby SLM, tepelné zpracovani v reZimu
rozpoustéci Zihani 1000 °C, 1 hod + vytvrzovani 500 °C, 2 hod [6]

v '::f\ll:c();[m) Mez kluzu TaZnost A Tvrdost
[MPa] (Rpo,2) [MPa] [%%6] HRC
Po tisku (BD) 1019+ 13 843 + 17 162 31,3+1,4
Po tisku (TD) 1070 + 34 795 £ 32 17+3 30,6 £0,8
1000 °C/1h + 500 °C/2h (BD) 1798 + 4 1714 + 13 9+2 52,4+0,7
1000 °C/1h + 500 °C/2h (TD) 1784 +£2 1674 +2 11+1 51,6 £0,5

Problematice tepelného zpracovani oceli M789 se vénuji také autoti Brytan a kol. [2] V této
studii byla ocel M789 vyrobena technologii SLM podrobena nasledujicim rezimim
TZ:a) 1000 °C/1h + 500 °C/3h, b) 1000 °C/1h + 500 °C/6h, ¢) 1000 °C/1h + 500 °C/9h.

Vysledky ukazaly, ze nejlepsich mechanickych vlastnosti bylo dosazeno po rezimu b), tedy
S vytvrzovanim po dobu 6 hodin, nicméné rozdil oproti mechanickym vlastnostem reZimu a),
kde bylo vytvrzovani po dobu 3 hodin, byl velmi maly, proto se rezim b) jevi jako
neekonomicky. Vytvrzovanim po dobu 3 hodin je dosazeno vyhovujicich vlastnosti. Doba
vytvrzovani 9 hodin vedla ke zhorSeni mechanickych vlastnosti, jak ukazuje Tab. 8.
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Tab. 8: Mechanické vlastnosti materialu M789 po tepelném zpracovani [2]

Pevnost .
v tahu (Rm) Mez kluzu Taznost A Tvrdost HRC

tvpa) | (Reed) IMPal | [9%]

a) 1000 °C/1h 968 + 11 869+ 8 35+0,6 41+45

b) 1000 °C/1h + 500 °C/3h 1610 + 28 1607 + 26 2,1+0,1 52+49

c) 1000 °C/1h + 500 °C/6h 1617 + 45 1602 + 39 2,0+0,2 53+ 2,7

d) 1000 °C/1h + 500 °C/9h 1553 + 34 1520 + 22 18+04 52+ 3,3

V ramci studie byla provedena EDS analyza a byla prokézana zvySena koncentrace hliniku
a titanu na hranicich laserovych stop. Jedna se o oxidické vméstky typu TiO2 a Al2Os. Tyto
vmeéstky spolu s pory a neroztavenymi Casticemi prasSku ve struktufe plisobi jako mista pro
iniciaci trhliny. V dasledku téchto vlivu je i po tepelném zpracovani mala taznost materialu
(<3 %). Rentgenova difrakéni analyza odhalila silné piky martenzitické faze a slabé piky
austenitu y. U vzorkii po samotném rozpouStécim zihani a po rozpousStécim Zihani
+ vytvrzovani po dobu 3 hodin bylo zjiSténo 6 % zbytkového austenitu, u vzorki
S vytvrzovanim po dobu 6 a 9 hodin bylo zméteno 8 % zbytkového austenitu.

Rezim tepelného zpracovani doporuceny vyrobcem, tedy rozpoustéci zihani pti 1000 °C po
dobu 1 hodiny s ochlazenim na vzduchu a vytvrzovani pii teploté 500 °C po dobu 2 hodin
s ochlazenim na vzduchu, se rozhodli aplikovat také autofi Lek a kol. [11] na material M789
vyrobeny technologii aditivni vyroby DED. Tento rezim tepelného zpracovavani takeé
porovnavali s rezimem, kdy byl materidl podroben pouze pfimému vytvrzovani pfi teploté
500 °C po dobu 2 hodin s ochlazenim na vzduchu a s rezimem, kdy bylo zahrnuto pouze
rozpoustéci zihani pii teploté 1000 °C po dobu 1 hodiny.

U vzorkil byla sledovana mikrostruktura po tisku a nasledné po obou reZzimech tepelného
zpracovani. Jak je patrné z Obr. 3, mikrostruktura po tisku vykazuje charakteristické usporadani
tvotené polo-eliptickymi utvary, které se v literatufe také oznacuji jako rybi Supiny. Tento
specificky tvar je zplisoben laserovym tavenim, kdy vrstvu po vrstvé dochazi ke spékani
materidlu. Pfi rezimu vytvrzovani jsou hranice taveniny stale patrné. Az kdyz bylo do tepelného
zpracovani zahrnuto rozpoustéci zihani, tak doslo krozpusténi hranice taveniny
a homogenizaci struktury. Pfi EBSD analyze (difrakce zpétné odrazenych elektront pro zjisténi
krystalografické orientace) byl v materidlu pozorovan jako hlavni faze martenzit a u vzork,
které byly zpracovany pouze vytvrzovanim, bylo patrné také malé mnoZzstvi austenitu.
U vytisknutého vzorku byla zrna orientovana ve sméru tuhnuti taveniny a hranice laserovych
stop byly velmi vyrazné. Tyto hranice vymizely po rozpoustécim Zihani, coz odpovida
pozorovanim ziskanym ze svételného mikroskopu.
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Obr. 3: Mikrostruktura materialu M789, podélny vybrus, a) po tisku, b) vytvrzovani 500 °C/2 hod, c)
rozpoustéci Zihani 1000 °C/1 hod, d) rozpoustéci Zihani + vytvrzovani 1000 °C/1 hod + 500 °C/2 hod. [11]

Dale byla na vzorcich, po tepelném rezimu rozpoustéci zihani + vytvrzovani, provedena TEM
analyza, ktera odhalila martenzitickou liStovou strukturu, viz Obr. 4. Na STEM-EDS snimcich
byly patrné kulovité precipitaty o velikosti 190 — 200 nm bohaté na titan a hlinik, které byly
obklopeny dislokacemi. Precipitaty titanu se tvoii relativné rychle a slouzi jako nukleace pro
precipitaty hliniku. Oproti tomu precipitatd molybdenu bylo ve vzorcich pozorovano malé
mnozstvi, nebot’ molybden mé pomalou kinetiku nukleace a nestihne tak precipitovat pii kratké
dobé vydrze pii vytvrzovani.
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Obr. 4: Snimky TEM a STEM, Zihané a vytvrzené vzorky,

a), b), ¢) martenziticka listova struktura, d), ) kulovité precipitaty. [11]

Nerovnomérné rozlozeni teplot behem procesu DED vede k mikrosegregaci legujicich prvka
na hranicich laserovych stop. Jednim z nich je naptiklad nikl, ktery nasledné podporuje vznik
zbytkového austenitu. Diky rozpoustécimu Zzihani dojde k homogenizaci struktury, nebot
vlivem vys$i teploty se zvysi difuzivita prvka a legujici prvky maji tak dostatek casu na difuzi
do zrn. Tim dojde k potlaceni zbytkového austenitu ve struktufe.

Mechanické vlastnosti byly méfeny u vytisknutého vzorku, u pfimo vytvrzeného vzorku
a u zihaného + vytvrzeného vzorku, hodnoty jsou uvedeny v Tab. 9. Nejvyssich hodnot pro ocel

M789 vyrobenou procesem DED je dosazeno po TZ rozpoustéci zihani + vytvrzovani, kde je
mez pevnosti 1500 + 80 MPa a tvrdost 540 + 6 HV.

Tab. 9: Mechanické vlastnosti materialu M789, technologie vyroby DED [11]

v F:r:/:?;tm) Mez kluzu | Taznost A Tvrdost
[MPa] (Rpo2) [MPa] [%] HV10
Po tisku 1057 +7 650 £+ 20 151 312+6
500 °C/2h 1512 £ 54 1350+ 56 13+£3 519+ 10
1000 °C/1h + 500 °C/2h 1683 +24 1500 + 80 8+ 1 540+ 6
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Po provedeni tahové zkousky byly pozorovany lomy jednotlivych vzorkti a hodnoceny
z hlediska fraktografie, snimky jsou patrné na Obr. 5. U lomu vytisknutého vzorku je patrny
vysoky stupeii plastické deformace a tvarny lom, ktery indikuji jemné dualky ve struktute, které
jsou oznaceny zelenymi Sipkami na snimcich g), h) a 1). U vzorku ptimo vytvrzeného se stale
nachdzely dilky a tvarny lom, ale zaCinaly se objevovat také st€pné roviny, které indikuji
kiehky lom, na snimcich h) a 1) jsou oznaceny Zlutymi Sipkami. Na snimcich byly vidét také
péry, oznaceny modrymi Sipkami na snimcich d) a e). U vzorku zihaného a vytvrzeného byly
pozorovany jiz ve vét§im mnoZzstvi $tépné roviny, ale v urcitych oblastech stile pfevazovaly
dilky. Jedna se tedy o kombinaci kiehkého a tvarného lomu, kdy se lom S$ifi po S$tépnych
rovinach a je zbrzdén v oblastech, kde pfevazuje plasticka deformace.

Obr. 5: Fraktografické snimky lomi u vzorkd materialu M789, a) d) g) po tisku, b) e) h) piimé
vytvrzovani 500 °C 2 hod, ¢) f) i) rozpoustéci Zihani 1000 °C 1 hod + vytvrzovani 500 °C 2 hod. [11]

Také autofi Han a kol. [10] se ve své studii vénovali vlivu tepelného zpracovani na mechanické
vlastnosti a korozni odolnost materialu M789, ktery byl zpracovany technologii aditivni vyroby
DED. U rezimii tepelného zpracovani se autofi drzeli teplot a ¢asti stanovenych vyrobcem jako
optimalnich, u rozpoustéciho Zihani byla zvolena teplota 1050 °C a ¢as 1 hodina, u vytvrzovani
teplota 500 °C s ¢asem 3 hodiny. Do rezimu bylo zatazeno také kryogenni zpracovani a byl
sledovan jeho vliv na vysledné vlastnosti materidlu. Kryogenni zpracovani bylo do rezimu
tepelného zpracovani zahrnuto proto, aby ve struktufe doSlo ke kompletni martenzitické
transformaci, tedy aby nedochédzelo k jeho popousSténi na vzduchu a tim ke stabilizaci
zbytkového austenitu ve struktufe. Autoii zvolili Ctyfi rezimy tepelného zpracovani:
e SAT = rozpoustéci zihani 1050 °C po dobu 1 h, ochlazeni na vzduchu + vytvrzovani
500 °C po dobu 3 h, ochlazeni na vzduchu,
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e SCAT =rozpoustéci zihani 1050 °C po dobu 1 h, ochlazeni na vzduchu + kryogenni
zpracovani -196 °C po dobu 24 h + vytvrzovéani 500 °C po dobu 3 h, ochlazeni na
vzduchu,

e DAT = vytvrzovani 500 °C po dobu 3 h, ochlazeni na vzduchu,

e CAT = kryogenni zpracovani -196 °C po dobu 24 h + vytvrzovani 500 °C po dobu
3 h, ochlazeni na vzduchu.

Mikrostruktura materialu po tisku odpovidala skenovaci strategii, nebot’ byly v mikroskopu
patrné stopy tisku. Ty zmizely pii rezimech SAT a SCAT, nebot’ vlivem rozpoustéciho zihani
doslo k homogenizaci struktury. V ptipadé rezimu DAT byly ve struktufe patrné jemné kulovité
karbidy a zaroven stejné jako u rezimu CAT, i1 zde byly stale patrné stopy taveniny zplisobené
procesem DED. Bylo pozorovano, ze kryogenni zpracovani vedlo k deformaci martenzitické
miizky a precipitaci novych fazi uhliku.

Aby bylo dosazeno co nejlepsich mechanickych vlastnosti materidlu, je snaha eliminovat
tvorbu zbytkového austenitu ve struktufe. Jeho vznik podporuje obsah niklu vétsi nez 10 %
v materidlu. Technologie DED vytvaii ve struktufe velké mnozstvi dislokaci, ¢imz do jisté miry
brani vzniku zbytkového austenitu.

