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ABSTRAKT

Diplomova préce se zabyva vyzkumem a optimalizaci procesnich parametri a metodologie
vyroby multimateridlovych dili vyrobenych technologii SLM. V ramci prace jsou
zkoumany materidly na bazi Zeleza a meédi. Cilem prace je vytvofeni kvalitniho
horizontalniho a vertikdlniho multimateridlového rozhrani. V ptfipad¢ horizontalniho
rozhrani byly experimentdln¢ stanoveny optimalni procesni parametry pro zpracovani
vybranych materialti, jejich nasledna optimalizace pro kvalitni horizontalni rozhrani a
ovéteni mechanickych vlastnosti. Pro vertikalni rozhrani bylo nutné navrhnout metodologii
vyroby a dale optimalizovat procesni parametry. Na zavér byly ovéreny nékteré mechanické
vlastnosti rozhrani. Vyzkum vertikalniho rozhrani byl ovSem védeckym ukolem s mirou
nejistoty, a jelikoz tato oblast jesté nebyla prozkoumana, ukazal se byt komplexnéj$im
problémem, nez se piedpoklddalo. Nebylo mozné jej tedy v daném casovém useku a s
dostupnymi prostfedky zcela objasnit. Prace poskytuje detailni popis mechanismi tvorby
obou typli rozhrani a jejich vlastnosti a muze slouzit jako zdklad pro dal$i studium
multimateridlového 3D tisku kovili na bazi zeleza a médi.

KLICOVA SLOVA

SLM, multimaterial, méd’, zelezo, materialové rozhrani

ABSTRACT

This thesis deals with research and optimization of process parameters and methodology of
production of multimaterial parts manufactured by SLM. This work investigates iron-based
and copper-based materials. The aim of the work is to create a good-quality horizontal and
vertical multimaterial interface. In the case of the horizontal interface, the optimal process
parameters for the processing of selected materials, their subsequent optimization for a good-
quality horizontal interface and verification of mechanical properties were experimentally
determined. For the vertical interface, it was necessary to design a production methodology
and further optimize the process parameters. Finally, some mechanical properties of the
interface were determined. However, research of the vertical interface has been a scientific
task with some degree of uncertainty, and as this area has not yet been fully explored, it has
proved to be a more complex problem than previously thought. It was therefore not possible
to completely clarify it in the given time and with the available means. This work provides
a detailed description of the mechanisms of creating both types of interfaces and their
properties and can serve as a basis for further study of multimaterial 3D printing of metals
based on iron and copper.

KEYWORDS

SLM, multimaterial, copper, iron, material interface
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1 UVOD

Selektivni laserové taveni (Selective Laser Melting, SLM) spada do kategorie Aditivnich
vyrobnich technologii (Additive Manufacturing technologies, AM), vyuzivajicich k vyrobé
soucasti natavovani tenkych vrstev kovového prasku laserovym paprskem (tzv. metoda
“powder bed*). Touto technologii Ize vyrobit tvarové slozit¢ dily nevyrobitelné
konven¢nimi metodami. Vyroba soucésti z jednoho druhu materialu je jiz relativné bézné
dostupnou vyrobni metodou. Dalsim logickym krokem ve vyvoji a vyzkumu této
technologie je tedy simultanni zpracovani dvojice material a jejich kombinace piimo pii
vyrobé metodou SLM (viz obr 1-1). Usp&sné zvladnuti tohoto procesu by mohlo vést
K vyrobé multimaterialovych dild Zadanych napiiklad v 1ékafstvi, elektrotechnice,
¢i leteckém nebo automobilovém prumyslu.

obr 1-1 Pfiklady multimaterialovych téles vyrobenych metodou SLM

V soucasné konfiguraci SLM 3D tiskarny na Ustavu Konstruovani (VUT, FSI) Ize nanaset
vice druhii materidlu sekvenéné na sebe v ramci jednotlivych vrstev, avSak vlastnosti
rozhrani jednotlivych materiall a samotna kvalita spojeni zatim nebyla dostateéné
prozkoumana.

Tato diplomova prace si klade za cil optimalizaci procesnich parametrti a metodologie pro
vyrobu multimateridlovych dilii technologii SLM. V ramci prace jsou zkoumany materialy
na bazi zeleza a médi. Spojeni téchto materiali ma velky potencial pro vyuziti v praxi,
napiiklad pfi vyrobé konektora ¢i vsttikovacich forem pro vyrobu plastti. Oproti svafovani
a jinym spojovacim technikdm by tento zptisob vyroby ptispél ke zjednoduSeni konstrukce
a zvySeni spolehlivosti spoju.
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2 PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

2.1 Selective Laser Melting

2.1.1 Princip metody Selective Laser Melting

Metoda Selective Laser Melting (SLM), neboli selektivni laserové taveni, spoc¢iva ve vyrobé
soucasti natavovanim tenkych vrstev prasku daného kovu piimo z 3D CAD (Computer
Aided Design) modelu. Schéma vyrobniho procesu je vyobrazeno na obr 2-1.

Scanner | Detail A |. Powder Deposition
\ I z (Build Direction) armrmmea

Laser Beam

Process Chamber ————l N Recoater
(w Protective Gas)

Support_ | .
Structures 0 =}
Build Plate L= . ] j

= (w Heating) Vi : ) &
.2 o e S ]
Powder Bed\ 3 020:;" ; \4—/ '
Paty < ! o e
i i SSSESTENEAN Ill. Lower Build Plate II. Laser Exposure
] 2] In-Fill Hatching

obr 2-1 Schéma vyrobniho procesu metodou SLM [1]

Kovovy prasek je pfivadén na pracovni plochu bud'to externé z nddoby mimo zatizeni, nebo
z vnitiniho nanaseciho zasobniku (recoateru), ktery zaroven pii nanaSeni prasku pohybem
pies pracovni plochu vytvafi hladkou vrstvu materialu konstantni tloustky (viz I. Powder
Deposition,). Nasledné¢ dochazi ke skenovani daného prifezu soucasti pomoci laseru.
Piekrocenim teploty taveni dojde k absolutnimu roztaveni a spojeni prasku ve skenovaném
misté a po jeho nasledném ochlazeni je vysledkem pevnd kovova vrstva tvaru priifezu
vyrabéné soucasti (viz. Il Laser Exposure, obr 2-1). Poslednim krokem vyrobniho procesu
je pak sniZeni pracovni plochy o Sitku vrstvy kovového prasku a cely proces je nasledné
opakovan (viz III. Lower Build Plate, obr 2-1). Cely proces vyroby probiha v ochranné
inertni atmosféfe tvofené obvykle argonem nebo dusikem [1, 2].

14



2.2 Multimaterialovy 3D tisk

Tisk objekt z vice materialii najednou je oblasti aditivnich vyrobnich technologii, ktera
pfinasi znacnou vyhodu oproti konvenénim vyrobnim procesim. Moznost vyrobit soucast
celkd, prispét ke zvySeni efektivity vyroby ¢i soucasti samotné a snizeni vyrobnich Casi i
nakladi. V soucasné dob¢ je ovSem multimateridlovy 3D tisk doménou zejména plastového
3D tisku, jak je vyobrazeno na obrazku obr 2-2 [3].

obr 2-2 Multimaterialovy model vyrobeny metodou Fused Depostition Melting [4]

Obdobné zpracovani kovovych materialt aditivnimi technologiemi je ov§em zatim pomérné
neprobadanou oblasti. V souc¢asné dob€ je mozné nanaset vrstvy riznych kovovych prasku
sekvencné na sebe, ovSem procesni parametry, vzajemna interakce materialdi, a samotna

kvalita rozhrani jsou hlavnimi problémy pfi tomto zplisobu vyroby.

2.3 Multimaterialovy 3D tisk kovu technologii SLM

2.3.1 Procesni parametry

Procesni parametry maji zasadni vliv na vyslednou kvalitu vyrabéné soucasti. Mezi
(point distance) a délka expozice po kterou laser setrvava v uréitém bod¢ (exposure time),
potazmo rychlost skenovani (ktera je rovna poméru point distance/exposure time),
vzdalenost jednotlivych drah (hatch distance) a vypalovanych laserem.

15



Vykon laseru pfi skenovani zavisi na zpracovavaném materialu. NejvyznamnéjSimi faktory
pro uréeni spravné hodnoty vykonu jsou zejména teplota taveni materialu a jeho odrazivost.
Piikladem muze byt porovnani zpracovani oceli a hliniku, kdy ocel ma obecné vyssi teplotu
taveni, ale v praxi je nutné pouzit vyssi vykon laseru pro zpracovani hliniku kviili jeho vyssi
odrazivosti (viz obr 2-3) [5-7].

<« Hatch

i
: // Boundary
PP S— Sy
< :——{ Hatch
< ol "“'_T Distance
< R \\
< — Fill Contour
H
l— —»l e
Fill Contour Offset Hatch Offset

obr 2-3 Znazornéni vybranych procesnich parametrd [7]

Skenovaci rychlost laseru souvisi zejména s ¢asem vyroby dané soucasti. Cim vys§i je
rychlost skenovani, tim je stavba rychlejsi. Ptili§ vysoka rychlost ma za nasledek mensi
hustotu energie v pravé skenovaném misté, a tedy zde nemusi dojit k patficnému prohievu.
Nasledkem nedostatecného ohtati daného mista je rychlejsi chladnuti taveniny, coz ma za
nasledek jemnou mikrostrukturu, kterd ovliviluje mechanické vlastnosti hotového

materialu [6].

Vzdalenost drah (hatch distance), tedy vzdalenost mezi jednotlivymi stopami skenovanymi
laserem je dalsim dulezitym parametrem. PFilis velka vzdalenost mezi stopami mize mit za
nasledek nespojitost materidlu a vznik trhlin, nebo mista, kde nebyl praSek roztaven viibec.
V ptipadé ptili§ malych vzdalenosti je pak opétovné natavovan jiz ztuhly material a dochazi
tedy k nezadoucimu plytvani energii a prodluzovani vyrobniho Casu. [5, 6]

DalS8im procesnim parametrem je pak strategie skenovani, tedy draha, po které ke skenovani
béhem vyroby dochézi, ¢imZ lze ovlivnit vnitfni pnuti materidlu a vznik trhlin pfi jeho
chladnuti [6, 7].

Kombinaci téchto parametrii pak lze ziskat vysledné mnozstvi energie piivedeného do
skenovaného mista (tzv. melt pool), které je vyjadieno rovnici 2.1:

E=—2 (2.1)

vgxhgxt]

Kde E vyjadiuje hustotu energie ve skenovaném misté, P je vykon laseru, Vs skenovaci
rychlost, hq je vzdalenost jednotlivych drah (hatch distance) a t; je Sitka provafené vrstvy [6].

16



2.3.2 Materialy vhodné pro multimaterialovy 3D tisk kovu

Béhem taveni a opétovném tuhnuti smési dochazi ke vzadjemnému ovliviiovani
jednotlivych slozek na rozhrani materialt. Vysledkem téchto interakci jsou Casté problémy
se vzajemnym spojovanim, které vyvstavaji z rozdilnych reakci zdkladnich materialii na
termodynamickou aktivaci (taveni laserem). Mezi zasadni parametry ovliviiujici spojeni
dvou materialt patii koeficienty teplotni roztaznosti, mira absorpce energie, teploty taveni
a teplotni vodivost. V soucasnosti je pfedméetem vyzkumu v této oblasti kromé spojovani
materiali na bazi polymeri ¢i kovi i kombinace kovii a keramickych materialt [8]

(viz tab. 1).

tab. 1 Vybrané materialové kombinace, metody vyroby (FDM — Fused Deposition Modeling, LC — Laser
Consolidation, LENS — Laser Engineered Net Shaping, LMD — Laser Metal Deposition,
DED - Direct Energy Deposition) a zména vlastnosti vzorku po spojeni [8]

Compositions Process Properties (1 Increase, |t Moderate, |
Decrease)

Polymer-based

ABS + carbon fiber FDM 11 Tensile Strength, Modulus, |
Porosity

ABS + Fe/Cu FDM 1 Thermal Conductivity, | Tensile
Strength

PCL + TCP FDM 1 Osteoconduction, Bioactivity, Non-
Toxic

PLA + carbon fiber FDM 1 Flexural Strength, Modulus

Metal-Ceramic

16NCD13 + TiC LC 1 Hardness, No Defects, Fine TiC
Particles

AZ91D + Al + SiC LC | Wear, 1 Hardness, Dendritic
Microstructure

CpTi + Zr LENS | Wear, 1t Cell Attachment, Hardness

SS316 + Al,04 LENS 1 Hardness, || Porosity, Fine Grains

SS316 + BN LENS t Hardness, Wear Resistance

SS316 + YS-Zr LENS 11 Hardness, Micron-level Material
Control

Ti6Al4V + TiC LMD 1 Hardness, Ultimate Tensile
Strength

Metal-Metal

CpTi + Ti-Ni-Si LC 11 Hardness, Wear Resistance

IN718 + Cu LENS 1 Thermal conductivity/diffusivity

IN718 + Ti6Al4V LENS 1 Functionality, Coherent Bimetallic
Structure

IN625 + SS304 DED |t Hardness, Surface Finish, FGM

SS316 + SS430 LENS |} Porosity, |t Magnetism

Functionality
SS316 + Ti6Al4V + NiCr  LENS Coherent Multi-Layers, NiTi and

Cr,Ti Phase

Ti6Al4V + Ti + Al DMD t Hardness, |t Surface Finish, Cracks

Ti6Al4V + V LMD Coherent Bimetallic Structure,
Crack-Free

Ti6Al4V + Nb LMD FGM, t Thermal Performance
Capabilities

Ti6Al4V + CoCrMo LENS 1 Hardness, Cell Proliferation, Wear
Resistance
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2.3.3 Kombinace materialll Fe-Cu

Predmétem této prace je vyzkum vzajemné interakce a procesnich parametrii materiali na
bazi Zeleza a médi. Z binarniho fazového diagramu ¢istého Zeleza a médi (viz obr 2-4) je
patrné, Ze Zelezo ma vyrazn& vyssi teplotu tani (1538 °C) oproti médi (1085 °C). Zelezo
smeédi dale nevytvareji zadnou intermedidrni fazi, ale vytvafeji stabilni tuhé roztoky.
V diagramu Ize dale pozorovat zménu rozpustnosti s klesajici teplotou, kdy se snizuje mezni
rozpustnost meédi v aFe 1 rozpustnost zeleza v médi. Nejvyssi rozpustnost médi v aFe
nastava pii 1,9 HmM.% za teploty 850 °C (leva strana diagramu). Obdobné nejvyssi
rozpustnost zeleza v médi nastava pii teploté 1096 °C a koncentraci 95,4 Hm.% Cu. Obecné
lze tici, ze za teploty nizsi nez 600 °C je Zelezo s médi jen malo misitelné. Za pokojové
teploty se material v diagramu Fe-Cu bude skladat ze smési tuhého roztoku na bazi zeleza a
tuhého roztoku na bazi médi [9, 10].

hm.% Cu
0 l.lU 20 30 4IU 5)IU 610 7 a0 a0 100

F1084.87C

Teplota [°C]

@zec
500 E
X 850°C
1.9 98.7
800 E
T _,f]_:f}_,_____,_____,_‘____‘_‘____zsp'_c___,__ e
TC
700 F
60 T T T T T T T T T
0 10 20 a0 40 50 60 0 a0 90 100
Fe at.% (,111 Cu

obr 2-4 Binarni fazovy diagram Fe-Cu [9]

K zajisténi kvalitniho materidlového rozhrani pfi zpracovani vice materiali metodou SLM
je zadouci mimo jiné i dobra misitelnost jednotlivych materialti. Spolu s vysokou obtiznosti
zpracovani Cist¢ médi kvili jeji vysoké odrazivosti a tepelné vodivosti se v praxi pii

spojovani zeleza a médi Castéji vyuziva slitin na bazi alespon jednoho z téchto prvk.