Daéle byla sledovana také tvrdost materialu. Ocel M789 byla procesem DED natisknuta na
substrat AISI 1040 a tento komplex byl nésledné podroben jednotlivym rezimim tepelného
zpracovani. U téchto vzorki byla nasledné méfena tvrdost HV. Bylo mozné pozorovat vyrazny
pokles tvrdosti na rozhrani dvou materialt, jak je patrné z Obr. 6. Ocel M789 dosahovala
tvrdosti v rozmezi 420 HV az 500 HV, zatimco material AISI 1040 pouze 120 HV az 180 HV,
Vv zavislosti na zvoleném rezimu tepelného zpracovani. Nejvétsich hodnot bylo dosazeno po
rezimech SAT a SCAT, z ¢ehoz je mozné dovozovat, Ze pravé homogenizace struktury vlivem
rozpoustéciho Zihani a precipitacni zpevnéni vlivem vytvrzovani vyrazng€ ovliviiuji vyslednou
tvrdost materidlu. Kryogenni zpracovani zvySuje vyslednou tvrdost materidlu M789
vyznamnéji v piipadé rezimu, kde kryogenni zpracovani pfedchazi piimému vytvrzovani.
V rezimu, kde je kryogenni zpracovani zahrnuto aZ po rozpoustécim Zihani, je jeho vliv na
vyslednou tvrdost materidlu nevyznamny.

(a) 30 (b) 30
T 201, T 204,
E 15{3 E 153
= 10 : = 10 j
S 51 55
E {] I_ ______ E |'_'| j__---%/?-—..t--_'ﬁ
sl | = 14 1] | &
E Uz E 312 13 —
? 104 = ¥® 104 = % SCAT
15| E I asi3 o
100 200 300 400 500 100 200 300 400 500
tvrdost (HV) tvrdost (HV)

Obr. 6: Tvrdost materiali M789 a AISI 1040 po reZimech tepelného zpracovani SAT, SCAT, DAT a CAT.
[10]
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2 Experimentalni program

Cilem experimentalni ¢asti této diplomové prace je prozkoumat vliv rtiznych rezimi tepelného
zpracovani na vysledné mechanické vlastnosti 3D tiSténé oceli M789 a jeji mikrostrukturu.

Zvolené rezimy tepelného zpracovani byly rozdéleny do tfi kategorii: vytvrzovani, zihani
a zihani + vytvrzovani. U jednotlivych kategorii byl zkouméan vliv rtizné teploty a doby vydrze
na mechanické vlastnosti a mikrostrukturu oceli. U kazdé kategorie byly ziskané vysledky
porovnavany mezi sebou, aby bylo mozné zjistit jak zména teploty a doby expozice ovliviiuje
vlastnosti materialu. U vybranych vzorki byla nasledn¢ sledovéana také fraktografie. Pro zjisténi
konkrétniho chemického slozeni byla provedena EDS analyza.

Ke splnéni vySe uvedeného cile byly provedeny nasledujici kroky:

- Vyhodnoceni mechanickych zkousek u vSech tii kategorii + porovnani vysledkl v ramci
jednotlivych kategorii.

- Popis mikrostruktury sledované na svételném a elektronovém mikroskopu u vSech tii
kategorii.

- Vyhodnoceni fraktografie pro zvolené rezimy.

- Provedeni EDS analyzy pro zjisténi chemického slozeni oceli.

- Vyhodnoceni optimalniho rezimu a porovnani s vysledky z jiz provedenych studii.

Vzorky pro experimentalni ¢ast byly vytistény v ramci projektu FW03010323: Vyzkum a vyvoj
tvarovych forem z vytvrditelnych oceli pro liti zinkovych slitin pri aplikaci modernich
technologii aditivni vyroby, tepelného zpracovani, povrchovych uprav a numerickych simulaci
na 3D tiskarné¢ na Technické univerzité v Liberci. Tepelné zpracovani probéhlo v pecich
v Laboratoti metalografie RTI a mechanické zkousky prob&hly v Laboratofi experimentalniho
tvareni RTI, Mechanické zkuSebné RTI a taktéZ Laboratoti metalografie RTIL.

Vzorky obsazené v experimentalni ¢asti jsou soucasti projektu FW03010323: Vyzkum a vyvoj
tvarovych forem z vytvrditelnych oceli pro liti zinkovych slitin pfi aplikaci modernich
technologii aditivni vyroby, tepelného zpracovani, povrchovych tprav a numerickych simulaci.
Cast snimkti mikrostruktury vzorkii a &ast vysledkii mechanického zkouseni se objevuje
Vv prubézné zprave k tomuto projektu [24] a mohou se pak objevit i ve zpravach budoucich.

2.1 Charakteristika vstupniho materialu

Vstupnim materidlem je prasek oceli M789 s oznaéenim BOHLER AMPO M789. Prasek byl
vyroben pomoci plynové atomizace argonem. Vyrobce Voestalpine BOHLER Edelstahl udava
chemické slozeni prasku uvedené v Tab. 10.

Tab. 10: Chemické sloZeni uvedené vyrobcem [20]

%

C

Cr

Mo

Ni

Ti

Al

M789

<0,02

12,20

1

10

0,6
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Na dodaném prasku byla provedena metalografickd analyza pro zjisténi velikosti zrn,
chemického slozeni a mikrostruktury prasku. Pti zjistovani velikosti zrn bylo naméteno celkem
500 hodnot pro zajisténi relevantnich vysledkd. Minimalni naméfend velikost zrn byla
VvV priumeéru 11,06 um, maximalni velikost zrn v priméru 46,69 pm. Nejvice namétenych hodnot
bylo v rozmezi 19 — 33 um, kdy celkovy primér velikosti zrna byl 26,19 um. Zmétené hodnoty
odpovidaji vyrobcem deklarované velikosti zrn v rozmezi 15 - 45 um. Distribuce ¢astic prasku
odpovida ISO 9276-1 [25]. Nutno podotknout, ze vyrobce nabizi prasek také o velikosti
45 - 90 um, ktery se pouziva pii technologii DED [11]. Vé&tSi rozméry zrn prasku se
u technologie DED pouzivaji pro snadnéjsi manipulaci a efektivnéjsi podavani prasku, oba
druhy praska jsou mezi sebou tedy nezaménitelné. [26]

Morfologie prasku byla sledovana pomoci skenovaci elektronové mikroskopie. Ze snimkii na
Obr. 7 je patrné, Ze je prasek tvoren z ¢astic kulovitého tvaru (snimek a) a po naleptani lu¢avkou
kralovskou (snimek b) je patrna bunééna struktura typicka pro vyrobu prasku atomizaci
v plynu.

10 pm EHT = 8.00kV Signal A= SE1 Date 29 Apr 2022 ZEISS 2pm EHT = 8.00kV Signal A = SE1 Date :2 May 2022
A WD =145 mm Mag= 300KX Time :11:15:42 — WD = 85 mm Mag= 1000KX  Time 10:51:37

Obr. 7: Castice prasku oceli M789 na snimcich z elektronového mikroskopu,

a) kulovité ¢astice, b) bunééna struktura ¢astic [24]

Tisk vzorki pro experimentalni ¢ast probéhl metodou Selective laser melting (SLM) na zatizeni
EOS M290. Samotnému tisku vzorkd predchazelo v ramci projektu FWO03010323 [24]
hodnoceni vlivu tiskovych parametri na porovitost. Cilem bylo dosaZeni materidlu s cO
nejmensi porozitou. Vzorky byly vytiStény ve tvaru valce o priméru 20 mm a vySce 20 mm,
jejich tisk probihal pod ochrannou atmosférou argonu a jako optimalni byly zvoleny parametry
tisku uvedené v Tab. 11.

Tab. 11: Parametry tisku vzorki [24]

Vykon laseru, P 350 [W]
Skenovaci rychlost, v 811 [mm/s]
Objemov4 energie, E 90 [J/mm?]

Vyska vrstvy 40 um
Rozestup drah laseru 0,12 mm
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Mechanické hodnoty byly méfeny na vzorcich vytisknutych ve sméru X, Y i Z. Z vysledkt
zkousek je patrné, Ze smér tisku nem¢l vyrazny vliv na mechanické vlastnosti, proto byla tvrdost
meéfena pouze u sméru Z a stejné tak mechanické vlastnosti u dalSich vzorkl v praci (po
tepelném zpracovani), byly méfeny pouze ve sméru Z. Orientace vzorku pro tahovou zkousku
je znazornéna na Obr. 8 a). Rozméry vzorku pro tahové zkousky jsou uvedeny na Obr. 8 b).

a) 7 > b) - -
/’—\ 8
N
0
£
7]
o

smér kolmy na smér tisku

<
Z'T=1

Obr. 8: a) Znazornéni sméru Z [27] — upraveno, b) rozméry vzorku pro tahové zkousky.

V Tab. 12 jsou uvedeny mechanické vlastnosti zmétené na vzorku oceli M789 po tisku bez
nasledného tepelného zpracovani Z vysledktt mechanickych zkousek je patrné, ze pevnost
a zejména tvrdost oceli je velmi nizka a pro néasledné pouziti v praxi by byla nedostatecna.
Vzhledem k soucasné situaci, kdy material M789 neni bézné€ pouzivany a zatim ani dostatecné
prostudovany, je zde snaha zlepSit jeho vlastnosti pouzitim vhodného rezimu tepelného
zpracovani. Cilem experimentalni casti této diplomové prace je prozkoumat, jak se bude
materidl chovat pfi riiznych rezimech tepelného zpracovani.

Tab. 12: Mechanické vlastnosti oceli M789 po tisku [24]

Rm [MPa] Re [MPa] A [%] HV10
Smér X 1023 + 12 827 + 73 13,742 -
Smér Y 1027 + 6 854 £ 10 12,1 + 1 -
Smér Z 1020 + 10 856 + 28 14,5 + 1 319+ 1
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Pro hodnoceni mikrostruktury byl zhotoven metalograficky vybrus a pti¢ny fez vzorkem (viz
Obr. 9). Smér tisku vzorku odpovida sméru Z, jak bylo uvedeno vyse, vzorky pro mechanické
zkousky byly vytiznuty v podélném tfezu, zatimco mikrostruktura byla pozorovéana na pficném
fezu vzorku.

REZ PODELNY [~ LA
REZ PRICNY I || &
\ 5

o e BR

%%

Obr. 9: Vyobrazeni pfi¢ného fezu vzhledem ke sméru tisku. [24]

Na Obr. 10 je vidét mikrostruktura oceli M789 po tisku. Na snimku jsou velmi vyrazné
pravidelné stopy laseru orientované ve sméru tisku, coz odpovida struktuie po vyrob¢ aditivni
technologii. Material po zpracovani aditivni technologii neni homogenni, coz vyrazné ovliviiuje
jeho vlastnosti v riznych smérech ptisobeni zatizeni. P¥i tomto zvétSeni optické soustavy (200x)
nelze jednoznacné identifikovat strukturu materialu.

Obr. 10: Snimek mikrostruktury oceli M789 po tisku ze svételného mikroskopu [24]
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Na Obr. 11 je zobrazena struktura vzorku M789 bez tepelného zpracovani v elektronovém
mikroskopu. I zde mizeme sledovat hranice laserovych stop, mezi kterymi je patrna bunécéna
struktura typicka pro technologii aditivniho zpracovani.

Kvuli vyrazné pravidelnosti laserovych stop je vhodnym tepelnym zpracovanim po tisku
rozpoustéci zihani, aby doslo k homogenizaci struktury a tim i sjednoceni vlastnosti materialu.
Z toho divodu bude také rozpoustéci zZihani detailnéji zkouméno v nasledujici ¢asti této prace.

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.95 mm
SEM MAG: 5.00 kx Det: SE

Obr. 11: Snimek mikrostruktury oceli M789 po tisku z elektronového mikroskopu [24]

2.2 Pouzita zarizeni a metody

Tisk vzorkid pro experimentalni ¢ast diplomové prace probéhl na 3D tiskarné SLM 280HL
(Selective Laser Melting) na Technické univerzité v Liberci v ramci projektu FW03010323:
Vyzkum a vyvoj tvarovych forem z vytvrditelnych oceli pro liti zinkovych slitin pri aplikaci
modernich technologii aditivni vyroby, tepelného zpracovani, povrchovych uprav
a numerickych simulaci. Tato tiskarna je od firmy SLM Solutions a umoziiuje tisk funk¢nich
kovovych prototypti s minimalni porozitou. Zatizeni je vybaveno jednim laserem typu Yb:YAG
o maximalnim vykonu 400 W a velikosti pracovniho prostoru 280 x 280 X 365 mm.

Tepelné zpracovani téchto vzorkli probéhlo v laboratorni peci Carbolite ELF 11/6 na
ZapadocCeské univerzité v Plzni, v laboratofi metalografie v Regiondlnim technologickém
institutu (RTI). Vzorky byly podrobeny tepelnému zpracovani bez pouziti ochranné atmosféry
a chlazeny na vzduchu.

V nékterych z ptedchozich studii vénujicim se tepelnému zpracovani oceli M789 bylo tepelné
zpracovani provedeno po ochrannou atmosférou argonu. [5] [6] Pouziti ochranné atmosféry pti
tepelném zpracovani je optimalngjsi z diivodu omezeni oxidace a zabranéni zménam
chemického slozeni na povrchu vyrobku. V experimentdlni ¢asti této prace nebyly vzorky
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tepelné zpracovany pod ochrannou atmosférou, nebot’ pec Carbolite ELF 11/6 tuto moznost
nenabizela. V ptipadé€ vSech vzorki po tepelném zpracovani nasledovalo chlazeni na vzduchu.

Z valecki, které byly vytvofeny pomoci 3D tisku a tepelné zpracovany, byly nasledné
vytvofeny vzorky pro mechanické zkouSeni a vzorky pro hodnoceni metalografie. Ukazka
vytisténych vzorkt oceli M789 na platformé je zobrazena na Obr. 12. V ramci mechanického
zkouseni probéhla tahova zkouska dle normy CSN EN ISO 6892-1 [28] na zafizenich Zwick
Roell 2250 a Exceed Model E43. V ramci mechanického zkouseni probehlo také méteni tvrdosti
podle Vickerse na tvrdoméru Wolpert 432-SVD se zatézi 10 kg a dobou zatizeni 10 s.

Obr. 12: Vzorky oceli M789 po tisku [24]

Pro hodnoceni mikrostruktury byl zhotoven pti¢ny fez vzorkem, byl proveden na pile Struers
Secotom-50 a vzorky byly zality do hmoty MuliFast na stroji Struers CitoPress-10. Takto
piipravené byly vzorky nasledné brouSeny a lestény na stroji Struers Tegramin-30. Nejprve
probihalo brouseni na brusném kotouci SiC o velikosti zrna 500 um, nasledné o velikosti
1200 um. Po brouseni nasledovalo lesténi vzorkli za pomoci leStici suspenze, nejprve
s velikosti zrna 9 um, nasledné 3 um a konecné lesténi probihalo se suspenzi s velikosti zrna
1 um. Pro zviditelnéni mikrostruktury se vzorky po lesténi leptaly pomoci leptadla Nital.
Koncentrace leptadla i doba leptani se liSila v zavislosti na druhu rezimu tepelného zpracovani,
kterému byly vzorky vystaveny.

Samotné hodnoceni mikrostruktury probihalo na svételném mikroskopu Olympus GX51 a na
elektronovych mikroskopech Tescan VEGA3 a EVO MA25 Zeiss. Pro vybrané vzorky byla
provedena také EDS analyza na elektronovém mikroskopu Crossbeam 340 Zeiss.
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2.3 Tepelné zpracovani

Experiment této diplomové prace je mozné rozdélit do tii ¢asti.

V prvni ¢asti je vénovana pozornost vlivu tepelného zpracovani pti teplotach od 480 °C do
540 °C, tedy vlivu vytvrzovani na mechanické vlastnosti a mikrostrukturu oceli. Ze znalosti
z ptedchozich studii (Brytan a kol. [2], Yuan a kol. [3], Yuan a kol. [4], Yuacho a kol. [6], Yung
Zhen a kol. [9]) se da pfedpokladat, ze mez pevnosti v tahu Rm a mez kluzu Rpo,2 bude dosahovat
vysokych hodnot diky precipitanimu zpevnéni, které pii danych teplotich probiha. Bude
sledovan vliv rizné teploty (480 °C — 540 °C) a doby vydrze (2 — 3 hod) zejména na vyslednou
mez pevnosti a mez kluzu materialu.

V druhé ¢asti experimentu bude sledovan vliv tepelného zpracovani pii teplotach od 900 °C do
1100 °C, tedy vliv rozpoustéciho zihani na mechanické vlastnosti a zejména mikrostrukturu
oceli. Zde se da z ptedchozich studii predpokladat, ze zpracovani pfi téchto teplotach povede
k homogenizaci struktury, tedy k odstranéni pravidelnych laserovych stop, které ve struktuie
zlstaly po tisku. Bude sledovan vliv teploty (900 °C — 1100 °C) a doby vydrze pti 1000 °C
(0,5 - 1,5 hod) na vyslednou mikrostrukturu a mechanické vlastnosti.

Podle nejlepsich vysledki z prvnich dvou ¢asti experimentu budou nasledné vybrany optimalni
rezimy a bude provedeno dvoukrokové tepelné zpracovani, skladajici se z rozpoustéciho zihani
a nasledného vytvrzovéni. Bude sledovan vliv vybranych kombinaci na mechanické vlastnosti
a mikrostrukturu oceli M789. Vysledky budou také porovnany s nejlepsimi vysledky z jiz
prob&hlych studii materialu M789.

Na zavér bude zhodnocen pfinos tepelného zpracovani oceli M789 a vyhody oproti jinym
korozivzdornym/martenziticky vytvrditelnym ocelim, které byly vyrobeny pomoci aditivni
technologie. Porovnani s konvencni vyrobou zde neni mozné, nebot’ ocel M789 se vyrabi pouze
aditivni vyrobou.

2.3.1 Vytvrzeni

Mechanické vlastnosti oceli M789 po tepelném zpracovani pii teplotach 480 °C — 540 °C jsou
uvedeny v Tab. 13. V laboratofi experimentalniho tvafeni RTI byla provedena tahova zkouska
pro vyhodnoceni meze pevnosti Rm, meze kluzu Rpo2 a taznosti A. Mechanické zkousky byly
meéfeny na plochych vzorcich ve sméru Z. Déle byla v metalografické laboratoti RTI provedena
zkouska tvrdosti dle Vickerse HV10.

Tab. 13: Mechanické vlastnosti oceli M789 po tepelném zpracovani pii teplotach 480 °C — 540 °C.

REZIM TZ Rm[Mpa] | Rpo2 [Mpa] A [%] HV10
1 480 °C/2 hod 1703 £ 19 1580 + 34 57+0,6 552 +3
2 480 °C/3 hod 1694 + 10 1564 + 26 11,6 4,2 557+ 8
3 500 °C/2 hod 1768 + 24 1654+ 31 | 12,7+ 0,2 556+ 6
4 500 °C/3 hod 1767 + 9 1655 + 11 11,8+1,2 562 + 4
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5 520 °C/1 hod 1733 + 19 1623 + 46 13,3+0,6 547 +£3
6 520 °C/2 hod 1744 £ 2 1669 + 24 12,7+0,8 551+2
7 520 °C/3 hod 1797 +7 1702 £ 8 13,4+0,3 57243
8 520 °C/5 hod 1773 £8 1651 + 46 133+1,2 556 +4
9 540 °C/2 hod 1691 + 18 1537+ 103 13,8+ 0,6 544 £ 4
10 540 °C/3 hod 1747 £ 1 1659 + 10 13,5+ 1,1 553+2

Na Obr. 13 je mozné sledovat hodnoty meze pevnosti Rm a meze Kluzu Rpo2 pro jednotlivé
rezimy tepelného zpracovani. Pokud se zamétime na hodnoty meze pevnosti, ty se pohybuji
Vv rozmezi hodnot 1691 + 18 MPa az 1797 + 7 MPa. Nizkych hodnot pevnosti dosahuji teplotni
rezimy 1 a 2, kdy byla pouzita teplota 480 °C, nebot’ pfi této nizsi teploté a vydrzi 2 hodiny se
nestihne vytvofit dostate¢né mnozstvi zpeviujicich precipitatl, jak uvadi autoti Tian a kol. [6].
Jak se dalo predpokladat z literatury, vysokych hodnot meze pevnosti je dosazeno u teplotnich
rezima 3 (1768 =24 MPa) a 4 (1767 + 85 MPa), kdy byla pouzita teplota 500 °C. Z experimentu
vSak vyplyva, ze 1ze dosahnout jesté vyssich hodnot pevnosti a to pfi tepelném zpracovani na
teplotu 520 °C s dobou vydrze 3 hodiny (rezim 7, 1797 + 7 MPa) nebo 5 hodin (rezim 8,
1773 + 8 MPa). Vzhledem k tomu, ze u rezimu 8 (520 °C/5 hod) je pouze maly rozdil
Vv pevnostech oproti rezimu 3 (500 °C/2 hod), bylo by neekonomické vyuzivat rezim s 0 20 °C
vyssi teplotou a 0 3 hodiny delsi vydrzi.

Co se hodnot meze kluzu Rypo.2 ty¢e, zméfené hodnoty se pohybuji v rozmezi 1537 + 103 MPa
(rezim 9) az 1702 + 8 MPa (rezim 7), avSak nasleduji stejny trend. Ackoli se odchylka
+ 103 MPa u rezimu 9 zda vyrazné€ vysoka, je nutno podotknout, Ze u aditivn€ vyrobenych oceli
se mize vyskytnout vysoka variabilita v mechanickych vlastnostech. Je to zpisobenou zejména
vlivem vysoké porozity v porovnani s konvenéné vyrobenou oceli. [29] U rezimt 1 a 2 jsou
nizké hodnoty v dasledku malého mnozstvi zpeviujicich precipitatd, nejvyssich hodnot
dosahuji, stejné jako u meze pevnosti, rezimy 3,4, 7, a 8.

Zavislost R, a R, na rezimu TZ
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Obr. 13: Hodnoty Rm a Rpo.2 po tepelném zpracovani p¥i teplotach 480 °C — 540 °C
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Vzhledem k tomu, Ze z experimentu vychazi vysoké hodnoty meze pevnosti u rezimu s teplotou
zpracovani 520 °C, je na Obr. 14 zobrazena zavislost Rm a Rpo2 na dobé vydrze pfi této teploté.
Z grafu je patrné, Zze v pfipadé meze pevnosti i meze kluzu dochézi ke zvySovani hodnot
S nartistajicim ¢asem, kdy v obou ptipadech je dosaZeno maxima pii dobé vydrze 3 hodiny.
S dalsim zvySovanim teploty pak dochazi k poklesu hodnot pevnosti, coz je zptisobeno vlivem
hrubnuti jemnych precipitatt [6] a pfipadné tvorbou mékkého austenitu ve struktuie. Mnozstvi
austenitu ve struktufe bylo simulovano [5], a vysledky této simulace ukazaly tvorbu austenitu
az pii teplotach 600 °C, kdy mnozstvi austenitu rostlo se zvySujici se délkou vydrZe na teplot¢.

V ramci studie autord Brytan a Kol. [2] byla provedena rentgenova difrak¢éni analyza na
vzorcich oceli M789 po rozpoustécim zihani pfi teploté 1000 °C po dobu 1 hodiny, a na
vzorcich po vytvrzovani na teplot¢ 500 °C s dobou vydrze 3 hodiny, 6 hodin a 9 hodin.
Po rozpoustécim zihani a po vytvrzovani s dobou vydrZze 3 hodiny bylo ve struktue naméfeno
6 % austenitu, po vytvrzovani s dobou vydrze 6 hodin a 9 hodin bylo naméfeno 8 % austenitu.
Ve studii autorti Laliberté-Riverin a kol. [19] bylo prokazano 6 % austenitu také u vzorkd oceli
M789 po tisku bez tepelného zpracovani.

Vzhledem k tomu, Ze v ramci diplomové prace nebyla provedena rentgenova difrakéni analyza,
nemuizeme piesné fict, kolik austenitu bylo pfitomno ve struktuie a zda mohl mit vliv na sniZeni
pevnostnich vlastnosti. Trend sniZovani pevnostnich vlastnosti s rostouci délkou vydrze tomu
vSak odpovida, nebot’ s rostouci dobou vydrze dochazi ke zvySovani mnozstvi austenitu ve
struktute. [30] [31] Rentgenova difrakeni analyza bude pfedmétem dalSiho vyzkumu.

Nejlepsich vysledki je v obou piipadech dosazeno u rezimu ¢. 7 (520 °C/3 hod), proto bude
vyuzit jako druhy krok pii ndsledném dvoukrokovém tepelném zpracovanim.