V praci [5] se Plachy et al. (2017) v ramci studijniho projektu zabyvali zpracovanim ¢istého
zeleza (Fe) a slitiny na bazi mé&di (Cu7.2Nil.8SilCr) metodou SLM. Pouzité procesni
parametry jsou shrnuty v tabulce tab. 2.
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tab. 2 Pouzité procesni parametry pro tisk Fe-Cu [5]

Cu7.2Nil.8SilCr AlSi19Cu3 Fe
Vyska vrstvy [um] 50 50 50
Hatch distance [pm] 90 120 90
Vykon laseru [W] 400 350 400
Scanovaci rychlost [mn/s] 1100 1200 750
Strategie tisku chessboard chessboard stripe

Pro analyzu materidlového rozhrani bylo vyrobeno celkem 9 kvadri o velikosti
10 x 10 X 5 mm. Spodni 3 milimetry byly vyrobeny ze slitiny médi a zbylé 2 mm z ¢istého
zeleza. Jedinou proménnou vyrobnich parametrii byla v tomto ptipad€ skenovaci rychlost
laseru, viz obr 2-5.

obr 2-5 Vyrobena testovaci télesa s uzitymi rychlostmi skenovani [5]

Tisk vyse popsanych vzorkd probéhl s uspokojivym vysledkem. Béhem vyroby nedoslo
k delaminaci materiald. Po odfezani byly vzorky podrobeny metalografické analyze.
Vysledky této analyzy jsou vyobrazeny na obr 2-6. Na snimku vlevo je mozné vidét
mikrotrhliny na stran¢ Cistého Zeleza o velikosti dosahujici az 200 mikrometrt, je tedy
ziejmé, Ze u tohoto vzorku nedoslo k dokonalému spojeni materidlti. Na snimku vpravo je
vyobrazen jeden ze vzorkd s minimem mikrotrhlin, a tedy pouZzité procesni parametry pro
takto hodnocené vzorky byly vyhodnoceny jako dostacujici a pouzity pro tvorbu tahovych
téles, které slouzily k vyhodnoceni mechanickych vlastnosti (viz obr 2-7) [5].

19



obr 2-6 Snimky naleptanych metalografickych vybrust ze vzorka s nejvétSim vyskytem trhlin (vlevo) a

obr 2-7 Lomova plocha tahovych téles po materialovém testovani [5]

Tahova télesa byla vyrobena s nckolika sety procesnich parametrii vychéazejicich
z materialové analyzy. Ze snimku je patrné, ze priibéh a tvar deformace sledovanych téles je
témer shodny, a tedy rizné procesni parametry v tomto piipadé nemaji zasadni vliv na

mechanické vlastnosti.

Bimetalicky material vykazoval primérnou hodnotu meze pevnosti Rm = 506 MPa, coz je
hodnota piiblizné v poloviné rozmezi hodnot pro ¢isté Zelezo (450 MPa) a médéné slitiny
(545 MPa). Z obr 2-7 je patrné, Ze vyrazn&jsi kontrakce nastala v oblasti vzorkt tvofené
Cistym Zelezem, a Ze u médéné slitiny doslo k poruseni v rovinach skluzu s uhlem 45° [5].
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2.3.4 Kombinace materiald Cu-Maraging ocel (1.2709)

Wallis et al. (2016) [11] se zabyvali vyrobou maraging oceli (1.2709) metodou SLM na
pevnou desku z ¢isté médi (2.0090) vyrobenou konven¢énim zpusobem. Jejich motivaci byla
snaha o spojeni dobrych materidlovych vlastnosti maraging oceli, zejména pevnosti a
odolnosti proti namahani, s vysokou tepelnou vodivosti médi. Potencial tohoto spojeni by
mohl byt v praxi vyuzit naptiklad pti vyrobé vstiikovacich forem pro vyrobu plasti nebo
vymeéniky tepla. Prace byla zaméfena na studium procesnich parametrti a jejich vlivu na

mikrostrukturu a mechanické vlastnosti rozhrani materiala.

Jak jiz bylo zminéno vyse, vychozimi materialy byl kovovy prasek maraging oceli s velikosti
Castic 16-48 um. Podkladem pfi vyrobé byla médéna deska o velikosti 60 x 70 x 3 mm?>.
V prvni fazi byla provedena studie procesnich parametrii s cilem nalézt optimalni hodnoty
pro co nejkvalitn€js$i spojeni medi a oceli. Hodnoty procesnich parametrti pro jednotlivé
vzorky jsou vyobrazeny v tab. 3.

tab. 3 Varianty procesnich parametr(i pro vyrobu maraging oceli metodou SLM [11]

Parameter 1 | 2 3 4 | 5 | “

v [mm/s] 480 565 640 738 800 960
Py [W] 285

Axy [mm] 0,11

h [um] 40

Er [J/mm] 0,6 0,5 0,45 0,4 0,35 0,3
Eyv [J/mm?®] 135 115 101 88 81 68

Pro metalografickou analyzu byly vyrobeny kvadry o velikosti 10 x 10 x 5 mm?. Pfi¢né
prifezy vzorkt byly nasledné vylestény a zkoumany pomoci svételné mikroskopie. Pro
ziskani detailngjSich snimkl a vyhodnoceni kvality rozhrani byly vzorky déle vyhodnoceny
pomoci elektronové mikroskopie (Scanning Electron Microscopy, SEM), energiove
disperzni spektrometrie (Energy dispersive spectroscopy, EDS) a podrobeny analyze
metodou difrakce zpétn€é odrazenych elektroni (Electron Back Scattered Diffraction,
EBSD).

Pro vyhodnoceni mechanickych vlastnosti materidlového rozhrani byla dale vyrobena
valcova tahova téliska o priméru 10 mm. Hodnoceni spojeni pfi namahani smykem bylo
provedeno na specialnich testovacich vzorcich (viz obr 2-8 )[11].
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'(a : (d)—

obr 2-8 Testovaci télesa; a) kvadry pro metalografickou analyzu, b) tahova téliska, c) bimetalova télesa pro
zkousku zatizeni smykem, d) télesa pro zkousku zatizeni smykem vyrobena z maraging oceli [11]

Na zédkladé¢ wvysledkd svételné mikroskopie byly identifikovany optimalni procesni
parametry (viz obr 2-9). Ze snimku vyplyva, ze se snizujici se dodanou energii (tedy

zvyS$ujici se rychlosti skenovani) se zmensuje mnozstvi i velikost mikrotrhlin v oceli.

A

i 3 T

\ — —
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obr 2-9 Snimky materialového rozhrani ziskané pomoci svételné mikroskopie pro jednotlivé sety procesnich
parametr(; a) set 1, b) set 2, c) set 3, d) set 4, e) set 5, f) set 6 [11]

Dale je dtlezité podotknout, Ze pti vy$si dodané energii dochazi k hlubsi penetraci oceli do
médéného substratu, coz vede k hloubé&ji polozenému rozhrani (obr 2-9 a) versus obr 2-9 f)).
Materialové rozhrani ma vlnovity charakter s odchylkou pfiblizn¢ 70 um.

Diky témét dokonale bezporuchovému rozhrani pti pouziti procesnich parametri setu 6 byl
tento vzorek podroben dalsi analyze pomoci elektronové mikroskopie a tyto parametry byly
zaroven pouzity pro vyrobu testovacich téles.

Vysledek snimani elektronovym mikroskopem (SEM) je vyobrazen na obr 2-10. Je zde
jasné viditelny vlnovity charakter rozhrani, charakterizujici mikrostrukturalni vazby mezi
oceli a mé&di. Nejsou zde viditelné zadné dalsi intermetalické faze, coz je v souladu

s binarnim fazovym diagramem (viz obr 2-4).
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(a)

obr 2-10 SEM snimek materialového pfechodu Maraging ocel/Cu [11]

Dal8im krokem bylo provedeni EDS analyzy rozhrani, pro identifikaci prvki vyskytujicich

se v ptechodové oblasti a ur¢eni miry difuze kovii béhem vyroby.
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obr 2-11 a) SEM snimek, b-e) EDS analyza jednotlivych prvkl obsazenych v oceli na rozhrani kovd, f)
rozloZeni bodl snimanych metodou EDS, g) rozloZeni Fe, Cu, Ni a Mo v zavislosti na vzdalenosti
od rozhrani [11]

Z vysledki (obr 2-11) je patrné, ze méd’ béhem vyroby pronika az 150 um do oceli, zatimco
zelezo a dalsi prvky obsazené v oceli nevyznacuji téméi Zadnou difuzi smérem do médi.
Dal8im dulezitym tkazem je rovnomérné rozloZeni oceli na rozhrani, coZ opét naznacuje
absenci intermetalickych fazi.

23



Nakonec byl vzorek podroben analyze pomoci difrakce zpétné odraZenych elektronti
(EBSD) rozlisujici méd’, ferit a martenzit. Inverzni zobrazeni orientace zrn v materialu
vyobrazené na obr 2-12 dokazuji, ze v oceli (obr 2-12 a) ) neexistuje pievladajici smér

orientace zrn a struktura je tedy tvofena ultrajemnou neorientovanou mikrostrukturou

s velikosti zrn do n€kolika um, coz je pravdépodobné zptisobeno rychlym ochlazovanim
béhem vyroby [11].

obr 2-12 Vysledky EBSD analyzy; a) martenzit, b) orientace zrn médi, c) legenda ukazujici barvy nalezici
jednotlivym orientacim zrn materialu [11]

Oblast bohatd na méd’ naproti tomu obsahuje vétsi zrna. Materidlové rozhrani je
charakterizovano vzajemnym michanim pfesycenych roztok Zeleza (oceli) a médi na

mikrostrukturdlnimi urovni.

Analyza materialovych vlastnosti se sestavala z tahové zkousky (pull-off test) a testovani
specialnich téles pro smykové namahani (viz obr 2-8 b), c)). Po aplikaci tahové sily na
valcové testovaci téleso se médény substrat zacal plasticky deformovat az do selhani
médeéné Casti. Zpisob selhdni vyznacuje ptiznaky houZevnatého lomu, napiiklad smér
deformace médéné Casti se projevila pod tthlem 45° od sméru zatézujici sily (viz obr 2-13
(vlevo)). Ze snimku vyplyva, Ze pevnost materialového rozhrani byla vyssi nez mez
pevnosti médi. Béhem testu byla naméfena nejvyssi zatézna sila 17 kKN.
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Finax = 5.4 KN

obr 2-13 vlevo: vzorek tahové zkousky po ukon&eni testu, Sipky znazorfiuji oblasti plastické deformace médi;
vpravo: vysledek testu smykového namahani bimetalického vzorku (a) a referenéniho ocelového
vzorku (d) [11]

Dale byla pro ovéfeni pevnosti rozhrani provedena smykova zkouska. Z obr 2-13 (vpravo),
a)) je ziejmé, Ze spojeni materiall bylo natolik pevné, Ze k selhani materialu opét doslo

v m&deéné Casti testovaného vzorku. Rovina lomu opét svira uhel 45° ke sméru zatézovani,
poukazujici na houzevnatou povahu lomu. Déle lze na tomto snimku pozorovat deformaci
medéné ¢asti v dasledku protazeni pred selhdnim (modry obdélnik), coz naznacuje viceosé
namahani.

Obdobné jako u bimetalického vzorku, u celoocelového testovaciho télesa opét doslo

k houzevnatému lomu (viz obr 2-13 (vpravo, d) ), ovSem zde doslo k selhani v oblasti
blizko stykové plochy. Maximalni zatézna sila u bimetalického vzorku dosahla 5,4 kN au
celoocelového télesa 17,5+1 kN.

Na zavér bylo provedeno méteni mikrotvrdosti na materialovém rozhrani. Zde byl
pozorovan ostry pfechod z hodnoty 94 HV v médéné ¢asti vzorku na hodnotu 480 HV
Vv pfipad€ maraging oceli. Pfechodova oblast mezi témito hodnotami €inila pfiblizné
100-200 pm, coz odpovida difuzni oblasti ziskané z EDS analyzy. [11]

2.3.5 Kombinace materiald Cu-316L

Liu et al. (2014) [12] se zabyvali spojenim nerezové oceli 316L a médéné slitiny C18400.
Cilem tohoto vyzkumu bylo zkombinovat vysokou pevnost a odolnost proti korozi materialu
316L s dobrou elektrickou vodivosti médi s potenciondlnim vyuZzitim ve fiznich reaktorech,
automobilnim ¢i leteckém pramyslu nebo vyrobé¢ kuchyiiského nacini.