Velikost R, a R , v zavislosti na délce TZ pfi teploté 520°C
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Obr. 14: Velikost Rm a Rpo.2 v zavislosti na délce TZ p¥i teploté 520 °C

Na Obr. 15 jsou uvedeny hodnoty taznosti A po zvolenych rezimech tepelného zpracovani.
Rezim 1 vyéniva s hodnotou 5,7+ 0,6 %, ktera je vyrazné¢ mens$i V porovnani s ostatnimi
rezimy. U ostatnich rezimt se hodnoty taznosti pohybuji v rozmezi od 11,6 + 4,2 % (rezim 2)
do hodnoty 13,8 + 0,6 % (rezim 9). Jak je patrné z Obr. 15, vysledky taznosti jsou u vSech
reziml TZ velmi podobné, pii zapocitani odchylek se témér nelisi.
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Zavislost taznosti A [%] na rezimu TZ
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Obr. 15: Zavislost taznosti A [%] na rezimu tepelného zpracovani p¥i teplotach 480 °C — 540 °C

Konkrétni namétené hodnoty taznosti u vzorku s tepelnym zpracovanim v rezimu 480 °C/2 hod
jsou uvedeny v Tab. 14. Z hodnot je patrné, ze se nejednalo o jednu nizkou hodnotu, ktera by
mohla zkreslit vysledek, ale hodnoty taznosti byly nizké ve vSech ¢tyfech méfeni. Vzhledem
K tomu, ze Ctyfi vzorky pro tahové zkousky byly vyfezany z jednoho valeCku, ktery byl
podroben danému reZzimu TZ, mohly byt vSechny ovlivnény piipadnou vadou vzorku. Na
Obr. 16 jsou zobrazeny snimky lomové plochy tohoto vzorku. Na obrazcich a) a b) je oznaceno
misto na lomu, které by mohlo znacit iniciaci trhliny. Jak je vSak patrné dale ze snimkt c¢) a d),
jedna se o tvarny lom s jamkovitou morfologii a nejsou na ném patrné zadné dalsi nesouvislosti,
které by mohly byt zdrojem sniZeni taZnosti.

Nutno podotknout, ze ostatni vysledky mechanickych zkousek u vzorku 480 °C/2 hod, tedy
hodnoty meze pevnosti (1703 + 19 MPa) a meze kluzu (1580 + 34 MPa), nemély vyrazné
snizené hodnoty, tato odchylka se tedy tyka pouze taznosti. V ramci diplomové prace se
nepodaftilo zjistit pfesny divod této odchylky, proto by mél byt v budoucnu tento rezim
tepelného zpracovani opakovan, aby bylo mozné vysledky porovnat a v ptipad¢, kdy by nizka
taznost stale pfetrvavala, bylo by vhodné podrobit vzorek dalsimu zkoumani, aby bylo zjisténo,
jaké procesy V materidlu pti dané teploté a vydrzi probihaji a co zptsobuje sniZeni taznosti.

Tab. 14: Naméfené hodnoty taZnosti pro vzorek s tepelnym zpracovanim 480 °C/2 hod.

Meéfeni 1. Meéfeni 2. Mgéfeni 3. Meéfeni 4.

A [%] 5,5 6,3 7.9 3.2
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EHT = 15.00 kV Signal A = SE1 Date: 13 May 2024 100 pm EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Date: 13 May 2024
WD=1279mm  Mag= 200X F——— wo=1241mm  wWag= 500x

10 pm EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Date: 13 May 2024 10 um EHT = 15.00 KV Signal A= SE1 Date: 13 May 2024
— WD=1244mm  Mag= 3.00KX F—— wo-1260mm  Mag= 600KX

Obr. 16: Snimky lomové plochy vzorku po rezimu 480 °C/2 hod, se zvétsenim elektronového mikroskopu:

a) 200x, b) 500x, c) 3000x, d) 5000x.

Na Obr. 17 jsou zobrazeny hodnoty tvrdosti dle Vickerse HV10. Hodnoty tvrdosti se pohybuji
v rozmezi od 544 £ 4 HV10 (rezim 9) do 572 =3 HV10 (rezim 7). Pii teploté 480 °C jsou nizsi
hodnoty tvrdosti zpisobeny nedostateCnym vytvrzenim jemnymi precipitaty, zatimco pfi
teploté 540 °C jsou niz§i hodnoty tvrdosti pravdépodobné zplsobeny postupnou tvorbou
mékkého austenitu. [2] [19]

Zavislost tvrdosti HV10 na rezimu TZ
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Obr. 17: Zavislost tvrdosti HV10 na reZimu tepelného zpracovani pfi teplotach 480 °C — 540 °C
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Pro lepsi vizualizaci jsou na Obr. 18 hodnoty tvrdosti uvedeny ve dvou trovnich podle délky
vydrze na teploté. Z grafu je patrné, Ze v piipad¢ vSech zkoumanych teplot (480 °C — 540 °C)
je nizsich hodnot tvrdosti dosahovano pii vydrzi 2 hodiny. Pro ziskani lepsi tvrdosti je tedy
optimalni zvysit dobu vydrze na 3 hodiny. Z vysledki je patrné, Ze ackoli pii teploté 540 °C
dochazi jiz ke snizeni tvrdosti oproti teploté 520 °C, i zde je vysSSich hodnot tvrdosti dosazeno
pii vydrzi 3 hodiny. Z toho miizeme usuzovat, Ze vytvrzovaci mechanismus probiha pii dobé
vydrze 2-3 hodiny dostate¢né siln€ na to, aby zvysil tvrdost materialu, i ptes to, Ze v opacném
sméru postupné se tvorici austenit, ktery material naopak zmékcuje.

Vysledky odpovidaji také vyrobcem doporuc¢enému zpracovani (1000 °C/ 1 hod
+ 500 °C/ 3 hod), nebot’ 1 pfes to, ze se zde jednda pouze o jednokrokové zpracovani
vytvrzovanim, rezim 4 (500 °C/3 hod) dosahuje vysokych hodnot tvrdosti. Z experimentu vSak
vyplyva, ze je mozné dosdhnout jesteé vyssi tvrdosti, a to v rezimu 7 (520 °C/3 hod), a to hodnot
572 + 3 HV10.

Tvrdost HV10 v zavislosti na teploté a dobé vydrze pfri
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Obr. 18: Tvrdost HV10 v zavislosti na teploté a dobé vydrze tepelného zpracovani

Pro lepsi pochopeni procest, které se odehravaji v materialu M789 pii tepelném zpracovani, je
vhodné sledovat také jeho mikrostrukturu. Na Obr. 19 jsou vyobrazeny dva snimky ze
svételného mikroskopu, jedna se o teplotni rezimy a) 500 °C/3 hod (rezim ¢. 4.),
b) 520 °C/3 hod (rezim ¢. 7.), zvétSeni optické soustavy 200x. Na obou snimcich je patrna
typicka struktura pro vzorky vytvofené aditivni technologii, jsou zde tedy ptitomné pravidelné
stopy laseru orientované ve sméru tisku zptisobené spékanim prasku.
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a) 500°C/3hod

100 pm H Nn

Obr. 19: Snimek mikrostruktury ze svételného mikroskopu, piiény fez,
a) teplotni reZim 500 °C/3 hodiny, b) teplotni reZzim 520 °C/3 hodiny.

Na néasledujicim obrazku (Obr. 20) je mozné sledovat mikrostrukturu na snimcich ze svételného
mikroskopu pofizenych pii zvétSeni optické soustavy 1000x. Pfi tomto zvétSeni mizeme
sledovat drobné precipitaty a karbidy, které material zpeviuji. Na snimcich mtzeme sledovat
hranice laserovych stop, které po vytvrzeni zistaly v materialu. Také je patrny vyrazny rozdil
v mikrostruktuie vzorkd, kdy pfi teploté 540 °C je oproti teplote 480 °C vidét vyrazna
precipitace.

a) 480°C/3hod

Obr. 20: Snimky mikrostruktury ze svételného mikroskopu, p¥i¢ny fez,

a) reZim 480 °C/3 hodiny, b) rezim 540 °C/3hodiny.

Na Obr. 21 jsou zobrazeny snimky mikrostruktury oceli z elektronového mikroskopu. Na obou
snimcich je zobrazena struktura po rezimu tepelného zpracovani 520 °C/3 hod (rezim €. 7.), na
snimku a) je zobrazena pfi zvétSeni elektronového mikroskopu 5000x, na snimku b) pfi zvétSeni
elektronového mikroskopu 15000x. Struktura odpovida martenzitu a na snimku b) jsou jiz
patrné drobné zpeviiujici Castice. Z poznatkii predchozich studii se da predpokladat, ze se jedna
0 jemné precipitaty titanu, diky kterym dochazi k vytvrzovani oceli. [5] Cislem 1 jsou na
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snimcich oznaceny hranice laserovych stop, které nebyly vytvrzovanim eliminovany. Cislem 2
je na snimcich oznacena bunécna struktura, ktera je typicka pro 3D tisténé materialy.

EHT =1500kV  Signal A= SE1 Width =20.00um  Beam Cument= 30.0 uA
Mag= 15.00KX WD=11.0mm Pixal Size = 1953 nm 4 56e-008 mbar

EHT=15.00kV  Signal A= SE1 Width =60.00 pm  Beam Current=  30.0 pA [REREN
Mag= 500KX WD=11.0mm Pixel Size = 58.59 nm 6.24e-006 mbar

-

ZEISX

Obr. 21: Snimky mikrostruktury z elektronového mikroskopu, pri¢ny ¥ez, u reZimu TZ 520 °C/3hod,

a) p¥i zvétseni el. mikroskopu 5000x, b) p¥i zvétseni el. mikroskopu 15000x.

Z vyse uvedenych vysledkti mechanickych zkousek provedenych u vzorkli 3D tisténé oceli
M789 po tepelném zpracovani pii teplotach 480 °C — 540 °C lze usuzovat, ze nejlepSich
mechanickych vlastnosti je dosaZzeno po teplotnim reZimu 7 — tedy pfi zpracovani pii teploté
520 °C po dobu 3 hodin. Druhych nejlepsich vysledki je dosazeno po teplotnim rezimu 4
—tedy pfi teploté 500 °C po dobu 3 hodin. Z toho diivodu budou tyto rezimy vyuZity v dalsi
¢asti experimentu pii dvoukrokovém tepelném zpracovani. Pro lepsi pochopeni zkoumanych
procestt byla u vybranych rezimli sledovdna také jejich mikrostruktura na svételném
a elektronovém mikroskopu, kdy na snimcich bylo moZné pozorovat zachovalé hranice
laserovych stop, které nebyly vytvrzovanim eliminovany a misty také bunécnou strukturu. Na
snimcich z elektronového mikroskopu byly patrné také jemné ¢astice, které zplisobuji vytvrzeni
materialu.

2.3.2 Rozpoustéci Zihani

V druhé ¢asti experimentu byly vzorky 3D tisténé oceli M789 podrobeny 5 vybranym reZimiim
tepelného zpracovani. Zvolené rozmezi teplot vychdzi z vyrobcem doporuceného tepelného
zpracovani (1000 °C 1 hod a 500 °C 3 hod). Stejné jako u teplotnich reziml pouzitych v prvni
¢asti experimentu (480 °C — 540 °C) je i zde nutno podotknout, Ze vSechny dosavadni studie
tykajici se procesu SLM se vénovaly pouze analyze zmény teploty ¢i vydrZze na teploté pfi
dvoukrokovém tepelném zpracovani. Ztoho duvodu se vtomto experimentu provedla
podrobnéjsi analyza vlivu zmény teploty a vydrze u rozpoustéciho Zihani pfi teplotach
900 °C — 1100 °C na mechanické vlastnosti a mikrostrukturu oceli. U vytvrditelnych oceli se
rozpoustéci zihani provadi nej€astéji jako prvni krok tepelného zpracovani z divodu zajisténi
pln€ nasyceného martenzitu a homogenizace struktury, pro zajiSténi rovnomérného rozlozZeni
precipitatii pii nasledném dvoukrokovém tepelném zpracovani. [18] [32]

Mechanické vlastnosti oceli M789 po tepelném zpracovani pti teplotach 900 °C — 1100 °C jsou
uvedeny v Tab. 15. V laboratofi experimentalniho tvareni RTI byla provedena tahova zkouska
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pro vyhodnoceni meze pevnosti Rm, meze Kluzu Rpo2 a taznosti A. Mechanické zkousky byly
provedeny na plochych vzorcich ve sméru Z. Daéle byla v metalografické laboratofi RTI
provedena zkouska tvrdosti dle Vickerse HV10.

Tab. 15: Mechanické vlastnosti oceli M789 po tepelném zpracovani pri teplotach 900 °C — 1100 °C

REZIM TZ Rm [Mpa] | Rpo2 [Mpa] A [%] HV10
11 900 °C/1 hod 978 + 7 710 + 23 22,9+ 0,6 318 + 4
12 1000 °C/0,5hod | 958+5 723 +23 22,3+ 0,6 301 +7
13 1000 °C/1 hod 957 + 4 717 +7 21,6 +0,7 313+3
14 1000 °C/1,5hod | 9582 711 + 39 22,7+ 0,6 3102
15 1100 °C/1 hod 953 + 4 702 + 21 22,6+ 0,3 307 + 4

Na Obr. 22 je mozné sledovat hodnoty meze pevnosti Rm a meze kluzu Rpo2 pro jednotlivé
rezimy tepelného zpracovani. Hodnoty meze pevnosti Rm se pohybuji v rozmezi hodnot
953 + 4 MPa (rezim ¢. 15) az 978 = 7 MPa (rezim ¢. 11), zatimco hodnoty meze kluzu Rpo2
v rozmezi 702 + 21 MPa (rezim ¢. 15) az 723 + 23 MPa (rezim €. 12). V obou ptipadech je
rozptyl hodnot velmi maly a v porovnani s nizkoteplotnimi reZimy provedenymi v prvni ¢asti
experimentu, jsou hodnoty az o 800 MPa niz§i. To odpovida tepelnému zpracovani, které bylo
provedeno, nebot’ rozpoustéci Zihani pfi vysokych teplotach nema za cil zvysit pevnost vzorku,
ale jeho cilem je homogenizovat strukturu, aby byla omezena anizotropie materialu, ktera
vznikla disledkem aditivni vyroby. U vlivu teploty je mozné pozorovat trend, kdy se
zvySovanim teploty dochazi k nepatrnému poklesu meze pevnosti, zatimco vliv doby vydrZe na
teplot¢ na mez pevnosti neni patrny. Nejvyssi meze pevnosti je dosazeno po tepelném
zpracovani pii 900 °C po dobu 1 hodiny a nejvy$si meze kluzu je dosazeno po tepelném
zpracovani pii 1000 °C po dobu 0,5 hodiny.

Zavislost R a Ry, na rezimu TZ
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Obr. 22: Hodnoty Rm a Rpo.2 po tepelném zpracovani p¥i teplotach 900 °C — 1100 °C
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Na Obr. 23 jsou uvedeny hodnoty taznosti po zvolenych rezimech tepelného zpracovani.
Rozmezi hodnot taznosti je od 21,6 £ 0,7 % (rezim ¢. 13) do 22,9 + 0,6 (rezim ¢. 11).
V porovnani s nizkoteplotnimi rezimy je taznost vys$si o zhruba 9 %, nebot’ zde neprobéhlo
precipitaéni vytvrzovani. Vyss§i taznost je spojena také s homogenizaci struktury a eliminaci
bunééné substruktury. [32]

Zavislosti taznosti A [%] na rezimu TZ
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ReZim TZ

A [%]

Obr. 23: Zavislost taznosti A [%] na reZimu tepelného zpracovani p¥i teplotach 900 °C —-1100 °C

Na Obr. 24 jsou zobrazeny hodnoty tvrdosti dle Vickerse HV10. Hodnoty tvrdosti se pohybuji
v rozmezi od 301 + 7 HV10 (rezim €. 12) do 318 = 4 HV10 (rezim ¢. 11). Pti delsi vydrzi
dochazi k poklesu tvrdosti.

Zavislost tvrdosti HV10 na rezimu TZ
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Obr. 24: Zavislost tvrdosti HV10 na reZimu tepelného zpracovani p¥i teplotach 900 °C — 1100 °C
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Pro lepsi pochopeni procesti, které probihaji v materidlu po tepelném zpracovani, byla
pozorovana tak mikrostruktura v§ech vzorkd. Pro ukdzku jsou na Obr. 25 uvedeny snimky ze
svételného mikroskopu teplotniho rezimu 1000 °C/1 hodina. Na snimcich ze svételného
mikroskopu je patrné, ze stopy po laseru byly rozpoustécim zihanim odstranény a doslo
k homogenizaci struktury. Mikrostruktura je vizualné¢ obdobna mikrostruktuie konvenéné
zpracovanych oceli. [33] Na snimcich jsou patrné také inkluze. Z vysledkti EDS analyzy se da
ptedpokladat, ze se jedna o oxidy hliniku. Tyto inkluze mohou pfii tahové deformaci vést
Kk vytvofeni dutin na hranici austenitickych zrn a zpisobit tak sniZzeni taznosti materialu. [34]

200 ym
o ———

Obr. 25: Snimky mikrostruktury ze svételného mikroskopu, p¥i¢ny ez, pro rezim 1000 °C/1 hodina,

a) pri zvétSeni optické soustavy 100x, b) pFi zvétSeni optické soustavy 500x.

Na Obr. 26 jsou zobrazeny snimky mikrostruktury oceli z elektronového mikroskopu. Na
snimku a) je zobrazena struktura materialu po teplotnim reZimu 900 °C/1 hod a na snimku b)
je struktura po rezimu 1100 °C/1 hod. Oba snimky jsou pii zvétSeni optické soustavy 5000X.
Ze snimkd je patrné, ze vlivem rozpoustéciho zihani doslo k homogenizaci struktury a eliminaci
laserovych stop po tisku a buné¢né substruktury.

Rozpoustéci zihani ukazalo, co se mikrostruktury tyce, zajimavé vysledky. Jak je patrné na
Obr. 26 a), jiz pti 900 °C jsou na snimku patrny drobné ¢astice. Jejich mnozstvi se zvysujici se
teplotou rozpoustéciho zihani postupné roste, a pii 1100 °C (viz Obr. 26 b)) je jejich mnozstvi
ve struktufe nejvyssi.

M789 je precipitacné vytvrditelna ocel, kdy jemné zpeviiujici precipitaty ETA-Nis(Ti,Al) se
tvofi pii vytvrzovani materialu, tedy teplotach kolem 500 °C. Vzhledem k tomu, ze v tomto
pfipadé nebylo vytvrzovani zahrnuto, nemély by se tyto precipitaty ve struktuie vyskytovat.
Tomu odpovidaji také vysledky mechanickych zkousek, nebot’ meze pevnosti se pohybovaly
V rozmezi 953 — 978 MPa, coz jsou vyrazné niz8i hodnoty v porovnani s rezimy vytvrzovani,
kdy byly hodnoty meze pevnosti vrozmezi 1691 — 1796 MPa, a stejné tak rezimy
dvoukrokového TZ, kdy byly hodnoty meze pevnosti v rozmezi 1662 — 1745 MPa. Obdobné je
tomu u vysledki tvrdosti, kdy u rezimt rozpoustéciho zihani byly hodnoty tvrdosti v rozmezi
301 — 318 HV10, zatimco u reziml vytvrzovani 544 — 572 HV10 a u reZimt dvoukrokového
TZ 517 — 558 HV10. Vzhledem k tomu, Ze v pfipadé rezimu rozpoustéciho zihani nedoslo
k vytvrzeni materialu, neda se piredpokladat, ze by Castice pozorované ve struktuie byly vyse
zminéné zpevnujici precipitaty ETA-Niz(Ti,Al).
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V piipad¢ pozorovanych ¢astic ve struktufe po rozpoustécim zihani se bude pravdépodobné
jednat o vysokoteplotni precipitaci. V ramci diplomové prace byla provedena také EDS analyza
chemického slozeni pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu. Presné vysledky této
analyzy vzorku po tepelném zpracovani 900 °C/ 1 hod jsou uvedeny v kapitole 2.5. Analyza
byla provedena na vybraném spektru, které svym chemickym slozenim odpovida chemickému
slozeni, které uvadi vyrobce prasku. V daném spektru se podatilo prokézat existenci oxidickych
¢astic AlO. Zaroven byly ve struktuie nalezeny ¢astice Mo a Ti.

a) 900°C/1hod ' \ b) 1100°C/1hod

SEM HV: 10.0 kV WD: 5.45 mm SEMHV: 100kV | WD:6.34mm ‘

SEM MAG: 5.00 kx | Det: SE | 5um SEM MAG: 5.00 kx | Det: SE 5pum

Obr. 26: Snimky mikrostruktury z elektronového mikroskopu, pfi¢ny fez,

a) rezim 900 °C/1 hodina, b) rezim 1100 °C/1 hodina.

Z vyse uvedenych vysledkli mechanickych zkousek provedenych u vzorki 3D tisténé oceli
M789 po tepelném zpracovani pii teplotach 900 °C — 1100 °C je patrné, ze vlivem zmény
teploty i ¢asu dochazi pouze k malym zménam mechanickych vlastnosti. Nejvétsi hodnoty
meze pevnosti, taznosti a tvrdosti je dosazeno u rezimu ¢. 11 (900 °C/1 hod), coz neni v souladu
s vyrobcem doporu¢enym zpracovanim (1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod). Z vysledku této ¢asti
experimentu vyplyva, Ze by pouziti rezimu s teplotou 900 °C mohlo vést k lepSim
mechanickym vlastnostem oceli M789, a zaroveinl by doslo ke sniZzeni ekonomickych naklad
V porovnani s doporucenym rezimem pii teploté 1000 °C. V nasledujici ¢asti experimentu bude
podrobnéji sledovan vliv teploty 1 variace ¢asu pii dvoukrokovém tepelném zpracovani.

2.3.3 Rozpoustéci Zihani + vytvrzeni

V posledni ¢asti experimentu bylo provedeno dvoukrokové tepelné zpracovani aditivné
vyrobené oceli M789. Celkem bylo provedeno 9 rtiznych rezimd, teploty a vydrze vychazely
z vysledki ptfedchozich dvou c¢ésti experimentu, z vyrobcem doporucené¢ho tepelného
zpracovani a z jiz provedenych studii. Prvnim krokem u vSech rezimii bylo vzdy zihani pfi
vysSich teplotach, druhym krokem vytvrzovani pii teplotach nizsich. Cilem analyzy riiznych
reziml dvoukrokového tepelného zpracovani je nalezeni optimalni kombinace, pfi které¢ budou
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odstranény pravidelné stopy laseru po tisku a zaroven dojde ke zpevnéni pomoci jemnych
precipitatu.

V laboratofi experimentalniho tvafeni RTI byla provedena tahova zkouska pro vyhodnoceni
meze pevnosti Rm, meze Kluzu Rpo2 a taznosti A. Mechanické zkousky byly méfeny na
plochych vzorcich ve sméru Z. Déle byla v metalografické laboratoti RTI provedena zkouska

tvrdosti dle Vickerse HV10. Namétené hodnoty mechanickych vlastnosti jsou uvedeny
v Tab. 16.

Tab. 16: Mechanické vlastnosti oceli M789 po dvoukrokovém tepelném zpracovani

5 Rm Rpo.2
REZIM TZ [MPa] [MPa] A [%0] HV10

16 900 °C/1 hod + 520 °C/3 hod 1720+ 6 | 1647+10| 135+0,6 | 533+£6
17 1000 °C/0,5 hod + 520 °C/3hod | 1722 +5 | 1634+20| 143+0,6 | 549+ 16
18 1000 °C/1 hod + 520 °C/3hod | 1719+2 | 1628 =11 | 13,5+0,2 | 553+8
19 1000 °C/1,5 hod + 520 °C/3 hod | 1666 +£5 |1546+13 | 158+ 1 517+7
20 900 °C/1 hod + 500 °C/3 hod | 1662 +36|1521+64 | 12,8+ 0,9 | 528+ 12
21 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod | 1745+ 11| 1646 +4 | 108+62 | 548+5
22 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod | 1735+5 | 161023 | 12,1+£0,6 | 55847
23 1000 °C/1,5 hod + 500 °C/3 hod [ 1690+ 10| 1556 20| 132+ 1,5| 549+4
24 1000 °C/1 hod + 500 °C/2 hod | 1710+ 6 | 1594+10| 75+42 | 552+11

Na Obr. 27 a) je mozné sledovat hodnoty meze pevnosti Rm a na Obr. 27 b) hodnoty meze kluzu
Rpo2 pro jednotlivé reZimy tepelného zpracovani. Hodnoty meze pevnosti se pohybuji
vV rozmezi od 1662 + 36 MPa (rezim ¢. 20.) do 1745 £+ 11 MPa (rezim ¢. 21.), hodnoty meze
Kluzu v rozmezi od 1521 + 64 MPa (rezim ¢. 20.) do 1647 + 10 (rezim €. 16.). Z grafu je patrné,
ze teplotni rezim s zthanim pfi teploté 1000 °C po dobu 1,5 hodiny vede k nizkym hodnotam
Rm | RpO,Z.