V této praci byly pouzity kovovy prasek 316L s velikosti ¢astic mezi 10 a 38 um a prasek
médeéné slitiny C18400 o velikosti ¢astic 38 pm. Pro zpracovéani byly pouzity procesni
parametry z tab. 4 [12].
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tab. 4 Procesni parametry pro zpracovani 316L a C18400 [12]

316L stainless Copper
steel C18400

Laser power (W) 125 300
Laser scan speed (mm/s) 150 400
Layer thickness (um) 50 50
Hatch spacing (mm) 0.15 0.15
Remelting No Yes
Island length (mm) 5 x5 4x4
Island overlap (mm) 1 1
Relative density (%) 92,9 92:9

Byly vyrobeny dva typy testovacich téles, a to miizkovité kupony (viz obr 2-14 (a) ) a
bimetalové bloky (viz obr 2-14 (b), (¢) ), ze kterych byla nasledné vyrobena tahova testovaci
t&lesa (viz obr 2-14 (d) ). Zadné ze zmitiovanych téles nevykazovalo znamky delaminace
(viz obr 2-14 (c) ), a mohlo tedy byt ptikro¢eno k analyze materidlového rozhrani.

H (a) Lattic‘e?partsf = «__m"}f_‘_.i (b) Tensile blocks
e

(d) Tensde coupons [F

WHl

obr 2-14 Vyrobena testovaci télesa z 316L a C18400; (a) mrizkovité kupony, (b) bimetalové bloky, (c) bo¢ni
profil bimetalovych blok(i bez znamek delaminace, (d) hotova tahova testovaci télesa [12]

Pro analyzu ptechodu byla vyuzita svételna mikroskopie a pro dikladnéjsi zkoumani iontova
mikroskopie (Focused lon Beam Imaging, FIB) a energiové disperzni spektrometrie (EDS).
Na zavér byla pouzita analyza metodou EBSD ke zjisténi velikosti a orientace zrn.

Vyhodnocovani materidlovych vlastnosti spocivalo ztahovych zkouSek bimetalovych
tahovych téles a méteni mikrotvrdosti jednotlivych slozek.

Vysledné snimky ze svételné mikroskopie ukazuji, ze doslo k utvofeni dobie ptiléhajiciho
spojeni mezi materidly. Na rozhrani lze vidét oblast kde doslo k promichani jednotlivych
slozek zejména diky difuzi (viz obr 2-15 (a) ) Tato oblast ma $itku pfiblizné 750 um, coz je
necekan¢ vysoka hodnota v porovnani s Sifkou nanasené vrstvy 50 pm [12].
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E} Intermixed region

316L Stainless Steel Jl 5oum | 316L Stainless Steel [l 50um |

316L Stainless Steel [l Soum_| C18400 Copper [ 50um_|

obr 2-15 VybrouSené a vylesténé materialové rozhrani; (a) pfechodova oblast, (b) poruchy na rozhrani
material(, (c) mikrostruktura oceli, (d) mikrostruktura médéné slitiny [12]

Na rozhrani se objevily sporadické praskliny na stran¢ oceli (viz obr 2-15 (b)). Ty byly
zpisobeny pravdépodobné rozdilnymi materialovymi vlastnostmi jako je koeficient teplotni
roztaznosti. Dal$im faktorem mohlo byt proniknuti médi na hranice austenitickych zrn oceli.
Pfi nizkém obsahu médi ve smési nema vliv na vnitini pnuti v materialu. Se zvySujicim se
obsahem médi ovsem dojde k jeji difuzi do hranic zrn oceli, kde zpisobuje zvyseni pnuti a
nasledné propagaci trhlin po hranach zrn. Mikrostruktura ¢isté oceli byla témér neporézni a
neobsahovala téméf zadné vady (viz obr 2-15 (c) ), naproti tomu mikrostruktura ¢isté médi
vykazovala vysokou porozitu, pravdépodobné kviili nedostatecnému roztaveni prasku
zptisobeném vysokou odrazivosti a tepelnou vodivosti médi (viz obr 2-15 (d) ) Resenim
tohoto problému by mohlo byt navySeni vykonu laseru, sniZzeni skenovaci rychlosti,
popiipade€ zmenseni tloust’ky nanasené vrstvy prasku pii vyrobé.

Analyza za pomoci FIB potvrdila jemnou mikrostrukturu na rozhrani s velikosti zrn od 1 do
10 um 1 Sitku oblasti kde doslo k promichani materialti (750 pm). Jemna mikrostruktura je
pfisuzovana rychlému chladnuti béhem vyrobniho procesu metodou SLM. Nicméné
Vv oblastech €isté oceli i médi méla mikrostruktura hrubsi charakter v porovnani s oblasti na
rozhrani [12].

Pro blizsi prozkoumani difuze mezi oceli a médi v hrani¢ni oblasti byla provedena analyza
metodou EDS. Metoda prokazala dobré promichani oceli s médi, stejné jako projevy difuze
na ob¢ strany rozhrani (viz obr 2-16).
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obr 2-16 EDS analyza rozhrani L316/Cu [12]

Pti bliz§im zkouméni mikrostruktury bylo zjisténo, ze ocel tvoti velké kulovité Castice
v m&déné matici. Toto zjisténi naznacCovalo, Ze hrani¢ni oblast byla z vétsi Casti tvofena
médi. Formovani kulovitych ¢astic mohlo byt zptisobeno tikazem znamym jako separace
tekutin, ktery se objevuje napiiklad pti svafovani médi a zeleza [12]. Piestoze jsou zelezo i
méd’ v tekutém stavu bezezbytku misitelné, diky charakteru SLM procesu doSlo
k podchlazeni smési ptesycenych roztokti umocnénému tepelnou vodivosti médi. V této fazi
doslo opét k rozdéleni smési na tekuté zelezo a méd’. Ten samy proces se nasledné opakoval
jeste jednou coz mélo za nasledek vznik jemnych CasteCek medi uvnitt velkych ocelovych
¢astic (viz obr 2-17).

N S X S
SRS Copperl
[300um 923

obr 2-17 EDS analyza pfi vétSim zvétSeni smési ocel/Cu na rozhrani [12]
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Na zavér byla provedena analyza rozhrani metodou EBSD, ktera ukazala, Ze v oblasti blize
oceli se mikrostruktura skladala z podlouhlych a velmi jemnych zrn oceli, na pomezi
material byla struktura smési jemnych zrn a vétSich zrn médi a v misté pfechodu do oblasti
médené slitiny byla mikrostruktura dominantné tvofena Sirokymi hrubymi zrny médi.

Testovani mechanickych vlastnosti probihalo za pouziti tahovych téles vyrobenych
z bimetalickych blokti obrobenych do podoby tahovych téles. Zaroven byla vyrobena
referencni tahova télesa vyrobena z Cisté oceli 316L a slitiny médi. Hodnoty meze pevnosti
v tahu (Ultimate Tensile Strength, UTS) pro jednotlivé kombinace jsou vyobrazeny na obr
2-18. U ¢isté ocelovych téles bylo dosazeno pfiblizné o 15 % vyS$si hodnoty UTS nez u
konvenéné vyrabéné oceli, zejména diky jemné mikrostruktufe. Na druhou stranu hodnoty
meédi vyrobené metodou SLM byly nizsi nez u konvenéné vyrabéného materialu, a to kvili
vysokeé porozité a nedokonalému roztaveni prasku pii vyrobé. Hodnoty UTS u bimetalickych
téles byly vyrazné vyssi nez u téles vyrobenych z ¢isté médi, ale piiblizné polovi¢ni oproti
télesim vyrobenych z oceli.

C18400 Cu
— L

0.,5mm1; I 2 3 P = 3 4 5 : 1/ - & q‘ 1t 4 ¥ i

UTS =310 + 18.6MPa UTS = 726 + 2.6MPa UTS = 49 + 10.3MPa

obr 2-18 Tahova télesa po provedeni zkousky; (a) bimetalicka, (b) Cista ocel 316L, (c) Cista C18400 [12]

P11 bliz§im zkoumani mista poruchy bimetalickych vzorki bylo zjisté€no, Ze k poruseni doslo
vétsinou na stran¢ médi. Tento fakt naznacoval, Ze spojeni obou materiali bylo pevnéjsi nez
nejslabsi ¢lanek, tedy zminovana médéna ¢ast. Samotné rozhrani neslo znamky pfevazné
houzevnatého lomu zejména na stran¢ oceli. Naproti tomu u médeéné Casti se projevil vliv

nedokonale roztaveného materialu a vysoce porézni struktury (viz obr 2-19).
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Fractured copper portion
separated from steel

obr 2-19 Detail pretrzenych bimetalovych tahovych téles [12]

Nakonec bylo provedeno méfeni mikrotvrdosti materialti. Ocelova ¢ast vykazovala hodnotu
259 +7 HV, kdeZzto méd’ dosahovala hodnoty pouze 74 +5 HV. Celkem bylo provedeno
16 méfeni v okruhu 1 mm od rozhrani. Prib¢h mikrotvrdosti byl pfiblizné linearni, plynule
klesajici od maximalni hodnoty oceli na jedné k minimalni hodnoté na strané¢ médi [12].

2.3.6 Kombinace materialt Fe-AlSisCus

Plachy et al. (2017) [5] se ve své praci dale zabyvali studiem materialového rozhrani ¢istého
7eleza a AlSioCus. Byly vyrobeny kvadry o velikosti 10 X 10 x 5 mm?, kdy spodni 3 mm
byly tvofeny zelezem a zbyla ¢ast hlinikovou slitinou. Pouzité procesni parametry
Jsou zaznamenany v tab. 2. U jednotlivych vzorki byla ménéna pouze rychlost skenovani,
ktera byla nastavena na 500, 750, 1000 mm/s pro Fe a 900, 1200 a 1500 mm/s pro hlinikovou
slitinu. V této konfiguraci ov§em doslo k delaminaci pfi stavbé 7. vrstvy hliniku (viz obr
2-20). Jelikoz se tento defekt projevil postupné u vSech vzorku, bylo rozhodnuto v tomto
experimentu nepokracovat.

Za jeden z diivodt neuspéchu byla povazovana kvalita povrchu spodniho materilu, proto
byl vytvoien dal§i experiment s cilem odladit procesni parametry pro horni vrstvu Zelezné
&asti vzorku. Bylo vytvofeno celkem 56 vzorki tvaru kvadr o rozmérech 5 x 5 x 3 mm?, na
kterych byly testovany rtizné hodnoty vykonu laseru (100-400 W), rychlost skenovani
(200-800 mm/s) spolu s riznym nastavenim fokusu laseru, strategie skenovani. Na nékteré
vzorky byl aplikovan upskin-remelting (dvojité skenovani horni vrstvy bez posuvu
platformy) a upskin recoating (naneseni dalsi vrstvy materialu bez poklesu platformy a
opétovné skenovani).
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obr 2-20 Deformovany vzorek kombinace Fe/hlinikova slitina [5]

Témito metodami se povedlo vyrazné zlepsit kvalitu povrchu a bylo ptfikroceno ke tfetimu

experimentu ve snaze opé&t Uspésné spojit zelezo S hlinikovou slitinou.

Bylo vytisténo celkem 12 vzorki o stejné velikosti 1 slozeni jako v prvnim experimentu za
pouziti nejlépe hodnocenych parametri z druhého experimentu. OvSem i v tomto piipadé

dopadl experiment neuspéchem a opét doslo k delaminaci v oblasti materialového prechodu.

Jako jeden zhlavnich divodi pro netspésné spojeni byl vyhodnocen znaény rozdil
v koeficientu tepelné roztaznosti pro Zelezo a hlinik (11,8*10° K* a 23,1*10° K?)
Vzhledem ke zptisobu vyroby, kdy po vytisténi prvniho materidlu musel byt tisk pozastaven
kvili vy¢isténi komory a vymeéné prasku, teplotni rozdily béhem stavby byly nevyhnutelnou
soucasti stavebniho procesu. Dalsim divodem pak mohlo byt i chemické slozeni obou
spojovanych materiald a jejich neschopnost se vazat. [5]

2.3.7 Kombinace materialt Cu-AlSisCus

Dale se Plachy et al. (2017) [5] vénovali vyzkumu rozhrani hlinikové slitiny AlSigCus a
slitiny na bazi médi (Cu7.2Nil.8Si1Cr). Stejné jako Vv predeslé praci byly vytvoreny vzorky
o velikosti 10 x 10 x 5 mm?3, kdy spodni 3 mm byly tvofeny hlinikem nasledovany 2 mm
meédi. Procesni parametry jsou opét shrnuty v tab. 2. Byly provedeny celkem 3 experimenty
zahrnujici vzorky s opacnym poradim materiald a mnoho kombinaci procesnich parametrt
z riznych zdrojt, ovSem ani jeden z téchto experimentt nedopadl pozitivng. U vSech vzorki
se projevila silna delaminace materiala (viz obr 2-21).
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obr 2-21 Cu-Al vzorky s deformovanou médénou vrstvou [5]

Jako hlavni diivod neuspéchu experimentl zde byl opét zminén vyrazny rozdil koeficientii
teplotni roztaznosti (23,1*10° K1 pro hlinik a 16,5%10° K% pro méd) [5].

2.3.8 Kombinace materiald Cu-AlSi10Mg

Sing et al. (2015) [13] se zabyvali analyzou materialového rozhrani kombinace hlinikové
slitiny AISi10Mg a médéné slitiny C18400. Motivaci pro tuto praci bylo docilit kvalitniho
multimateridlového spojeni, které by spojovalo dobrou elektrickou vodivost médi a nizkou
hmotnost a nizs§i cenu hliniku. Praktické vyuziti této kombinace by mohlo byt naptiklad
v elektrotechnice pro tvorbu jednolitych spoji bez nutnosti svafovani. Obvykle jsou tyto
spoje realizovany tvarovym stykem (seSroubovanim) a selhavaji v dasledku galvanické
koroze.