Za pozornost stoji rezimy 18, 22 a 24. VSechny maji v prvnim kroku zihani na teploté 1000 °C
po dobu 1 hodiny a li§i se pouze V teploté nebo vydrzi u vytvrzovani. Sedou barvou jsou na
grafech zobrazeny hodnoty pro teplotni rezim 1000 °C/1h + 500 °C/2h. Tento rezim byl
v n¢kterych jiz provedenych studiich doporucovan jako nejlepsi [4], proto byl pro mozné
porovnani proveden i v experimentalni ¢asti této diplomové prace. Z grafli je vSak patrné, ze
V porovnani s rezimy vytvrzovani 500 °C/3h a 520 °C/3h, dosahuje tento horSich vlastnosti.
Rozdil je vSak v desitkdich MPa, proto pii volbé vhodného rezimu pro konkrétni aplikaci je
nutné brat v uvahu také ekonomické naklady, které jsou pfi rezimu 500 °C/2h pochopitelné
nizsi.

Zajimavych vysledki je dosazeno také u rezimli 16 a 20, u kterych bylo provedeno zihani na
teplotu 900 °C s dobou vydrze 1 hodinu. Zde je patrné, jak vyznamny vliv ma relativné mala
variace teploty pii vytvrzovani. ZvySenim teploty o 20 °C na 520 °C, se stejnou dobou vydrze
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je dosazeno vyrazné vyssi meze pevnosti a meze kluzu materialu. Tento rezim dosahuje velmi
vysokych hodnot mechanickych vlastnosti, proto je nutné ho vzit v tivahu pfi volbé rezimu
tepelného zpracovani pro konkrétni aplikaci, nebot’ oproti rezimiim s teplotou zihani 1000 °C
(u kterych vychazi hodnoty mechanickych vlastnosti vyssi) piedstavuje ekonomické tspory,
které pii aplikaci v hromadné vyrobé mohou hrat vyznamnou roli.

Také je zajimavé sledovat, ze pfi rezimu vytvrzovani 520 °C/3h jsou hodnoty meze pevnosti
u rezima zihani 900 °C/1h, 1000 °C/0,5h a 1000 °C/1h téméft stejné, mez kluzu je dokonce
nejvetsi v kombinaci s zihanim na teploté 900°C.

Rezim tepelného zpracovani doporuc¢eny vyrobcem byl 1000 °C/1h + 500 °C/3h. Jak je z grafu
patrné, tento rezim dosahuje vysokych hodnot meze pevnosti 1 meze kluzu, nevychazi ovSem
nejlépe. Vyssi pevnosti i meze kluzu je dosazeno u rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod,
tento rezim dokonce vychdzi ze vSech zkoumanych rezimi jako nejoptimalnéjsi. Z vysledka
experimentu tedy vyplyva, ze je mozné zkratit Cas rozpoustéciho zihani o ptil hodiny a ziskat
tim vy$§i mez pevnosti a mez kluzu materialu a zaroven snizit naklady.

a) Zavislost meze pevnosti R, na reZimu TZ
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b) Zavislost meze kluzu R , na rezimu TZ
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Obr. 27: Mechanické vlastnosti po dvoukrokovém tepelném zpracovani,

a) mez pevnosti Rm, b) mez kluzu Rpo 2.
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Na Obr. 28 jsou uvedeny hodnoty taznosti po zvolenych rezimech tepelného zpracovani. Ze
ostatnim rezimim, u kterych byla délka vydrze u vytvrzovani 3 hodiny, je zde taznost mensi az
0 6 %, z ¢ehoz lze usuzovat, ze zvySenim doby vydrze z 2 hodin na 3 hodiny u vytvrzovani
dochazi nejen k zpeviiovani materidlu diky jemnym precipitatim, ale také ke zvySovani jeho
taznosti, pravdépodobné vlivem tvorby austenitu ve struktuie [2] [19]. NejvysSich taznosti je
dosazeno u rezimu s nejvétsi teplotou a nejdelsi dobou vydrze.

Zavislost taznosti A [%] na rezimu TZ

? 13,2 1>8
14,3 ,
15 12,8 13,5 g 135
— 10,8 ’
= 10 7|5
<
5
0
900°C/1h 1000°C/0,5h 1000°C/1h 1000°C/1,5h
ReZim zihani

W 500°C/3h m520°C/3h m500°C/2h

Obr. 28: Hodnoty taznosti A [%] po dvoukrokovém tepelném zpracovani

Na Obr. 29 jsou zobrazeny hodnoty tvrdosti dle Vickerse HV10. Z grafu je patrné, Ze u rezimu
s zihanim pii 900 °C jsou hodnoty tvrdosti niz8§i, nebot tato teplota neni dostatecna
k homogenizaci struktury a zpeviujici precipitaty tak vznikaji nerovnomérné. Zajimavy je také
druhy konec grafu, kdy pfi teploté zihani 1000 °C a vydrzi 1,5 hodiny nedoslo v ptipadé¢ rezimu
vytvrzovani 500 °C/3h k tak rapidnimu snizeni tvrdosti, jak se dalo pfedpokladat a jak tomu
bylo u rezimu s vytvrzovanim 520 °C/3h. Muzeme tak sledovat, jak velky vliv mize mit na
mechanické vlastnosti relativné mald zména teploty u jednoho kroku tepelného zpracovani.
Nejvyssi hodnoty tvrdosti je dosazeno u rezimu 1000 °C/1h + 500 °C/3h, coz odpovida
tepelnému zpracovani, které je doporuceno vyrobcem.

Zavislost tvrdosti HV10 na rezimu TZ

580
549 558 1553 552
560 548 549
528 533

E 540 517
T 520

500

480

900°C/1h 1000°C/0,5h 1000°C/1h 1000°C/1,5h

Rezim Zihani

W 500°C/3h W 520°C/3h W 500°C/2h

Obr. 29: Hodnoty tvrdosti HV10 po dvoukrokovém tepelném zpracovani
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Vzorky vSech rezimu tepelného zpracovani byly pozorovany na svételném mikroskopu. Pro
ukazku jsou na Obr. 30 uvedeny snimky vzorku po rezimu 21, tedy 1000 °C/0,5 hod
+ 500 °C/3 hod. Tento vzorek byl vybran pro ukdzku z diivodu, ze dosahoval nejvyssich hodnot
meze pevnosti (1745 MPa). Ze snimki je patrné, ze se jednd o strukturu martenzitu. Vlivem
zvolené teploty zihani doslo k dostate¢né homogenizaci struktury pii prvnim kroku tepelného
zpracovani a na struktufe jiz nejsou viditelné stopy laseru po aditivnim zpracovani.

a) 1000°C/0,5h+ 500°C/3h

g

b) 1000°C/0,5h + 500°C/3h

LT Y
Jﬁ v =)

iR " : % :
Obr. 30: Snimky mikrostruktury ze svételného mikroskopu, p¥i¢ny Fez, rezim 1000 °C/0,5h + 500 °C/3h,

a) zvétseni optické soustavy 200x, b) zvétsSeni optické soustavy 1000x.

Na Obr. 31 jsou zobrazeny snimky mikrostruktury oceli z elektronového mikroskopu po
tepelném zpracovani v rezimu 1000 °C/1h + 500 °C/3h. Tento rezim je zvolen pro ukazku
z diivodu velmi dobrych mechanickych vlastnosti, jak je uvedeno vysSe. Na snimku a) je
zobrazena struktura materialu pfi zvétSeni elektronového mikroskopu 5000x a na snimku b) je
struktura pii zvétSeni elektronového mikroskopu 10000x. Ze snimki je patrné, Ze je v materialu
struktura popusSténého martenzitu, struktura je homogenizovana diky rozpoustécimu Zihani,
jsou eliminovany laserové stopy a bunécna struktura po 3D tisku. Na snimcich jsou vidét drobné
precipitaty, diky kterym dochazi k vytvrzovani struktury. [5]

2pm EHT =15.00kV  Signal A = SE1 Width =60.00 ym  Beam Current = 30.0 uA
Mag= 500KX WD=95mm Pixel Size = 58.59 nm 4.07e-006 mbar

Obr. 31: Snimky mikrostruktury z elektronového mikroskopu, p¥iény fez, reZim 1000 °C/1h + 500 °C/3h,

EHT=1500kV  Signal A=SE1 Width=30.00pum  Beam Current= 30.0 pA
Mag= 10.00 KX WD= 85mm Pixel Size = 29.30 nm 3.98e-006 mbar

a) zvétSeni el. mikroskopu 5000x, b) zvétSeni el. mikroskopu 10000x.
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Z vyse uvedenych vysledki mechanickych zkousek provedenych u vzork 3D tisténé oceli
M789 po zvolenych rezimech dvoukrokového tepelného zpracovani Ize usuzovat, ze nejvyssi
meze pevnosti a meze kluzu je dosazeno u teplotniho rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod,
nejvyssi taznosti u teplotniho rezimu 1000 °C/1,5 hod + 520 °C/3 hod a nejvétsi tvrdosti
u teplotniho rezimu 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod. Na snimcich mikrostruktury Ize pozorovat
pritomnost popusténého martenzitu a jemnych precipitati.
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2.4 Fraktografie

Ze snimkd na Obr. 32 je patrné, ze na lomu oceli M789 po tepelném zpracovani v reZimu
520 °C/3h je plastickd deformace. Jedna se o tvarny lom s jamkovitou morfologii. Na lomové
plose je pozorovatelné velké mnozstvi pord, které jsou zplisobené procesem tisku. Pory jsou
povazovany za kriticka mista, ktera iniciuji poruseni materialu. [19] Na lomové plose mizeme
sledovat také nizkou miru kiehkého poruseni, kdy na snimku d) jsou patrné rovné plosky bez
jamkovité struktury, které jsou typické pro kiehké poruseni, nicméné jsou na lomu patrné pouze
ve velmi nizké mire. Stale se jednd o tvarny lom, nicméné v porovnani s nasledujicimi reZimy,
kdy bylo zahrnuto také rozpoustéci zihani, jsou zde plosky vyraznéjsi.

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.64 mm | 111 1 20.0 kV

SEM MAG: 100 x Det: SE 200 pm SEM MAG: 500 x

c) 1000x

7

\'\1 -
WD: 8.31 mm SEM HV: 20.0 kV WD: 8.31 mm
SEM MAG: 1000 x Det: SE SEM MAG: 3.00 kx Det: SE

Obr. 32: Snimky z elektronového mikroskopu, mikrostruktura na lomu po tepelném zpracovani v rezimu
520 °C/3h p¥i zvétSeni el. mikroskopu a) 100x, b) 500x, ¢) 1000x a d) 3000x.
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Ze snimkd na Obr. 33 je patrné, Zze na lomu oceli M789 po tepelném zpracovani v rezimu
1000 °C/1h je vidét velky stupen plastické deformace a velké mnoZstvi jamek a dilkd, jednd se
tedy o tvarny lom s jamkovou morfologii, ¢emuz odpovidaji také vysledky tahové zkousky
uvedené vySe. Na snimku b) jsou oznacCeny pory ve struktufe. Na snimku c) jsou oznaeny
Castice, které stejné jako pory snizuji mechanické vlastnosti a soudrznost materialu. [19]
Ze snimkd neni mozné presné identifikovat, o jaké Castice se jednd. Mohou to byt vady
v podobé vméstkll oxidickych ¢astic, jak dale ukazuje EDS analyza, piipadné neroztavené
Castice prasku oceli M789. Béhem tisku mohou byt neroztavené ¢astice zachovany v oblastech
mezi jednotlivymi stopami laseru. Tyto neroztavené castice jsou defektem materidlu a je
obtizné je zcela odstranit, nicméné je mozné snizit jejich mnozstvi upravenim procesnich
parametru tisku. I pfes mnozstvi defektd, které se dostanou do struktury vlivem tisku, nedochézi
jejich ptitomnosti k vyraznému zhorSeni mechanickych vlastnosti, coz prokazuje skutecnost,
ze vyrobky vyrobené procesem SLM jsou vysoce tolerantni viici defektim. [35]

. FhAPS e
SEM HV: 20.0 kV WD: 13.23 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 65 x Det: SE

SEM MAG: 500 x

c) 1000x

4 P
P oo
g 2.0

da

- S - : { . - g . -
SEM HV: 20.0 kV WD: 12.40 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 12.39 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE SEM MAG: 3.00 kx Det: SE

- W -

Obr. 33: Snimky z elektronového mikroskopu, mikrostruktura na lomu po tepelném zpracovani v reZimu
1000 °C/1h pfi zvétseni el. mikroskopu a) 65x, b) 500x, ¢) 1000x a d) 3000x.
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Na Obr. 34 jsou zobrazeny snimky lomu oceli M789 po tepelném zpracovani v rezimu
1000 °C/1h + 500 °C/3h. Na snimcich je patrnd mensi mira plastické deformace a méné pora
V porovnani s rezimem 1000 °C/1h, stdle se vSak jedna o tvarny lom s jamkovitou morfologii.

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.79 mm S‘EM HV: 20.0 kV WD: 14.49 mm

SEM MAG: 41 x Det: SE SEM MAG: 500 x Det: SE

M & 3 o 25 - :
SEM HV: 20.0 kV WD: 14.38 mm i SEM HV: 20.0 kV
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE SEM MAG: 3.00 kx

Obr. 34: Snimky z elektronového mikroskopu, mikrostruktura na lomu po tepelném zpracovani v rezimu
1000 °C/1h + 500 °C/3h p¥i zvétseni el. mikroskopu a) 41x, b) 500x, ¢) 1000x a d) 3000x.
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2.5 EDS analyza

Pro zjisténi chemického sloZeni byla provedena analyza chemického sloZeni EDS (Energioveé
disperzni spektroskopie) na vzorku po tepelném zpracovani v rezimu 500 °C/3 hod. Po tomto
rezimu tepelného zpracovani se d4 predpokladat, Ze ve struktufe budou jiz ptitomné drobné
vytvrzujici precipitaty. Na Obr. 35 je uveden snimek z fadkovaciho elektronového mikroskopu
pii zvétSeni elektronového mikroskopu 20000x, na kterém byla provedena EDS analyza.
V Tab. 17 je nasledn¢ uvedeno zméfené chemické slozZeni pro vybrany segment.

Spectrum 47 méfilo chemické slozeni vméstku uvedeného na snimku. Ukazalo se, ze se jedna
0 Al203, kolem kterého je zvySena koncentrace titanu. Nutno podotknout, ze méfeni bylo
provedeno na mikroskopu SEM, proto oblast méfeni neni tak piesnd, jako by tomu bylo
u analyz provedenych na TEM. Ostatni méfené hodnoty odpovidaly hodnotam chemického
slozeni oceli M789 uvedenym vyrobcem.

I ptes to, ze na snimcich z elektronového mikroskopu jsou patrné jemné precipitaty, jejichz
velikost se pohybuje v fadech nanometrti, pro provedeni EDS analyzy jsou jiz tyto ¢astice pFili§
malé. Pro ziskéani informace o chemickém slozeni precipitatii by bylo nutné provést analyzu na
TEM, coz z diivodu finan¢ni a ¢asové ndro€nosti v ramei této diplomové prace nebylo mozné.
Takova analyza vSak uz byla provedena v ramci ptedchozich studii pro rezimy dvoukrokového
tepelného zpracovani [5] [6], kdy bylo prokazano, Ze sférické precipitaty s priméry menSimi
nez 100 nm jsou zejména intermetalické faze ETA Nis(Ti,Al). Tyto intermetalické faze se tvoii
nejvice pii teploté vytvrzovani 500 °C, proto se da predpokladat, Ze jsou obsaZeny také u vzorkt
po rezimech vytvrzovani a po rezimech dvoukrokového tepelného zpracovani, které byly
provedeny v ramci této diplomové prace.

Electron Image 27

Spectrum J0he Data 24
+ Lo

Line Data 26
‘ Spectrum 51
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Obr. 35: EDS analyza, snimek z elektronového mikroskopu pro rezim 500 °C/3h.
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Tab. 17: Chemické sloZeni (wt. %) oxidického vméstku v oceli M789 po tepelném zpracovani 500 °C/3h

Element Cr Ni Ti Mo Al Si Fe O
Spectrum 47 3,9 19 9,2 0,4 37,2 - 17,3 30

Pro zjisténi chemického slozeni ve struktufe po vysokoteplotnim zpracovani byla energiove
disperzni spektroskopie provedena také na vzorku po rezimu 900 °C/ 1 hod. Vysledky této
plosné analyzy jsou zobrazeny na Obr. 36. Je patrné, ze chemické slozeni vybraného spektra
odpovidd chemickému slozeni, které deklaruje vyrobce prasku oceli M789. V analyzované
oblasti se podatilo zachytit piitomnost ¢astic prvka O, Al, Mo a Ti, kdy Mo a Ti tvofi spolecné
Castice a je zde rovnéz ziejmé nerovnomérné rozlozeni Ni v matrici.
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Obr. 36: EDS analyza vzorku 900 °C/ 1 hod.

r 5c,- 1

58




Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Diplomova prace, akad. rok 2023/2024

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Andrea Malkova

Plosna EDS analyza byla provedena také na vzorku po rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod,
vysledky jsou zobrazeny na Obr. 37. Chemické slozeni daného spektra se opét nelisi od
chemického slozeni deklarovaného vyrobcem. Oproti pfedchozimu vzorku v oblasti nebyla
zjiSténa pritomnost molybdenu, ovSem i zde se objevovaly castice O, Al a Ti, kdy titan a hlinik
tvoti pravdépodobné Castice spolecné.
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Obr. 37: EDS analyza vzorku 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/ 3 hod.
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2.6 EBSD analyza

V ramci studia mikrostruktury oceli M789 po tepelném zpracovani byla provedena také analyza
EBSD, tedy difrakce zpétné odrazenych elektront. Jako prvni byl analyzovan vzorek po
tepelném zpracovani 900 °C/1 hod. Na Obr. 38 a) je zobrazena orientace jednotlivych zrn
pomoci inverzniho pélového obrazce IPF — Z (pozorovani ve sméru kolmém na rovinu vybrusu,
zde tedy pozorovani ve sméru tisku) a na snimku b) je zobrazeno rozlozeni jednotlivych fazi.
MiuZeme pozorovat, Ze ze struktury vlivem tepelného zpracovani vymizely znaky struktury po
tisku, zrna tedy jiZ nejsou orientovana ve sméru tisku, ale vykazuji ndhodnou orientaci. Ze
snimku b) je patrné, Ze struktura je tvotfena prevazné fazi BCC, tedy martenzitem. Faze FCC
predstavujici austenit se objevuje pouze v nepatrném mnozstvi v podobé malych ostrivka
rovnomérné rozlozenych po hranicich zrn. Pravé s ohledem na toto rozloZeni a malou velikosti
austenitickych utvari nelze vyloulit, ze je austenit také v Cerné oznacenych oblastech
»hulovych feSeni* na hranicich, ke kterym nebylo mozné ptitadit Zadnou fézi.

101

25 '

pm

Obr. 38: EBSD analyza vzorku 900 °C/ 1 hod,

a) orientace zrn, IPF - Z, b) fazova mapa.
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EBSD analyza byla také provedena na vzorku po rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod pro
mozné porovnani. Na Obr. 39 a) je zobrazena orientace jednotlivych zrn pomoci inverzniho
polového obrazce IPF — Z (pozorovani ve sméru kolmém na rovinu vybrusu, zde tedy
pozorovani ve sméru tisku), a na snimku b) je zobrazeno rozlozeni jednotlivych fazi.
V porovnani s ptfedchozim vzorkem je patrné, ze doslo vlivem vyssi teploty a dvoukrokového
tepelného zpracovani ke zhrubnuti zrna. Orientace zrn je ndhodna. I v tomto ptipad¢€ se jedna
o strukturu BCC, tedy martenzitickou, s nepatrnym mnozstvim FCC, ktera je stejné jako
Vv piedchozim ptipad€ v podobé malych ostrivki rovnomérné rozlozenych po hranicich zrn.
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Obr. 39: EBSD analyza vzorku 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod,

a) orientace zrn, IPF - Z, b) faizova mapa
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3 Shrnuti a diskuze vysledku

V ramci diplomové prace byly provedeny experimenty na aditivné zpracované oceli M789. Byl
zkoumén vliv tepelného zpracovani, konkrétné vliv zmény teploty a doby vydrze, na
mikrostrukturu a mechanické vlastnosti této oceli. Ocel byla podrobena celkem 24 vybranym
rezimim tepelného zpracovani, pri¢emz by se tyto rezimy daly rozd¢lit podle déji probihajicich
v materidlu do tii kategorii: rozpoustéci zihani, vytvrzovani a dvoukrokové tepelné zpracovani
(rozpoustéci zihani + vytvrzovani). U kazdé z kategorii byl zkouman vliv zmény teploty a doby
vydrze na vlastnosti materialu.

Pfi pozorovani vlivu vytvrzovani na vlastnosti materidlu bylo pozorovéno 10 reziml TZ:
1480 °C/2 hod, 2 — 480 °C/3 hod, 3 — 500 °C/2 hod, 4 — 500 °C/3 hod, 5 — 520 °C/1 hod,
6 — 520 °C/2 hod, 7 — 520 °C/3 hod, 8 — 520 °C/5 hod, 9 — 540 °C/2 hod, 10 — 540 °C/3 hod.
Nejvyssich hodnot meze pevnosti (1796 = 7 MPa) a tvrdosti (572 HV10) bylo dosazeno po
rezimu 520 °C/3 hod. Druhych nejlepsich vysledkli (mez pevnosti 1767 + 9 MPa a tvrdost
562 HV10) bylo dosazeno u rezimu 500 °C/3 hod. V mikrostruktute byly pozorovany stopy po
laseru, nebot’ pii téchto relativné nizkych teplotach nedoslo k homogenizaci struktury. Na
snimcich z elektronového mikroskopu byla patrna struktura martenzitu a jemné precipitaty,
u kterych se dé diky vysledkiim ptfedchozich studii ptedpokladat, Ze se jedna o precipitaty
ETA-Niz(Ti,Al), které zpusobuji vytvrzovani oceli [5] [6] [21]. U vzorka po vytvrzovani byla
také provedena fraktograficka analyza lomu, ktery se jevil jako tvarny s jamkovitou morfologii.
Na lomu byly patrné také pory, které jsou typické pro technologii aditivni vyroby.

Po rozpoustécim Zihani byla diky vysoké teploté pouZzitého tepelného zpracovani pozorovéana
homogenizace mikrostruktury, tedy odstranéni stop po laseru zpusobenych aditivni vyrobou.
Dale bylo provedeno tepelné zpracovani v nasledujicich rezimech: 11 — 900 °C/1 hod,
12 -1000 °C/0,5 hod, 13 — 1000 °C/1 hod, 14 —1000 °C/1,5 hod, 15 — 1100 °C/1 hod.
Z hlediska mechanickych vlastnosti vychéazel nejlépe rezim 900 °C/1 hod, nicméné rozdily
mezi rezimy byly velmi malé. Rezim doporuceny vyrobcem prasSku byl 1000 °C/1 hod, proto
byl zahrnut také do naslednych dvoukrokovych rezimii TZ. Na snimcich ze svételné¢ho
mikroskopu byly pozorovany vmeéstky, u kterych se da predpokladat, Ze se jedna o oxidy
hliniku, jak ukazala EDS analyza. Zajimavé poznatky ukéazaly snimky z elektronového
mikroskopu, na kterych byly patrné drobné precipitaty. Vzhledem ke skutecnosti, Ze se jejich
hustota zvySovala s rostouci teplotou rozpoustéciho zihani, se da predpokladat, ze v rozsahu
pouzitych teplot probiha jejich postupna precipitace. EDS analyza vzorku 900 °C/1 hod
prokazala ptitomnost ¢astic Al, O, Ti, Mo. EBSD analyza prokdzala ndhodnou orientaci zrn
a martenzitickou strukturu s nepatrnym mnozstvim austenitu rovnomérné rozlozeného po
hranicich zrn. V posledni fad€ byl u vzorkl po rozpoustécim zihani sledovan také lom, ktery se
jevil jako tvarny lom s jamkovitou morfologii a na lomu byly pozorovany také pory a vméstky.