Kovovy prasek v tomto ptipadé dosahoval velikosti ¢astic 38 um Vv ptipadé meédi a 20-63 pm
v piipadé hlinikové slitiny. Pouzité procesni parametry spolu s relativni hustotou jsou
vyneseny Vv tab. 5.
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tab. 5 Procesni parametry pro zpracovani AlSi10Mg a C18400 [13]

UNS C18400 copper AlSi10Mg
Laser power (W) 300 350
Laser scan speed (mm/s) 400 1140
Layer thickness (um) 50 50
Hatch spacing (mm) 0.15 0.17
Remelting Yes No
Relative density (%) 92.9 98.1

Pro analyzu rozhrani bylo pouzito FIB, emisni elektronova mikroskopie, EDS, EBSD a
rentgenova difrakéni analyza. Materialové testovani bylo provedeno na tahovych testovacich
télesech o velikosti 15 mm. Byla vyrobena referen¢ni télesa z ¢istych materiali a bimetalové

vzorky.

Z obr 2-22 je patrné, ze vyrobené rozhrani obsahuje trhliny a nedokonalosti. Zaroven je
dilezité podotknout, ze mikrostruktura médi obsahuje velké mnozstvi defektli, coz ma za
nasledek vysokou porozitu. Naproti tomu mikrostruktura ¢istého AlSil0Mg je témét bez
vad.

obr 2-22 FIB analyza materialového rozhrani Al/Cu a pfiblizeni intermetalické faze Al.Cu [13]
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Na rozhrani se nachazi mista s velmi jemnou mikrostrukturou, kde doslo k dobrému spojeni
materiali. Naproti tomu lze pozorovat i oblasti s vétsi velikosti zrn. Zde pravdépodobné
doslo k vykyvim teplot z divodu vysoké tepelné vodivosti médi, dasledkem ¢ehoz jsou zrna
piresahujici hranice jediné nanesené vrstvy [13].

EDS analyza ukazala, ze v mistech blize médéné casti doslo k rovnomérnému rozlozeni Si,
zato hlinik m¢l tendence se shlukovat a tvofit mista bohata na Al. Ve stfedni oblasti doslo
Kk segregaci ¢astic médi a hliniku, pravdépodobné kviili jejich obdobné velikosti atomd.
Zaroven zde doslo k formovani intermetalické faze (viz prava strana obr 2-22). Tato faze
byla pozd¢ji identifikovana jako AloCu pomoci rentgenové difrakce. V oblastech blize ¢asti
bohaté na hlinik bylo pozorovano rovnomérné rozlozeni Si. Zaroven bylo pozorovno miseni
meédi do oblasti bohatych na hlinik vlivem difuze. K tomuto jevu mohl pfispét i fakt, ze t&z§i
¢astice medi klesaly na dno melt poolu pti vyrobé. Jelikoz absorptivita médi je nizsi nez u
hliniku, k taveni doslo spiSe v oblasti bohaté na hlinik.

Vysledky EBSD analyzy byly v pfipadé médéné slitiny shodné s ¢lankem [12]. Rozhrani
materiali bylo charakterizovano vét$imi rovnomérnymi zrny, Toto mohlo byt zplisobeno
vznikem intermetalickych fazi, coz ptisp€lo k nizsi tepelné vodivosti v této oblasti. Na strané

AlSi10Mg byla pozorovéana podlouhla sloupcovita zrna.

Vysledky materialového testovani jsou vyobrazeny na snimku obr 2-23. Z vysledku je
patrné, ze bimetalické vzorky vykazuji hodnoty meze pevnosti v tahu nizs§i nez hodnoty
¢istého AlSi10Mg, ale vyssi nez hodnoty Cisté C18400. K poruseni vzorku doslo pfevazné
v oblasti médi, coz naznacuje, Ze sila spoje je vy$si nez mez pevnosti médi [13].

Al/Cu: 176 + 31 MPa
AlSi10Mg: 377 + 50 MPa
C18400: 49*11 MPa

obr 2-23 Vysledky tahové zkousky Al/Cu a referen¢nich vzorka [13]
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Oblast poruseni nesla zndmky pievazné houzevnatého lomu, ackoliv v oblasti médi byly
pozorovany cetné neroztavené ¢astice a nékolik poréznich vad. Samotny lom v této Casti
nenesl znaky typického selhani namahanim v tahu, coz naznacovalo nedostate¢né spojeni
médénych vrstev disledkem nedostate¢ného nataveni pii vyrobe¢.

V ramci materidlového testovani byl proveden tiibodovy ohybovy test. Testovaci vzorky
byly tvaru kvadru o délce 40 mm, Sifce 15 mm a tloustce 5 mm. Pevnost v ohybu je
charakterizovana odolnosti proti ohybu a je ovlivnéna pevnosti vazeb mezi jednotlivymi
vrstvami. Pozorované zplisoby poruseni byly rozdéleny do 3 kategorii: 1) adhezivni —
vyskytuje se v hrani¢ni vrstvé mezi materialy, 2) kohezni — v oblastech ¢isté médi/hliniku,
3) smisené — smés adhezni a kohezni deformace [13].

Pti pruhybu o velikosti 10 % nebyla pozorovana zadna delaminace naznacujici dobré spojeni
obou materiall. Pfi ohybu az do bodu poruseni bylo zjisténo, ze vzdy doslo ke smisSenému
poruseni, coz prokazalo, Zze ohybova pevnost bimetalického spojeni je vétSi nez mez
ohybové pevnosti jednotlivych materialti. Pokud je na spodni strané ¢ast tvorend hlinikem,
vzorek vydrzel 10% pietvoreni a dosahoval hodnot pevnosti 457 a 507 MPa. Pokud byla
ovSem pii zatézovani na spodni stran¢ médéna cast, doslo k lomu pfed dosazenim
desetiprocentniho picetvoreni. Vzorky pak dosahovaly hodnot pevnosti 184 a 244 MPa. To

mohlo byt zplisobeno vyssi porozitou a nizsi pevnosti médi, a tedy mensi pevnosti v tahu.

Na zavér bylo provedeno méfeni mikrotvrdosti. Ta byla méfena v 6 mistech v kazdé
Z oblasti. V oblasti tvofené médi dosahovala hodnota 71,74+7,5 HV, kdezto v oblasti
tvofené hlinikem 119,06+9,15 HV. Napii¢ vzorkem vzriistala hodnota témét linearné
s nékolika silné anomalnimi body dosahujici mikrotvrdosti 400 az 600 HV. Tyto anomalie
byly pfisuzovany vyskytu tvrdého, ale kiehkého intermetalika Al.Cu [13].
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3 ANALYZA PROBLEMU A CiL PRACE

3.1 Analyza problému

Zpracovani dvojice kovovych materiali béhem jedné stavby technologii SLM je mozné, ale
Kjejimu praktickému vyuziti je potiecba piekonat celou fadu problému. NejvétSim
problémem v této oblasti je vytvofeni kvalitniho rozhrani obou materialti bez vad a trhlin
(napt. viz obr 2-22). V této oblasti hraje nezanedbatelnou roli problematika procesnich
parametrl zpracovavanych materidlll, a to zejména médi a jejich slitin, ktera je technologii
SLM zpracovatelnd velmi obtizné kviili jeji vysoké tepelné vodivosti a odrazivosti. Tyto
vlastnosti prispivaji pii nevhodné zvolenych procesnich parametrech jako je vykon laseru ¢i
skenovaci rychlost k velmi porézni mikrostruktute (viz obr 2-15 (d)), coZ ma za nasledek
$patné mechanické vlastnosti vyrobeného dilu (viz obr 2-18).

3.2 Analyza, interpretace a zhodnoceni poznatku z reSerSe

Oblasti multimateridlového 3D tisku kovovych materiali se v soucasnosti vénuje mnoho
védeckych skupin s cilem nalezeni nejvhodnéjsich materialovych kombinaci a procesnich
parametrd pro jejich zpracovani. Usp&$né zvladnuti problematiky MM 3D tisku by piispélo
k jeho vyuziti v praxi pii vyrobé slozitych tvart ¢i komponent tvofenych vice kovovymi
materialy, které jsou omezené dostupnymi spojovacimi prostfedky (naptiklad lepeni ¢i

svafovani).

Z védeckych praci [9, 10] vyplyva, Ze isté Zelezo a Cista méd’ netvoii zadné intermetalické
faze a jejich vzajemna rozpustnost je velmi nizka (viz obr 2-4). Pro zvySeni vzajemné
vazebnosti obou materiald, a i z hlediska vétsiho praktického vyuziti se Castéji pristupuje ke
kombinaci slitin na bazi alespon jednoho z téchto prvki.

Plachy et al. (2017) [5] se tedy zabyvali spojenim ¢istého Zeleza a slitiny na bazi médi
(Cu7.2Ni1.8Si1Cr). Béhem této prace bylo modifikacemi procesnich parametrti dosazeno
dobré kvality materialového rozhrani (viz obr 2-6). Nasledné testy hodnoty meze pevnosti
vV tahu pro bimetalova téliska dosahovaly pfiiblizné poloviny rozmezi hodnot danych
jednotlivymi materialy. Byla tedy ovéfena hypotéza mozného kvalitniho spojeni Zeleza a
slitiny na bazi médi.

Nasledné byla zpracovana prace Wallis et al. (2016) [11], ktefi se ve své praci zaobirali
tiskem maraging oceli (1.2709) na piedem vyrobenou pevnou desku z ¢isté medi (2.0090).

Byla vybrana nejvhodnéjsi kombinace pomoci svételné mikroskopie bimetalickych vzork
(viz obr obr 2-9).
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Dalsi materidlova analyza prokazala, ze doslo k témét dokonalému spojeni obou materiala
(viz obr 2-10). Materialové testovani vyrobenych vzorka potvrdilo vysokou kvalitu spojeni
obou material, jelikoz veskera poruseni se odehrala v oblasti ¢isté médi, a nikoliv v oblasti
ptechodu (viz obr 2-13). Tato materidlovda kombinace se tedy ukazala jako velmi
perspektivni jak zhlediska kvality materidlového spojeni, tak z hlediska praktické

vyuzitelnosti.

Dalsim zdrojem informaci byla prace Liu et al. (2014) [12], ktefi se zabyvali spojenim
nerezové oceli 3161 a médéné slitiny C18400. Analyza rozhrani vzorkii pomoci svételné
mikroskopie odhalila nékolik prasklin na strané oceli. Déle zde byla odhalena velmi $patna
kvalita mikrostruktury C18400, ktera obsahovala velké mnozstvi porG a oblasti
s neroztavenym kovovym praskem (viz obr 2-15). Toto Liu et al. zdtvodnili tim, Ze vlivem
podchlazeni umocnéného vysokou tepelnou vodivosti médi doslo k separaci smési zeleza a
meédi, a vzniku tuhych roztokti na bazi jednotlivych prvki. Toto pozorovani tedy ovétilo
teorii z praci [9, 10] o vzniku smési presycenych roztokd. Celkové se ovSem spojeni médi
nebo jejich slitin a oceli 316L jevi jako perspektivni materidlovou kombinaci pro
multimateridlovy 3D tisk. Publikované vysledky jsou mimo jiné dikazem o dulezitosti

spravného nastaveni procesnich parametra a slozitosti zpracovani materialu na bazi médi.

Dale se Plachy et al. (2017) [5] vénovali studiu spojeni Cistého Zeleza a hlinikové slitiny
AlSigCusz a slitiny na bazi médi (Cu7.2Nil.8SilCr) s touz hlinikovou slitinou. Oba tyto

experimenty skoncily neuspéchem.

V piipad¢ Zeleza doslo k delaminaci na rozhrani materiald (viz obr 2-20). Za hlavni
problém zde byla povazovana Spatna kvalita navazujiciho povrchu spodniho materialu (Fe).
Tento problém se Plachy et al. snaZili feSit modifikaci procesnich parametrl a strategie
skenovani, véetné specialnich metod upskin-remelting a upskin-recoating. Témito postupy
se povedlo vyrazné zlepsit kvalitu vy$e zminéného povrchu. Navzdory témto opatfenim vSak
stale dochdzelo k delaminaci, a proto byly pokusy o spojeni téchto materiald pozastaveny.
Jako hlavni dtivod neuspéchu byl vyhodnocen zna¢ny rozdil v hodnotach koeficientu tepelné
roztaznosti pro hlinik a Zzelezo, coz zduraziiuje nutnost volby vhodnych materiala
s obdobnymi materialovymi vlastnostmi. Obdobnym vysledkem skoncil i experiment se
spojenim AlSigCuz a Cu7.2Nil1.8SilCr.

Nakonec byla shrnuta prace Sing et al. (2015) [13], ktefi se zaobirali analyzou materialového
rozhrani hlinikové slitiny AISi10Mg a médéné slitiny C18400. Analyzou materidlového
rozhrani byl opét prokazan vyskyt porozity a neroztaveného prasku na strané médi (viz obr
2-22 vlevo). Zaroven byl pozorovan vyskyt mikrotrhlin a mista s nedokonalym spojenim
materiali. Oproti v§em piedchozim pracim zde poprvé doslo i K vyskytu intermetalické faze
Al>Cu. Pfi méfeni mikrotvrdosti Sing et al. zdokumentovali velké vykyvy hodnot na
rozhrani materiali diky vzniku kiehkého, ale velmi tvrdého Al.Cu, coz prokazuje mozné
vlivy intermetalickych fazi na mechanické vlastnosti multimaterialového spojeni.
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Z4dna z vySe uvedenych praci se nezabyvala rozhranim materiall v jiné nez horizontalni

roviné.

3.3 Cile diplomové prace

Cilem této diplomové prace je vyzkum a optimalizace procesnich parametri a metodologie
zpracovani vyroby multimateridlovych (MM) dild metodou SLM. V ramci prace jsou
zkoumany materialy na bazi médi a zeleza, konkrétné slitina Cu7.2Nil.8Si1Cr v kombinaci
S nastrojovou Maraging oceli (1.2709). Dil¢imi cili prace jsou experimentalni stanoveni
optimalnich PP pro zpracovani jednotlivych materialt a optimalizace PP pro horizontalni
MM rozhrani. Déle pak navrzeni metodologie vyroby a optimalizace PP pro vertikalni MM

rozhrani a ovéteni mechanickych vlastnosti v obou smérech rozhrani.

Pro spInéni dil¢ich cila je v piipadé horizontalniho rozhrani nutné ovéfit, jak ovliviiuji PP
(vykon laseru, rychlost skenovani, hatch distance) charakter rozhrani, jaky vliv ma potadi
materiall pti vyrobé¢ a jak ovliviiuji charakter rozhrani parametry upskin a downskin. Jelikoz
vyzkum vertikalniho rozhrani je zatim zcela neprozkoumanou oblasti, v prvni fadé¢ je
nezbytné ovéfit jeho vyrobitelnost a odladit metodologii vyroby pomoci experimentalniho
nandSeciho zafizeni. Déle je nutné ovéfit vliv PP, typu rozhrani (ostré/,,powder blend*),
skenovaci strategie a strategie nanaSeni na provazani obou materiali. Zavérem je nutné
popsani principll vzajemné interakce materialii ovliviiujici kvalitu MM rozhrani i objemové
casti dilu.

Pro dosazeni kvalitniho MM rozhrani byly zformulovany 3 zakladni hypotézy k ovéteni:

Hypotéza 1: Poradi materialii pri vyrobé horizontalniho rozhrani ovliviiuje kvalitu rozhrani

Potadi materidlli pfi vyrobé horizontalniho rozhrani mé zna¢ny vliv na odvod tepla z mista
tavby vlivem rozdilné teplotni vodivosti vybranych materialt, a tedy i na charakter rozhrani.

Hypotéza 2: Procesni parametry odladéné v ramci vyzkumu horizontdlniho rozhrani jsou

vhodné i pro rozhrani vertikalni

Jelikoz je vertikalni MM rozhrani zatim zcela neprozkoumanou oblasti, pouZiti odladénych
PP na tento typ materialového spojeni miize zptisobovat fadu zatim nepopsanych jev.

Hypotéza 3: Typ rozhrani a skenovaci strategie maji zasadni vliv na miru smiseni materialii

u vertikalniho rozhrani

Typ rozhrani a skenovaci strategie jsou urCujicimi faktory charakteru rozhrani, coz miize

ovliviiovat jeho mechanické vlastnosti.
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4 MATERIAL A METODY

4.1 Postup reseni

Postup feseni této diplomové prace je vyobrazen na obr 4-1. Prvni ¢ast experimentd bude

rozdélena do dvou fazi: v prvni fazi prob¢hne tzv. screening procesnich parametri pro

vzorky s horizontalnim rozhranim, tedy odladéni procesnich parametrti pro co nejpevnéjsi a

nejkvalitnéjsi rozhrani bez vad a trhlin mezi danymi materialy pti zachovani nizké porozity
jednotlivych materiald. Takto vyrobené vzorky budou nasledné podrobeny metalografické
analyze pomoci vybrust a svételné, piipadné elektronové mikroskopie a dal§ich metod
vhodnych pro charakterizaci kvality rozhrani. Cilem bude posouzeni kvality jednotlivych
materialt (relativni hustoty objemového materialu) a kvality rozhrani.

FAZE 1 FAZE 2
Horizontalni Vertikalni
rozhrani rozhrani

(o'} _ —

Materidl 2 T 5| =

& E &

Rozhrani g = g

Materidl 1

QOptimalizace PP
- Vykon laseru
- Rychlost skenovani
- Vzddlenost drah laseru

v }

Optickeé zhodnoceni kvality

Vyhodnoce SRS rozhrani (trhliny, vady,..)

| l I

Detailni analyza

Optimalizace PP
- Vykon laserufrychlost
skenovanil ..
- Optimalizace nastaven|
nanaeciho zafizeni
- Pfesah laseru na rozhrani

[ | l

Optické zhodnoceni kvality
rozhrani (trhliny, vady,..)

Vyhodnoceni porozity

!

Detailni analyza

[ Méfeni mikrotvrdosti |

(SEM, EDS, EBSD) (SEM, EDS)
Mechanicke Mechanické
testovani testovani
Tahova zkouka Tahova zkouska

[ M&feni mikrotvrdosti |

obr 4-1 Diagram postupu feseni
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Druha faze prace se bude zabyvat optimalizaci a hodnocenim kvality materialového spojeni
u vzorku s vertikalnim rozhranim. Vychozim bodem zde budou procesni parametry
dosahujici nejlepSich vysledkti ve fazi 1. Vyrobu vertikdlniho materidlového rozhrani
umoznilo experimentalni nanaeci zafizeni vyvinuté na Ustavu Konstruovani Fakulty
Strojniho InZenyrstvi VUT v Brné.

4.2 Zafizeni SLM 280 HL

4.2.1 Popis zafizeni

Zatizeni SLM 280 HL dodavané firmou SLM Solutions Group AG (Lubeck, Némecko) je
vybaveno 400 W yterbiovym vlaknovym laserem (YLR-400-WC-Y11). Zde je nutno
podotknout, Ze realna maximalni namétena hodnota vykonu laseru dosahovala 389 W.

Maximalni uzitné rozméry stavebni komory maji velikost 280 x 280 x 365 mm bez
podkladové desky, jejiz maximalni predehiev dosahuje az 200 stupiti celsia. SLM 280HL
je schopno vyrabét rychlosti 20 cm®/h s maximalni rychlosti skenovani 10 m/s.

Stavebni komora zafizeni je vyobrazena na obr 4-2. Na horni strané se nachazi vystup laseru
spolu s kamerou, ktera slouzi ke kontrole nanasenych vrstev. Vrstvy metalurgického prasku
jsou nanaSeny recoaterem pii piejezdu stavéci platformy. Cely proces probihd v inertni
atmosféie tvorené dusikem nebo argonem (max. obsah kysliku 0,2 %), ktera kromé zamezeni
oxidace béhem procesu vyroby slouzi k odvodu spalin a ochlazovani vyrabéného dilu.

obr 4-2 Stavebni komora SLM 280 HL [14]
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4.2.2 Nanaseci zarizeni pro vyrobu vertikalniho rozhrani

V prvni fazi bude pro nanaseni prasku vyuzito standardni nanaseci zafizeni, které ma
dostate¢nou kapacitu prasku pro vyrobu vzorka pozadované velikosti.

V druhé fazi prace bude vyuzito nanaseci zafizeni vyvinuté v ramci diplomové prace [15]
(viz obr 4-3), které umoznuje vyrobu objemovych vzorki s rozhranim materiald i v ramci
jedné vrstvy. Zatizeni disponuje zdsobnikem na 2 prasky, ze kterého jsou prasky davkovany
do nanaseci hlavy se dvéma komorami. Tyto komory slouzi jako zasobniky rezervy prasku
pro aktudlné nandsenou vrstvu. Nanaseni probihd jedinou tryskou, ktera je spole¢nd pro oba
materialy.

obr 4-3 Demonstrace nanaseni multimaterialové vrstvy v komofre tiskarny SLM 280HL pomoci
experimentalniho zafizeni [15]

4.3 Pouzité materialy

Na zakladé literarni reSerSe v kapitole vyse byly vybrany nasledujici materialy: slitina na
bazi médi (Cu7.2Nil.8SilCr) a nastrojova Maraging ocel (1.2709). Jednotlivé materialy a
hranice vychozich hodnot procesnich parametrii jsou popsany v Priloze A a podkapitolach
nize.
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4.3.1 Slitina médi Cu7.2Nil1.8Si1Cr

Slitina na bazi médi Cu7.2Nil1.8SilCr (pii konvenénim zptisobu vyroby ozna¢ovana nazvem
AMPCOLOY944) je zatim pro zpracovani metodou SLM relativné novym materialem. Jeho
charakterizaci, zpracovanim a vyvojem procesnich parametrd se zabyvaly prace [14, 16, 17]
vypracované na Vysokém Uceni Technickém v Brné pod zastitou Ustavu Konstruovani.

10 pm*™ 9.9 mm 20.00 kY
1.50 K X

obr 4-4 Metalurgicky prasek slitiny na bazi médi Cu7.2Ni1.8Sil1Cr

Metalurgicky prasek zakoupeny od firmy Sandvik Osprey byl podroben analyze chemického
sloZeni a velikosti ¢astic. Zastoupeni vyznamnych prvki dle métfeni provedeného v ramci
DP je shrnuto v tab. 6 .

tab. 6 Zastoupeni vyznamnych prvk( v metalurgickém prasku Cu7.2Nil1.8Si1Cr

Prvek Hm. % Prvek Hm. %
Cu 86,8 Cr 0,92
Ni 8,4 0] 1,9

Si 2 Fe 0,06

Analyza pomoci elektronové mikroskopie ukazala nésledujici rozloZzeni velikosti ¢astic:
median 22,9 um, pramérna velikost 24,1 um. Celkové je 10 % castic mensi nez 11 um a
90 % ¢astic mensi nez 38,6 um, coz prasek ¢ini vhodnym pro zpracovani po vrstvach o Sifce
40-50 um [16]. Samotny prasek je vyobrazen na obr 4-4. Pro médénou slitinu bylo pfevzato
okno procesnich parametrti z prace [16] a v ramci tohoto okna byly zvoleny nejvyssi,
nejnizsi a stfedni hodnoty parametrti shrnutych v tab. 7
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tab. 7 Vychozi procesni parametry pro slitinu Cu7.2Ni1.8SiCr

Velic¢ina Al A2 A3
Vykon laseru (W) 350 375 389
gﬂ}gﬂ skenovani g5 1025 1100
Tloustka vrstvy (mm) 0,05 0,05 0,05
Hatch distance (mm) 0,09 0,09 0,09

4.3.2 Maraging ocel (1.2709)

18Ni-300 ¢i DIN X3NiCoMoTil8-9-5) je
ktera pro dosazeni

Maraging ocel
vysokopevnostni

1.2709 (nebo také
martenzitickd ocel, maximalniho potencialu
mechanickych vlastnosti vyzaduje tepelné zpracovani. Metodika zpracovani a vlastnosti

tohoto materialu vyrobeného metodou SLM byly zkoumany v pracich [18, 19]. Ocel vynika

zejména svym nizkym obsahem uhliku, jak je zfejmé z tab. 8.

tab. 8 Chemickeé slozeni Maraging oceli (1.2709) [19]

Prvek

Hm. % Prvek

Hm. %

Fe

Ni

Co

Mo

Ti

64,6-69,35 | Al

17-19 Cr
8,5-11 C
4,5-6 Mn, Si
0,8-1,2 P, S

0,05-0,15
<0,5
<0,03
<0,1

<0,01

Rozlozeni velikosti ¢astic je v tomto piipadé rovno pro D10, D50 a D90 hodnotam 20,15,
32,75 a 55,14 um s pramérnou velikosti ¢astic 35,55 um. Rozsah vychozich procesnich
parametrii je prevzat z predchoziho vyzkumu UK VUT FSI (C.1) a praci [18-20]. Sety byly
doplnény pomoci interpolace mezi zvolenymi krajnimi hodnotami. Konkrétni hodnoty jsou
shrnuty v tab. 9.

tab. 9 Vychozi procesni parametry pro Maraging ocel

Verze €. Bl B2 B3 B4 B5 B6 B7 B8 B9
Vykon 300 240 250 260 270 280 290 300 220
laseru (W)

Rychlost

skenovani 720 1125 1100 1050 1015 975 940 900 1200
(mm/s)
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Tloustka

0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05
vrstvy (mm)
Hatch
distance 0,12 0,06 0,06 0,07 0,07 0,07 0,07 0,07 0,06
(mm)

4.4 Metalograficka analyza multimaterialovych dilu

4.4.1 Vzorky pro metalografickou analyzu

Pro metalografickou analyzu budou vyrobeny vzorky tvaru kvadru. Po vyrobeni a odfezani
vzorkl od podkladové desky budou vzorky roziezany, brouseny, lestény a ptipadné leptany.
V prvni fazi budou vyrobeny vzorky s rozhranim v poméru 100/100, tedy ostry ptechod
Z jednoho ¢istého materidlu do druhého.

Ve druhé fazi pak bude analyzovéno rozhrani vzorki s alteraci materiali v rdmci jedné

vrstvy. Materialovy prechod u téchto vzorki tedy nebude horizontalni ale vertikalni.

4.4.2 Analyza rozhrani

Optimalizace procesnich parametr(

Materialy vybrané pro tuto praci jsou jiz v ramci VUT FSI UK tspé$né zpracovavany.
Pfedmétem této prace bude optimalizace procesnich parametrti zejména pro ucely kvalitniho
spojeni téchto materialti. Hlavnimi proménnymi budou v tomto piipadé tloustka nanasené
vrstvy, vykon laseru a skenovaci rychlost, ptipadné hustota energie, jejichz vychozi hodnoty
budou nastaveny dle aktuilné pouzivanych parametrii na UK nebo odborné literatury. U
uspesné vyrobenych vzorkl bez vyrazné porozity, zjevnych znamek delaminace ¢i jiného
poruseni bude provedena analyza pomoci svételné mikroskopie. Vybrané vzorky budou
podrobeny dal§im analyza¢nim metodam.

Svételna mikroskopie

Svételna opticka metalograficka analyza bude provedena na svételném digitdlnim
mikroskopu Keyence VHX-6000. Na pristroji je ve stavajici konfiguraci mozné dosahnout
zvétSeni 250-2500 x. Po prvotni analyze a vyhodnoceni vzorki svételnou mikroskopii budou
vzorky s uspokojivou kvalitou materidlového rozhrani (tedy s minimem trhlin a dal$ich vad)
dale analyzovany pomoci metalografickych metod shrnutych nize.
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Elektronova mikroskopie (SEM)

Elektronova mikroskopie bude provedena na piistroji Zeiss Ultra-Plus 50. Podrobnéjsi
analyza rozhrani umozni charakterizaci mechanismit provdzani obou materidlii a miize

odhalit pfipadné mikrotrhliny a intermetalické faze. Dale pak poskytne detailn&jsi informace
o mikrostruktute jednotlivych kovi, coz bude diilezité¢ zejména v ptipadé médi.

Energiové disperzni spektroskopie (EDS)

Oproti metodé¢ XRD, kterd umoznuje analyzovat uspotradani atomil v krystalové miizce
pomoci rentgenovych paprskl urcité vinové délky, vyuziva metoda EDS proudu elektronti.
Tyto elektrony pii dopadu na material vyrazeji elektrony atomi analyzovaného materialu,
pii cemz vznikd rentgenové zareni o vinové délce charakteristické pro urCité prvky.
Analyzou tohoto zéafeni lze identifikovat chemické slozeni zkoumaného materialu a

koncentrace prvki v ném obsazené (viz obr 2-11) [11].