V ramci dvoukrokového tepelného zpracovani byly pozorovany nésledujici rezimy TZ:
16 — 900 °C/1 hod + 520 °C/3 hod, 17 — 1000 °C/0,5 hod + 520 °C/3hod, 18 — 1000 °C/1 hod
+ 520 °C/3 hod, 19 — 1000 °C/1,5 hod + 520 °C/3 hod, 20 — 900 °C/1 hod + 500 °C/3 hod,
21 —-1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod, 22 — 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod, 23 —1000 °C/1,5 hod
+ 500 °C/3 hod, 24 — 1000 °C/1 hod + 500 °C/2 hod. Nejvyssi meze pevnosti bylo dosazeno
u rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod — 1745 + 11 MPa, nejvyssi tvrdosti u rezimu
1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod — 558 + 7 HV10. Z vysledki mechanickych zkousek
| Z pfedchozich studii 1ze predpokladat, ze zvySena pevnost v ptipadé dvoukrokového TZ je
zpusobena precipitaci ETA-Nis(Ti,Al). Oproti tomuto zpeviiovani vSak pusobi tvorba
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zbytkového austenitu, ktery zplisobuje snizovani meze pevnosti a tvrdosti materidlu pti vyssi
teploté nebo delsi vydrzi na teploté pti TZ (Cemuz odpovida nejvyssi dosazend taznost pii
rezimu 1000 °C/1,5 hod + 520 °C/3 hod). Na snimcich ze svételného mikroskopu nebyly patrné
stopy po laseru a byla pozorovana struktura martenzitu. Na snimcich z elektronového
mikroskopu byly patrné drobné precipitaty, pravdépodobné ETA-Niz(Ti,Al). EDS analyza
vzorku 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod prokézala piitomnost ¢astic Al, O, Ti. EBSD analyza
prokézala ndhodnou orientaci zrn a martenzitickou strukturu s nepatrnym mnozstvim austenitu
rovnomerneé rozlozeného po hranicich zrn. U vzorkii po dvoukrokovém TZ byl pozorovan také
lom, ktery se stejné jako v ptipadé samotného vytvrzovani a samotného zihani jevil jako tvarny
S jamkovitou morfologii.

Vyrobcem doporuc¢ované TZ je 1000 °C/1hod + 500 °C/3 hod, pficemZ v materidlovém listu
jsou uvadény nasledujici mozné mechanické vlastnosti: mez pevnosti 1800 - 1900 MPa, mez
kluzu 1670 — 1770 MPa, taznost 4 — 8 % a tvrdost 51 — 53 HRC (pro mozné porovnani
ptepocitano dle normy ASTM E 140 — 97 [36] na HV 10: 527 — 559 HV10). [20] V ramci
experimentu diplomové prace bylo dosazeno nejlepSich mechanickych vlastnosti
Vv nasledujicich rezimech: 7 — 520 °C/3 hod, 21 -1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod,
22 — 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod. Hodnoty mechanickych vlastnosti jsou uvedeny v Tab. 18.
Jak je z vysledku patrné, diky tepelnému zpracovani doslo ke zvySeni meze pevnosti az
0 700 MPa a tvrdosti az o 250 HV10, v porovnani s mechanickymi vlastnostmi po tisku.
V ramci experimentu vysly (i v pfipadé vyrobcem doporuené¢ho TZ) niz8i hodnoty meze
pevnosti a meze kluzu, nez které jsou deklarovany v materidlovém listu. Nejvyssich hodnot
meze pevnosti 1 tvrdosti bylo dosaZzeno u reZzimu 520 °C/3 hod, tedy pouhym vytvrzovanim.
Nevyhodou v tomto ptipad¢ je nehomogenizovana struktura, kdy v ni zlistavaji stopy po laseru,
které mohou puisobit jako misto pro iniciaci trhliny. Z toho diivodu by bylo u téchto rezima
vhodné v budoucnu sledovat také tinavové vlastnosti.

Tab. 18: Mechanické vlastnosti u vzorku po tisku a po rezimech TZ: 7 — 520 °C/3h,
21 -1000 °C/0,5h + 500 °C/3h, 22 — 1000 °C/1h + 500 °C/3h.

5 Rm Rpo.2

REZIM TZ [MPa] [MPa] A [%0] HV10
- Po tisku [15] 1020+ 10| 856+28 | 145+1 | 319+1
7 520 °C/3 hod 1797+7 | 1702+8 | 13,4+0,3 | 572+3
21 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod | 1745+ 11| 1646+4 | 10,8 +6,2 | 548+ 5
22 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod | 1735+5 | 1610+23 | 12,1+£0,6 | 558 +7

Na Obr. 35 jsou zobrazeny hodnoty meze pevnosti a meze kluzu v zavislosti na vybranych
rezimech dvoukrokového TZ. V prvni ¢asti grafu jsou zobrazeny rezimy 21 a 22, tedy rezimy
dvoukrokového TZ, u kterych byly naméfeny v ramci experimentu nejvySsi hodnoty
mechanickych vlastnosti. Tietim uvedenym reZzimem, pod pismenem A, je reZim
1000 °C/1h + 500 °C/3h, ktery byl proveden v ramci studie autori Brytan a kol. [2]. V druhé
¢asti grafu jsou zobrazeny rezimy TZ 1000 °C/1h + 500 °C/2h. Pismenem B je oznac¢en rezim
a hodnoty mechanickych vlastnosti vychazejici ze studie autord Tian a kol. [6], pismenem C je
oznacen rezim a hodnoty mechanickych vlastnosti vychazejici ze studie autori Lek a kol. [11],
zde byl vSak proveden tisk materidlu technologii DED. Pro porovnani je uveden také rezim
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24 7 provedeného experimentu. Z uvedenych vysledkii je patrny rozdil v namétfenych
hodnotadch mezi riiznymi pracovisti. To mize byt zplsobeno jednak riznymi podminkami
aditivni vyroby (a s tim spojenou kvalitou tisténych materialll), nebo také riznymi velikostmi
a geometriemi pouzitych zkuSebnich téles.

Zavislost meze pevnosti R, a meze kluzu R, na
rezimu TZ

1798

1800
1745 1735
714

1710 1683

1700
046 1610
1610 1607
1594
1600
0
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1400
1300

21 22 A B 24 C

1000°C/0,5h 1000°C/1h + 1000°C/1h + 1000°C/1h + 1000°C/1h + 1000°C/1h +
+500°C/3h  500°C/3h 500°C/3h 500°C/2h 500°C/2h 500°C/2h
Rezimy TZ
B Rm [MPa] mRp0.2 [MPa]

MPa

Obr. 40: Hodnoty meze pevnosti a meze kluzu, porovnani s literaturou: A [2], B [6], C [11].

V posledni fad¢€ je vhodné porovnat mechanické vlastnosti oceli M789 a oceli 18Ni-300, ktera
je vyznamnym piedstavitelem martenziticky vytvrditelnych oceli a jednou z prvnich oceli
pouzivanych pro aditivni vyrobu a stale se pro tyto ucely hojné¢ vyuziva. U obou téchto oceli
dochazi k vytvrzovani vlivem precipitace, ob& jsou nizkouhlikové a vysoce legované. Jak je
patrné z Tab. 19, u oceli 18Ni-300 je dosazeno podstatné vyssich mechanickych vlastnosti,
kromé taznosti. Velkou nevyhodou oceli 18Ni-300, oproti oceli M789, je jeji nizka korozni
odolnost. Proto je ocel M789 vhodna zejména pro aplikace, kde je potieba vétsi stalost
a odolnost proti korozi. Jeji dalsi vyhodou je, Ze nevyuziva kobalt.

Tab. 19: Porovnani mechanickych vlastnosti oceli M789 a 18Ni-300

Rm [Mpa] | Rpo2 [Mpa] A [%0] HV10
M789 — 1000 °C/1 hod + 500 °C/3
hod 1735+ 5 1610+ 23 12,1+ 0,6 558 + 7
18Ni-300 — 480 °C/5 hod [18] 2217+ 73 | 1998 + 32 1,6 +0,26 653
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4 Zavér

V teoretické ¢asti diplomoveé prace byla vénovana pozornost jednotlivym technologiim aditivni
vyroby, zejména technologii Powder bed fusion, ktera byla nasledné vyuzita v experimentalni
¢asti. Byla také provedena reserSe kovovych materiali vhodnych pro aditivni vyrobu, kdy byl
kladen diraz na nerezové a martenziticky vytvrditelné ocele, které se vlastnostmi a chemickym
sloZzenim podobaji oceli M789, ktera je predmétem diplomové prace. V zavéru teoretické Casti
byly podrobné rozebrany vybrané studie, které zkoumaji vliv tepelného zpracovani na 3D
tisténou ocel M789. Tyto studie predstavuji prehled rezimt tepelného zpracovani, které byly na
zvoleném materialu jiz aplikovany, a jejich vliv na mikrostrukturu a mechanické vlastnosti.

V zavislosti na jiz provedenych studiich byly zvoleny rezimy tepelného zpracovani, které byly
provedeny Vv ramci experimentalni ¢asti diplomové prace. V prub&hu experimentu byly
systematicky zkoumany a analyzovany vlivy tepelného zpracovani na mikrostrukturu
a mechanické vlastnosti 3D tisténé oceli M789. Vysledky experimentu ukézaly, ze diky
vytvrzovani dochazi ke zpeviovani materialu diky jemnym precipitatim ETA-Nis(Ti,Al),
nicméné ve struktufe zlstavaji patrné stopy po laseru. Nejvyssich hodnot meze pevnosti
(1796 £ 7 MPa) a tvrdosti (572 HV10) bylo dosazeno po rezimu TZ 520 °C/3 hod. Aplikace
samotného rozpoustéciho Zihani (pii teplotach 900 °C — 1100 °C) vedla k homogenizaci
struktury, doslo tedy k odstranéni stop po laseru. Mechanické vlastnosti byly v porovnani
S vytvrzovanim vyrazné niz§i — mez pevnosti byla v rozmezi 953 — 978 MPa, mez kluzu
702 — 723 MPa, a tvrdost 301 — 318 HV10. Béhem téchto procest nedoslo ke zpeviiovani
materialu jemnymi precipitaty ETA-Nis(Ti,Al) jak tomu bylo v piipadé vytvrzovani, nicméné
na snimcich z elektronového mikroskopu byly taktéz patrné jemné precipitaty, jejichz hustota
rostla se zvySujici se teplotou Zihani. EDS analyza vzorku 900 °C/1 hod prokazala piitomnost
castic Al, O, Ti, Mo. V ramci dvoukrokového TZ bylo nejvyssi meze pevnosti dosaZeno
u rezimu 1000 °C/0,5 hod + 500 °C/3 hod (mez pevnosti 1745 + 11 MPa, tvrdost 548 HV10),
nejvyssi tvrdosti bylo dosazeno u rezimu 1000 °C/1 hod + 500 °C/3 hod (mez pevnosti
1735+ 5 MPa, tvrdost 558 HV10). V ramci experimentu se nepodafilo dosdhnout meze
pevnosti, kterou deklaruje vyrobce prasku ve svém materialovém listu (1800 — 1900 MPa),
deklarovand tvrdost dosazena byla. Jak je zvysledkd patrné, rozdily v mechanickych
vlastnostech mezi dvéma vyse uvedenymi rezimy nejsou vyrazné, proto by (v zavislosti na
konkrétni aplikaci) mohlo byt rozpoustéci Zihani zkraceno o ptil hodiny, coZ by vedlo ke sniZeni
ekonomickych ndklada vyroby.

V ramci diplomové prace byl zkouman vliv vybranych rezimt TZ s cilem zjistit, jak zména
teploty a doby vydrZe ovlivituje mikrostrukturu a mechanickeé vlastnosti oceli M789. Diky tomu
doslo k rozsiteni znalosti o této nové oceli a vyzkum se miize posunout dale. V budoucnu by se
mél vyzkum zaméfit na zkoumani korozni odolnosti po vybranych rezimech TZ, nebot’ je tato
ocel diky vysokému obsahu chromu vhodné pro pouziti v agresivnich prostiedich.
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