Metoda difrakce zpétné odrazenych elektront (EBSD)
Metoda EBSD obdobné jako EDS vyuziva pro analyzu svazku elektronti. V tomto ptipadé

jsou ovSem zaznamenavany zpétné odrazené elektrony nesouci informace o uspofadéani
mikrostruktury, velikosti a orientace zrn materialu [21]. Prakticky ptiklad 1ze pozorovat na
obr 2-12.

4.5 Mechanické testovani multimaterialovych dila

45.1 Testovaci télesa

Pro metalografickou analyzu horizontalniho rozhrani budou vyrobeny vzorky tvaru kvadru
o rozmé&rech 10 x 10 X 7 mm, kde spodni 4 mm budou tvofeny prvnim materialem (substrat)
a nasledné dal$i 3 mm tvofené druhym materialem. Pro tahovou zkousku budou vyrobeny
polotovary o rozmérech 16,5 x 11,5 x 31 mm. Z téchto polotovar budou nasledn¢ pomoci
dratové fezacky vyrobeny tahové vzorky viz obr 4-5.

1,5%0,02

‘ L J

1 T
s N
= 18190°
Mo
(B30)

obr 4-5 Rozmeéry téles pro tahovou zkousku
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4.5.2 Analyzy mechanickych vlastnosti materialu

Tahova zkousSka

Tahova zkouska bude provedena na zatizeni Zwick Z250. Pfesnost stroje udavana vyrobcem

dosahuje hodnot + 2 pum pii maximalnim zatizeni vzorku silou 250 kN [22].

ZkousSka mikrotvrdosti

Pro méfeni tvrdosti bude pouzit mikrotvrdomér s digitdlnim snimanim obrazu Qness Q10A.

4.6 Experimenty

4.6.1 Horizontalni rozhrani

Cilem prvniho experimentu (H1) bude nalezeni vhodnych procesnich parametri pro
dosazeni co nejvyssi relativni hustoty a dosazeni co nejkvalitnéjSiho spojeni obou materiala.
Pro spravnou volbu vhodnych procesnich parametri pro Maraging ocel vySe popsanym
zpusobem (zvoleni hrani¢nich hodnot nebo interpolaci mezi nimi) bylo nutné vytvofit
systém testovani (Design of Experiment, DOE), viz obr 4-6. Celkem bylo vyrobeno 25
vzorkd oznacenych vzdy kombinaci pismen A (médénd slitina) a B (Maraging ocel),
ptislusnym ¢iselnym ozna¢enim setu procesnich parametrt dle tab. 7 a tab. 9. Ke kazdému
setu procesnich parametri m&déné slitiny byly tedy vzdy pfifazeny vSechny moZznosti
procesnich parametri. Maraging oceli. Vyjimku tvoii vzorek 25, ktery slouZzil
Kk jednorazovému otestovani procesnich parametri vymykajicich se oknu procesnich
parametrii dohledanému V literatufe.

|81 |[B2|[ B3 |[Ba|[B5 |[BS |[B7 |[BS8]
LAt | [ar | [ a1 | [ a1 | [ a1 a1 ]| a1 || a
(o] (=] [&] [ee] =] [ 7] [

A2 || A2 A2 || A2 || A A2 A2

| B1 || B2 || B3 || B4 || B5 || B6||B7||oBs|
A3 || A3 |[ A3 || A3 || a3 || A3 || As]|]as

| B9 |

A3

obr 4-6 DOE Experimentu H1
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Po odladéni vhodnych procesnich parametrti pro vyrobu objemového materidlu a zdkladnim
screeningu Vvlivu procesnich parametr na kvalitu rozhrani popsaném v piedchozi kapitole
byl naplanovan experiment s cilem objasnit vliv pofadi materiali pti vyrobé kvili rozdilné
tepelné vodivosti a roztaznosti, a nasledné vliv nastaveni parametrti upskin a downskin, tedy
odlisnych procesnich parametri pii vyrobé posledni vrstvy spodniho materialu (upskin) ¢i
téhoz u n€kolika prvnich vrstev druhého materialu (downskin).

Opét byl pro tento experiment vytvoien DOE vyobrazeny na obr 4-7. Pro prvnich 15 vzorka
byly pouzity 3 sety procesnich parametr pro Maraging ocel dosahujici nejlepsich vysledku
jak v ptipad¢ objemu, tak kvality rozhrani. Tyto PP byly kombinovany s kazdym ze 3
vybranych PP pro slitinu médi. Dale byly pro zpracovani médeéné slitiny experimentalné
pouzity i PP vhodné pro vyrobu Maraging oceli. V piipadé uspokojivé kvality takto
vyrobené slitiny by pouziti stejnych PP pro oba materidly vyrazné snizilo naro¢nost piipravy
dat pro vyrobu.

(a1 ][ A2 | [ A3 |[ A ][ a5
Bt || Bt || B1 || B1 || B

[ a1 [ A2 ][ as|[as]]as

(87 | [e7 | [e7 | [e7 | [

A1 A2 A3 Al || A5

| B8 | | Bs | [ B8 || BB || BE |

A3 A3 A3 | [ A3 | [ A3
Ui U2 Ui CUA] CU
B1 || Bt || B1 || B1]|]|B1|

A3 A3 A3 | [ A3 A3
D1 DZ | D3 D4 D5
B1 Bl || B1 || BY B1

obr 4-7 DOE Experimentu H2

Dalsich 10 vzorki bylo uréeno pro objasnéni vlivu parametrti upskin (5 vzorkl) a downskin
(5 vzorkil) na kvalitu rozhrani. Aby se eliminoval vliv PP objemového materialu, byly pro
vSech 10 vzorkl v objemové €asti pouzity stejné procesni parametry.

V piipad¢ parametru upskin byly hodnoty PP ve 2 ptipadech shodné s parametry vhodnymi
pro vyrobu médéné slitiny ve snaze horni vrstvu Maraging oceli vys$si dodanou energii
,pripravit na navafeni vrstvy meédéné slitiny vytvofenim hladSiho povrchu. Dalsi 3 vzorky
byly v oblasti upskinu zpracovany tfemi variantami PP ur¢enych pro Maraging ocel, které
dosahly dobrych vysledkt kvality rozhrani
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Pro parametr downskin bylo pro prvni 3 vrstvy médéné slitiny zvoleno 5 setli procesnich
parametri ur¢enych pro tento material ptevzatych z prace [14] s co nejvySsi vstupni energii,
aby doslo k dikladnému provaieni prvnich vrstev slitiny do horni vrstvy maraging oceli.
Procesni parametry pouzité v tomto experimentu jsou shrnuty v tab. 10.

tab. 10 Shrnuti procesnich parametri (PP), B — Maraging ocel, A — Slitina médi, U — PP upskin,
D — PP downskin

Oanagen Vykon Skenovaci H_atch Tloustka Hustota )

znaceni (W) rychlost distance vrstvy energlse Poznamka
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm?)

B1 300 720 0,12 0,05 69,44

B7 290 940 0,07 0,05 88,15

B8 300 900 0,07 0,05 95,24

Al 350 950 0,09 0,05 81,87

A2 375 1025 0,09 0,05 81,30

A3 389 1100 0,09 0,05 78,59

A4 290 940 0,07 0,05 88,15 Shodné s B7

A5 300 900 0,07 0,05 95,24 Shodné s B8

U1 389 1100 0,09 0,05 78,59 Shodné s A3

u2 350 950 0,09 0,05 81,87 Shodné s Al

U3 290 940 0,07 0,05 88,15 Shodné s B7

U4 270 1015 0,07 0,05 76,00 Shodné s B5

us 260 1050 0,07 0,05 70,75 Shodné s B4

D1 389 800 0,09 0,05 111,11 Pfrevzato z [14]

D2 350 870 0,08 0,05 100,57 Pfrevzato z [14]

D3 290 940 0,07 0,05 88,15 Shodné s B7

D4 250 400 0,12 0,05 104,17 Prevzato z [14]

D5 200 200 0,15 0,05 133,33 Pfrevzato z [14]
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Po optimalizaci procesnich parametri z hlediska kvality objemového materialu a kvality
rozhrani byla vyrobena tahova télesa pro experimentalni ovéfeni mechanickych vlastnosti.
Pro ¢ast tvofenou Maraging oceli byly zvoleny sety PP s oznacenim B1, B7 a B3. Sety Bl a
B7 ptedstavovaly dvé nejlépe hodnocené sady PP z hlediska porozity a kvality rozhrani. Set
B3 byl zvolen, protoze poskytoval dobrou kvalitu rozhrani, ovsem pomérné velké mnozstvi
vad v objemovém materialu a byl tedy idealnim vzorkem pro ovéfeni vlivu vnitini struktury
na mechanické vlastnosti. Pro médénou slitinu byly ve vSech tfech piipadech pouzity PP A3.
Polotovary byly orientovany vertikalné, tedy tak, Ze rovina rozhrani je rovnob&zna s rovinou
podkladové desky. Aditivné vyrobené dily obecné nejhiife odolavaji napéti v normalovém
sméru vuci rovinam jednotlivych vrstev. Tato orientace byla zvolena zamérn¢ z diivodu
ovéfeni pevnosti v tahu multimateridlovych aditivné vyrabénych dili v extrémnim piipade
nejméné vhodné orientace dilu pii vyrobé pro tento typ zatizeni (viz obr 4-8).

Maraging ocel

-Rovina rozhrani

Smeér stavby

Cu7/.2Nil1.85i1Cr

Platforma

obr 4-8 Schéma orientace polotovart pro vyrobu tahovych téles

4.6.2 Vertikalni rozhrani

Prvnim krokem pii vyrob¢ téles s vertikalnim rozhranim bylo oZiveni nanaseciho zatizeni.
Tento proces zahrnuje sezndmeni se se zafizenim a jeho ovladanim, kalibrace a testovani
optimalnich parametri a nandSecich strategii vybranych materidlti s cilem dosahnout
uniformni vrstvy. Tyto testy probihaly mimo vyrobni zatizeni. Po ovéfeni funkénosti bylo
ptikroceno k instalaci zafizeni a testovani nandSeni pifimo v zafizeni a vyrobé samotnych

vzorku.
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Procesni parametry pouzit¢ pro vyrobu vzorkii s vertikdlnim rozhranim vychazely
z piedchozich experimentt S horizontalnim rozhranim. Tyto parametry byly na zakladé
vysledku dale optimalizovany. Experimenty kromé optimalizace PP zahrnovaly i zkoumani
vlivu metody nanédseni (nandseni vrstvy nanasecim zafizenim), miru promichdni materialii

na rozhrani a vliv poradi vyroby materiala

Zmény se tykaly mimo jiné i skenovaci strategie pti vyrob¢. Standardné se skenovani sklada
ze tii krokti — Border (B, hranice dilu), Hatch (H, srafovani), a Fill Contour (FC, oblast mezi
B a H). B a FC oba pfedstavuji projeti jediného tracku laseru po vyznacené trajektorii, viz
obr 4-9.

=== Border (B)

Fill Contour (FC)

Hatch (H)

obr 4-9 Clenéni skenovaci strategie v ramci jedné vrstvy

Obecné byvaji hodnoty skenovaci rychlosti a vykonu laseru pro B a FC oproti H niZsi.
Duvodem je, Ze v ptipadé Borderu je kladen vyss$i diraz na piesnost a kvalitu povrchu
vyrabéné soucasti. Jeho ucelem je zejména zarovnat a spojit hrany vyrabéného objektu, pro
coz neni potieba tak vysokého vykonu jako pro dostate¢né protaveni objemového materialu.
Ukolem FC je pak vytvofit hladky prechod mezi B a H, kde mohou zistavat malé zbytky
neroztaveného prasku v mistech, kde k sobé B a H dokonale neptilnuly. Jelikoz se v této
oblasti mohou vyskytovat mista ktera jiz byla laserem zpracovana. Nizsi vykon je zde tedy
proto, aby nedochazelo k prehiivani materidlu a zaroven bylo zajisténo dostate¢né spojeni

hranice a Srafovani.

Oproti tomu pifi vyrobé vertikdlniho rozhrani je zapotfebi aplikovat optimalizované
parametry (které byly pii vyrobé horizontalniho rozhrani aplikovany pouze na Hatch) pravé
zejména v oblasti Border a Fill Contour, kde dojde k setkani obou materiali. Bohuzel neni
mozné tuto zménu provést lokalné pouze pro hranu kde k setkani praskd dojde (a vznikne
tak rozhrani), ale pouze na cely obvod vzorku tvofeného jednim z materialti, coz muze vést
k vadam na hranach nepfiléhajicich k druhému materialu. CAD data pouzita pro vyrobu
odpovidaji obr 4-10. Jediny vzorek se sklada ze dvou ¢asti (¢ast Maraging oceli a ¢ast
médeéné slitiny). Obé Casti pfiléhaji jednou stranou tak, ze hranice se piekryvaji a splyvaji
Vjedinou hranu (rozhrani). Kontrola pfesahu laseru na rozhrani je tedy fizena Cisté
parametrem Beam compensation.
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Maraging ocel Rozhrani c,7.2Ni1.8Si1Cr

Platforma Smér stavby @

obr 4-10 llustrace CAD dat pro vyrobu vzorkl s ostrym vertikalnim rozhranim

Pro prvni experiment (V1 — Proof of Concept) byly z piedchozi faze zvoleny dva sety nejlépe
hodnocenych procesnich parametrti pro Maraging ocel pro vertikalni rozhrani beze zmény
hodnot vykonu, rychlosti ¢i hatch distance. Jedinou proménnou byl v tomto experimentu
parametr ,, beam compensation*“ (BC), tedy vzdalenost realné drahy laseru od povrchu CAD
modelu slouzici ke kompenzaci $ifky melt poolu (MP, kratkodobé roztavena oblast laserem).
Zanormalnich okolnosti je tento parametr nastaven na hodnotu poloviny priméru melt poolu
tak, aby hranice CAD modelu byla te¢nou roztavené oblasti. Tim teoreticky dochézi k tvorbé
hranice realného dilu odpovidajici CAD modelu (viz obr 4-11 a)).

BC = 1y BC=0
. . B
;;r:éf:ftﬂﬂe c-::-mp:amn.;ti-:-n \

th Mfi
pcy pC

Hranice CAD_ Trajektorie
modelu . laseru i mo

a) b)

obr 4-11 Vizualizace parametru Beam compensation (BC), pohled shora na platformu; a) BC je roven
poloméru MP, b) BC = 0, dochazi k pfesahu meltpoolu za hranice CAD modelu
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Snizenim hodnoty toho parametru na nulu dochazi k ptesahu MP mimo hranice CAD
modelu. V piipadé vyroby vzorku s vertikdlnim rozhranim se uZ v této oblasti nachazi
naneseny druhy material a dochazi tedy v tomto misté k protaveni (a spojeni) obou materialt
soucasné (viz obr 4-11 b)).

Byly zkoumany dva typy rozhrani: ostré rozhrani kde byly oba materialy nanaseny podél
jedné roviny v kazdé vrstveé, a rozhrani ,,powder blend*, kdy hranice nanaSenych materialti
oscilovala kolem stiedové osy o hodnotu = 0,5 mm (viz obr 4-12).

Sety PP zvolené pro tento experiment byly v piipad¢ oceli B1 a B7. U obou seti byly
vytvofeny varianty s nominalni BC (0,09 mm) a s modifikovanou BC na nulovou hodnotu.
Pro médénou slitinu byl univerzalné pouzit set A3 s hodnotou BC modifikovanou na 0 mm.
Celkem byly vyrobeny 4 vzorky s ostrym piechodem a 4 vzorky s rozhranim typu ,,powder
blend* o velikosti 8 x 10 x 2 mm. Hodnoty PP jsou shrnuty v tab. 11.

tab. 11 Hodnoty PP pouzité v experimentu V1 — Proof of concept

Vvkon Skenovaci  Hatch Tloustka Hustota

Oznaceni PP (V¥I) rychlost distance vrstvy energie BC (mm)
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm?3)

B1 300 720 0,12 0,05 69,4 0,09
B1_BCO 300 720 0,12 0,05 69,4 0
B7 300 650 0,09 0,05 88,15 0,09
B7_BCO 300 650 0,09 0,05 88,15 0
A3 300 800 0,09 0,05 78,6 0

Ostry prechod Powder blend

) Osa rozhrani
Osz rozhrani 03 mma3mm
L]

Smeér stavby

Platforma

obr 4-12 Schéma typl rozhrani, h — vySka nanesené vrstvy
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Experiment V1 ukézal nutnost dalsi optimalizace PP. Na vyrobenych vzorcich se projevily
vyrazné znamky piehiivani materialu v oblasti médéné slitiny a nasledné propadani vnitini
¢asti vzorku a vyrazné vertikalni praskliny napii¢ vrstvami blizko rozhrani v ¢asti tvoiené
Maraging oceli. Oba typy vad byly pfisuzovany nevhodnym nastavenim PP, proto byl
proveden novy screening PP mé&déné slitiny nanasSené pomoci vySe zminéného zafizeni
(Experiment V2 — screening Screening Cu7.2Nil1.8Sil1Cr). Bylo vyrobeno 20 vzorkii 0
rozmérech 5 X 7 X 3 mm. PP byly pifevzaty z prace [14] a jejich kompletni piehled je v tab.
12. VSechny uvedené PP se vztahuji k tloust'ce vrstvy 0,05 mm.

tab. 12 Shrnuti PP pro médéno slitinu pro experiment V2 — Screening Cu7.2Nil1.8Sil1Cr

Osmagen Vykon Skenovaci Hlatch Skenovaci Hustota ]

znaceni W) rychlost distance strategie energlse Poznamka
(mm/s) (mm) (I/mm3)

V2_S01 300 500 0,09 Stripe 133,3

V2_S02 300 650 0,09 Stripe 102,6

V2_S03 300 800 0,09 Stripe 83,3

V2_S04 350 800 0,09 Stripe 97,2

V2_S05 389 800 0,09 Stripe 1111

V2_S06 300 1100 0,09 Stripe 60,6

V2_S07 350 1100 0,09 Stripe 70,7

V2 S08 389 1100 0,09 Stripe 80,8 ;f’e np.\es'itr;ggiga

V2_S09 300 500 0,12 Stripe 100

V2_S10 300 350 0,12 Stripe 76,9

V2_S11 300 800 0,12 Stripe 62,5

V2_S12 350 800 0,12 Stripe 72,9

V2_S13 389 800 0,12 Stripe 83,3

V2_S14 200 200 0,15 Stripe 133,3

V2_S15 389 800 0,15 Stripe 66,7

V2 S16 350 950 0,09 Stripe 81,9 ;(F; np.‘l’trezl{ggé%a

V2 S17 375 1025 0,09 Stripe 81,3 EkF; n’é‘i’tr;trggé%a

V2_S18 350 950 0,09 Chesshoard 81,9 Shodné s Al

V2_S19 375 1025 0,09 Chessboard 81,3 Shodné s A2

V2_S20 389 1100 0,09 Chesshoard 78,6 Shodné s A3
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Po odfezani vzorka byla provedena standardni metalograficka analyza (brouseni, lesténi,
analyza svételnym mikroskopem) a vyhodnocena porozita vzorkli a mira deformace horni
stény vzorkd. Na zakladé vysledkt screeningu byly pro dalsi postup vybrany PP vzorki
V2 S09 a V2 S18, které dosahovaly nejlepsiho kompromisu vysoké relativni hustoty a
relativné nizké miry deformace horni stény.

Nasledné byl proveden experiment V3 — Proof of Concept 2, ktery kombinoval poznatky
z pfedchozich experimentti. Experiment mél stejnou strukturu jako sada V1: Pro médénou
ocel byly tentokrat pouzity sety Bl a Bl BCO0 a pro médénou slitinu sety V2 S09a V2 S18.
Vsechny kombinace byly vyrobeny jak s ostrym pfechodem (V3_1—V3_4), tak s rozhranim
typu powder blend (V3 5 — V3 8) dohromady tvofici sadu celkem 8 vzorkt. DOE
Experimentu je vyobrazeno v tabulce tab. 13

tab. 13 DOE Experimentu V3 — Proof of Concept 2

Ostré rozhrani Powder blend
Set PP

Set PP : : Set PP Set PP
Vzorek Maraging ocel EU7'2N'1'SS'1C Vzorek Maraging ocel  Cu7.2Nil1.8Sil1Cr
V3 1 B1 V2_S09 V3 5 B1 V2_S09
V3 2 B1 BCO V2_S09 V3 6 B1 BCO V2_S09
V3_3 B1 V2_S18 V3_7 B1 V2_S18
V3 4 B1 BCO V2 _S18 V3 8 B1 BCO V2 _S18

Vysledkem tohoto experimentu bylo vyrazné zlepSeni kvality médénych asti vzorki.
Vyrazné praskliny v ocelové ¢asti v blizkosti rozhrani, které byly pozorovany v experimentu
V1, ale nebyly odstranény. Naopak byl pozorovan nartst jejich velikosti i Cetnosti.

Trhliny byly pozorovany u vSech vzorku, vyhradné v Maraging oceli v blizkosti rozhrani,
nebyly vdzany na typ rozhrani a jejich vyskyt nebyl omezen pouze na hranice tracku.
Z tohoto pozorovani vzeSly dvé hypotézy:

a. Trhliny jsou zptisobeny nevhodnymi PP ¢i skenovaci strategii pro ocel zptisobujici
pnuti na rozhrani vlivem rozdilné tepelné roztaznosti obou materiald ¢i vys$Sim
odvodem tepla z oceli vlivem piitomnosti médi a jejimu naslednému zkiehnuti a
popraskani v kritickém misté.

b. Existuje kritickd koncentrace slitiny médi, ktera vlivem teplotni roztaznosti
zpisobuje vnitini pnuti v oceli pfevysujici jeji mez pevnosti. Jednalo by se tedy o
stav, pii kterém se v oceli vyskytuje dostatek médi na to, aby svoji teplotni
roztaznosti zpuisobila pnuti, ale neni ji ve smési dost na to, aby toto pnuti

kompenzovala svoji vys§i houzevnatosti.
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Byl tedy navrzen dalsi experiment V4 — Optimalizace PP Maraging oceli. Tento experiment
byl sadou 10 vzorka o velikosti 10 x 7 x 2 mm, jehoz cilem bylo odhalit pfic¢inu
pozorovanych prasklin a optimalizovat procesni parametry oceli pro jejich minimalizaci.
Experiment byl tedy kombinaci ovéfeni kompatibility Maraging oceli a slitiny médi pro
vertikalni rozhrani, screeningu PP pro Maraging ocel pro vertikalni rozhrani a vyzkumu

vlivu skenovacich strategii jak na turovni vzorku, tak celé platformy.

Oproti ptfedchozim experimentiim bylo alterovano poradi vyrabénych materialti. U bézného
tisku dochazi ke skenovani patiicnych oblasti ve sméru zleva doprava. V piipadé vzorkl
s vertikalnim rozhranim to znamenalo, Ze ocelova ¢ast vzorku byla skenovana od kraje
smérem K rozhrani a nasledné¢ skenovani médéné Casti opét zacinalo na rozhrani a
pokracovalo smérem k okraji vzorku. Tento dvojnasobny tepelny Sok na rozhrani mohl byt
jednou z pfic¢in pozorovanych trhlin, a proto bylo pofadi skenovani obraceno. Teplotni
gradient tedy postupoval napied od rozhrani k okraji médéné casti vzorku a nasledné od
okraje ocelové Casti smérem k rozhrani. V tomto experimentu bylo pouzito pouze ostré
rozhrani. Rozlozeni vzorkd na desce je vyobrazeno na obr 4-13. U vzorkti V4 1 a V4 10
byl pouze naneseny médény/ocelovy prasek na patficné misto, nedoSlo vsak k jeho

skenovani.

Rovina rozhrani

1
Maraging
ocel v4_1. Platforma
V4_2
V4_9

V4_10 .
Cu7.2Nil.8Si1Cr

obr 4-13 Rozlozeni vzorkd na platformé pro experiment V4 — Optimalizace PP Maraging oceli.
Ve snaze zjistit pfi¢inu trhlin bylo v tomto experimentu na vyrobenych vzorcich ovéfeno
nekolik hypotéz, které jsou popsany nize:

V4_01 — PP byly ptevzaty z predchoziho experimentu jako referencni. Cilem bylo ovéfit
vliv pritomnosti médéného prasku v blizkosti vyrabéného ocelového dilu.

V4_02 — U tohoto vzorku byl aplikovan remelting, neboli dvojité vypaleni v kazdé vrstvé
stejnymi PP. Cilem bylo zjistit, zda a jak prehiivani materialu ovlivni vznik trhlin
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V4 03 — Skenovaci kontury (Border a Fill contour) byly vypnuty, skenovan byl pouze
vnitini objem (hatch) vzorku. Cilem bylo ovéfit vliv pofadi skenovani v ramci jednoho
vzorku

V4 _04 — Skenovaci strategie stripe byla upravena tak aby nedochazelo k rotaci jednotlivych
trackli mezi vrstvami a tracky v kazdé vrstvé byly orientovany rovnobézné s rozhranim
(ozn. Stripe II). Cilem bylo omezit pnuti indukované na okrajich trackd vlivem smr$tovani
pti chladnuti materialu, které mohlo trhliny zptsobit. Tento efekt se v bézné praxi projevuje
napiiklad u FDM tisku, kdy vlivem piili§ vysoké vrstvy nebo nespravnych PP dojde
k odlepeni tisténého dilu od podlozky

V4 _05 — Byly pouzity standardni parametry pro vyrobu Maraging oceli. Hlavni rozdil byl
Vv aplikaci dvojitého borderu a rozdilnych PP pro B a FC které byly doporuc¢eny vyrobcem

Vzorky V4 06 az V4 09 byly screeningem PP v oblasti okna procesnich parametri
Maraging oceli s co nejnizsi skenovaci rychlosti a nejniz§im vykonem laseru. Divodem byla
snaha o zpomaleni a minimalizaci teplotniho $oku v materialu béhem skenovani vzorku

Pro slitinu médi byl ve vSech ptipadech pouzit set PP Al. Cilem vzorku V4 10 bylo ovéfit
vliv pfitomnosti ocelového prasku béhem vyroby médi obdobné jako u vzorku V4_01, jen
s opaénym poifadim materialt (viz obr 4-13). Kompletni shrnuti PP pouzitych pro tento
experiment je v tab. 14.

tab. 14 Seznam pouzitych PP, experiment V4 — Optimalizace PP Maraging oceli

Osnagen Vykon Skenovaci H_atch Tloustka )
znaceni W) E%Cmm/g;t ((Jlr;srtna;nce \(/r:]sntqv)y Poznamka

V4 _01 300 720 0,12 0,05 Shodné s B1_BCO

V4_02 300 720 0,12 0,05 Remelting 1x

V4_03 300 720 0,12 0,05 Pouze hatch

V4_04 300 720 0,12 0,05 Stripe Il

V4_05 300 720 0,12 0,05 Aplikovan 2x B
100 350 - 0,05 PP B (V4_05)
150 400 - 0,05 PP FC (V4_05)

V4 06 100 400 0,12 0,05 Screening

v4_07 200 400 0,12 0,05 Screening

V4 08 150 500 0,12 0,05 Screening

V4 09 250 500 0,12 0,05 Screening

CuNi - A1, shodné pro
V4_10 350 950 0,09 0,05 v8echny meédéné Casti
predchozich vzorkd
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V Experimentu V4 se ukazalo, Ze trhliny v blizkosti rozhrani se projevily i ve vzorku V4 01,
ktery nemé¢l médénou ¢ast, jednalo se tedy o kvadr z Cisté oceli. Dal§im poznatkem bylo, ze
nejlepsiho kompromisu mezi kvalitou objemového materialu a mirou vyskytu trhlin dosahl
vzorek V4 07. Byl tedy navrzen Experiment V5 — Proof of Concept 3, ktery byl zaméfen na
potvrzeni hypotézy, ze pouha pfitomnost médi v blizkosti oceli pii vyrobé miize mit za
nasledek vyskyt trhlin. Déle byl v rdmci tohoto experimentu proveden podrobngjsi screening
PP v okoli téch, kterymi byl vyrabén vzorek V4 07. Soucasti experimentu byla také vyroba
tahovych téles s témito parametry pro Maraging ocel. Stejn¢€ jako v piedchozim experimentu
zde byl ve v8ech ptipadech pro slitinu médi pouzit set PP Al. Kompletni piehled pouzitych
PP je v tab. 15.

tab. 15 PP pouzité v Experimentu V5 — Proof of Concept 3

Osnagen Vykon Skenovaci H_atch Tloustka )
znaceni W) E%ﬁ:}gft ((:ir;sr;e;nce \(/r:]sr':]v)y Poznamka

V5_01 300 720 0,12 0,05 Aplikovan 2x B
100 350 - 0,05 PP B (V4_05)
150 400 - 0,05 PP FC (V4_05)

V5_02 200 400 0,12 0,05 Shodné s V4_07

V5 03 200 350 0,12 0,05 Screening

V5 04 200 450 0,12 0,05 Screening

V5_05 200 500 0,12 0,05 Screening

V5 06 150 450 0,12 0,05 Screening

V5_07 - - - - Viz pozn.

V7_08 - - - - Viz pozn.

V5_T1-3 200 400 012 0,05 Shodné s V4_07, 3 Tahové

vzorky

CuNi - Al, shodné pro
CuNi 350 950 0,09 0,05 vSechny meédéné Casti
predchozich vzorkd

Pozn. Vzorky V5 01, 02, 07 a 08 byly tvofeny pouze ¢asti z Maraging oceli. PP vzorki
V5 01 a V5 07 (resp. V5_02 a V5_08) byly shodné a lisily se pouze polohou na desce.
Vzorky V5 01 a 02 byly situovany na rozhrani a byl vedle nich nanesen prasek médéné
slitiny. Vzorky V5 07 a 08 byly zcela obklopeny nezpracovanym ocelovym praskem a byly

vyrobeny ve vzdalenosti 7 mm od osy rozhrani.
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5 VYSLEDKY

5.1 Horizontalni rozhrani

5.1.1 Vyroba vzork

Experiment H1 - Cu7.2Ni1.8Si1Cr - Maraging ocel
Vyroba vzorki probihala nésledujicim zptisobem:

1. Vy¢cisténi stroje

2. Tisk casti tvofené Cu7.2Nil.8SilCr

3. Vycisténi stroje bez vyjmuti platformy

4. Zasypani jiz vyrobenych ¢asti vzork druhym materidlem
5. Tisk ¢asti tvofené Maraging oceli

Tiskova platforma byla piedehiata na 100 °C. Po vytisténi Casti tvofené médénou slitinou
bylo nutné vyjet s tiskovou plochou o0 0,1 mm vySe aby bylo dosazeno dostatecné tenké prvni
vrstvy oceli a byla pouzita moznost ,,initial exposure 1x“, tedy dvojité vypaleni prvni vrstvy
materialu, aby bylo zabezpeceno dostatecné provaieni prvni vrstvy do podkladové desky.
Vysledny stav dokonéenych vzorkd je vyobrazen na obr 5-1.

obr 5-1 Vzorky Cu7.2Nil1.8Si1Cr-Maraging ocel po dokonceni stavby a vy€isténi komory stroje
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Experiment H2 - Maraging ocel - Cu7.2Ni1.8Si1Cr; Upskin/Downskin

Postup pro vyrobu vzorki byl totozny s postupem v ptedchozi kapitole pouze se zaménou
poradi materiald. Béhem vyroby nedoslo k Zadnym znakiim delaminace ani jinych okem
pozorovatelnych defekti. Vyrobené vzorky jsou vyobrazeny na obr 5-2.

4

obr 5-2 Vyrobené vzorky experimentu Maraging ocel-Cu7.2Ni1.8Si1Cr

Experiment H3 — vyroba tahovych téles (Cu7.2Nil1.8Sil1Cr - Maraging ocel)

Vyroba polotovaru tahovych téles probihala stejnym zptisobem jako v experimentu H1. Po
vyrobeni ¢asti z médéné slitiny byla komora stroje vycisSténa bez vyjmuti platformy a jiz
stojici vzorky byly zasypany praskem Maraging oceli. Nasledné byl tisk znovu spustén za
pouziti ocelového prasku. Po dokonceni stavby byly polotovary odiezany a obrobeny do
tvaru tahovych téles pomoci elektroerozivniho obrabéni. Z kazdého polotovaru byla
vyrobena 3 tahova télesa. Jedno z hotovych tahovych téles je vyobrazeno na obr 5-3.

obr 5-3 Vyrobeny vzorek pro tahovou zkousku
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5.1.2 Analyza relativni hustoty

Krom¢ analyzy samotného rozhrani bylo tfeba zvolit vhodné procesni parametry ke
zpracovani jednotlivych material, aby bylo docileno co nejkvalitn€jsi objemové cCasti.
K tomuto ucelu slozil Experiment H1. Celkem bylo vyrobeno 25 multimateridlovych
vzorkl. Byly zvoleny 3 sety procesnich parametrti pro médeénou slitinu a 9 setl procesnich
parametrd pro druhy material, pfi¢emz prvnich 8 setti bylo vyrobeno ve 3 provedenich vzdy
v kombinaci sjednim ze tfi seti pro médénou slitinu. Vzorek 25 (procesni parametry
s oznacenim 9) slouzil pro experimentalni provéfeni procesnich parametri mimo okno
béznych procesnich parametrti odvozeného z literatury a byl vyroben v jediném exemplafi.
Pro piehlednost je zde zopakovan diagram DOE pro tento experiment (viz obr 5-4).

‘ 1T ]

|81 |[ B2 || B3 |[Ba]|[B5|[B6 || B7 || BE]
| A1 A1 A1 A1 A1 A1 A1 A1
[ B1 |[B2]|[B3]|[Bsa]|[B5|[B6|[B7|[BS]

A2 A2 A2 A2 | | A2 A2 A2 A2

!81H82‘]783“B4HBSHB6HB7HBS|
A3 || A3 || A3 [| A3 || A3 || A3 || A3 || a2

| e |

A3
obr 5-4 Design Of Experiment pro Experiment H1 (Cu7.2Nil1.8Si1Cr-Maraging ocel)

Relativni hustota jednotlivych materiali byla vyhodnocena u vSech vzorkl ve tfech riznych
rovinach fezu. Vzorky byly zality do epoxidu, vybrouseny a vylestény pomoci
metalografické brusky. Fotografie lesténych povrchti byly pofizeny mikroskopem Keyence
VHX-6000. Vybrusy vSech vzorkl probihaly ze strany proudéni inertni atmosféry béhem
vyroby. Fotografie byly nasledné zpracovavany pomoci softwaru ImageJ.

Na strané médéné slitiny byla u vSech tii setli testovanych procesnich parametri
(3 x 8 vzorkii x 3 roviny vybrusu) zaznamenana pomérné vysoka hustota (viz obr 5-5).
Shrnuti primérné relativni hustoty je v tab. 16.

tab. 16 Primérna relativni hustota jednotlivych setd procesnich parametrd pro Cu7.2Ni1.8Si1Cr

Relativni
Oznaceni vzorku hustota
(%)
Al 99,81
A2 99,82
A3 99,88
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U vsech pouzitych procesnich parametrti bylo dosazeno relativni hustoty vyssi nez 99,8 %,
tedy témef neporézniho materialu. Vyrobené vzorky ovSem nebyly zcela bez defekti. Tyto
defekty byly pravdépodobné zptisobenymi vadami kovového prasku nebo nedokonalostmi
vyrobniho procesu (napt. momentalni rozostieni laseru v dusledku vypafujiciho se
materialu, ...).

Oproti tomu na stran¢ Maraging oceli byly zaznamenany vyrazné rozdily v mife porozity
v zavislosti na pouzitych procesnich parametrech (viz obr 5-5). Celkem bylo hodnoceno
8 setti procesnich parametrti (8 X 3 vzorky x 3 roviny vybrusu). Vysledky jsou shrnuty v tab.
17. Vzorek ¢. 25 nebyl zahrnut do nize popsaného procesu vyhodnoceni jednak pro jeho
zietelny vyskyt porozity viditelny pouhym okem a jednak proto, ze neposkytoval dostatecné

velky statisticky soubor pro vyhodnoceni porozity.

L — —_—
1000pm| = 1000um’ =

obr 5-5 Vzorek A1B6 svizualné nejmendim mnozstvim porozity (vlevo) a B2A3. svizualné nejvétSim
mnozstvim porozity (vpravo) v oblasti Maraging oceli (1. rovina vybrusu)

tab. 17 PrGmérna relativni hustota jednotlivych setl procesnich parametrd pro Maraging ocel

Relativni
Oznaceni vzorku hustota

(%)
B1 99,87
B2 98,83
B3 98,79
B4 98,88
B5 99,41
B6 99,27
B7 99,54
B8 99,65
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Graf na obr 5-6 znazornuje vyslednou relativni hustotu u ¢asti vzorki tvofenych Maraging
oceli. Z grafu je patrné, Ze nejvysSi primérné relativni hustoty bylo dosazeno se sety
procesnich parametri ozna¢enych jako B1l, B8 a B7, a jsou tedy vhodnymi procesnimi
parametry pro vyrobu objemovych dilt z tohoto materialu.

T LLEE

g 98
8
2 °
2 97
=
=
©
o
= 96
[ ]
[ ]
95

B1 B2 B3 B4 B5 B6 B7 By

Set procesnich parametr( (Maraging ocel)

obr 5-6 Vyhodnoceni relativni hustoty — Maraging ocel

U né&kterych set procesnich parametrii (zejména B2, B3, B4 a B6) se projevilo vyrazné
zhorSeni relativni hustoty, kdy hodnoty dosahovaly pfiblizn¢ 98 % a méné&. VSechny tyto
odchylky byly naméfeny v prvni roving fezu (0,5-1 mm pod povrchem vzorku).

Zajimavé je pak porovnani relativni hustoty ku vstupni energii jednotlivych vzorki. Z grafu
obr 5-7 je patrné, Ze nejvyssi relativni hustoty dosahuji pravé hrani¢ni procesni parametry
(B1 a B8), tedy ty s nejvysSsi a nejnizsi vstupni energii. Sety B5, B6 B7 jsou pak témé&r
rovnomérné rozmistény mezi krajnimi hodnotami. Zaroven zde lze pozorovat i vyrazné

zhorSeni relativni hustoty v prvni roviné vybrusu zminéné vyse.
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obr 5-7 Zavislost relativni hustoty na hustoté energie pro Maraging ocel
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obr 5-8 Zavislost relativni hustoty na vykonu laseru Maraging oceli

Dalsim cilem bylo tedy urCeni vlivu procesnich parametri obsazenych ve vypoctu
energetické hustoty. Z grafu obr 5-8 je patrny vztah mezi relativni hustotou a dodavanym
vykonem ve smyslu piimé iméry, zatimco v grafu obr 5-9 je viditelny opacny trend ve
vztahu ke skenovaci rychlosti.

63



100,0

°
B8 B7
o o1 ° BS
¢ e
99,5 *
’ °

- B6 b o o
S °
2 * 4
% 99,0 B3 B2 ® Primériez1
]
< PY Primér rez 2
c
E 98,5 ® Priimér ez 3
o
(V]
o

98,0

® °
°
97,5
700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100 1150
Skenovaci rychlost (mm/s)
obr 5-9 Zavislost relativni hustoty na rychlosti skenovani Maraging oceli
Obecné Ize tedy fici, Ze pro docileni maximalni relativni hustoty (a tedy co nejnizsi porozity)

Maraging oceli je vhodné pouziti vys$Sich vykond a nizsich rychlosti skenovani.

5.1.3 Analyza rozhrani Experimentu H1 (Cu7.2Nil1.8Si1Cr - Maraging
ocel)

Ackoliv ur€ité procesni parametry mohou byt vhodné pro vyrobu objemového materiélu,

nemusi to nutné¢ znamenat, ze budou zaroven vhodné i pro kvalitni multimateridlové
rozhrani.

U vSech vyrobenych vzorkii byla pozorovana pfechodova oblast obsahujici smés obou
materiali dosahujici $itky az 100 um, tedy 2 nanesenych vrstev. Na jeji hranici a dale
vyhradné na stran¢ Maraging oceli doslo k vyskytu prasklin a dalSich defektli v rizné mife
a Cetnosti. Pfikladem mohou byt relativné dlouhé vertikalni praskliny na obr 5-10.
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obr 5-10 Detail rozhrani, vzorek A1B6

Bylo pozorovano nékolik dominantnich typd defektt, viz obr 5-11. Prvnim typem
vyskytujicim se zejména ve vzorcich s velmi vysokou relativni hustotou jsou relativné
dlouhé vertikalni praskliny, za¢inajici hranici pfechodové oblasti. Druhym typem jsou pak
praskliny horizontdlni. Tyto byly dominantni u vzorkii s nizkou relativni hustotou.
Nejcastéjsi oblast vyskytu byla ve vzdalenosti 50-200 pm od hranice ptfechodové oblasti,
piipadné byly iniciovany porozitou v tésné blizkosti hrani¢ni oblasti. Dale se horizontalni
praskliny vyskytovaly i pfimo na rozhrani materiald. Tretim typem prasklin pak byly
praskliny bez dominantniho sméru Sifeni. Tento typ defektd se vyskytoval ve vSech
vyrobenych vzorcich.
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obr 5-11 Typy defektl na rozhrani (fez 1); vertikalni praskliny (vlevo nahofe), horizontalni praskliny (vpravo
nahofe), praskliny bez dominantniho sméru Sifeni (vlevo dole), rozhrani s minimem vyraznych
defektll (vpravo dole)

Vv

Jak jiz bylo zminéno na za¢atku kapitoly, procesni parametry dosahujici nejvyssi relativni
hustoty v objemovém materialu neposkytovaly zaroven kvalitni mutlimaterialové rozhrani.

r

V obou ptipadech seti Bl i B8 byly na rozhrani pozorovany cetné, zejména vertikalni

praskliny dosahujici délky az 200 um. Oproti tomu sada vzorkli s ozna¢enim B7 s nizsi
relativni hustotou obsahovala minimalni pocet defektii na rozhrani materiala (viz obr 5-12).

obr 5-12 Detail rozhrani materiald, fez 1, vzorek A1B7

Na zakladé téchto vysledki bylo pfistoupeno k dal§imu testu pro ovéieni hypotézy, zda ma
na kvalitu rozhrani vliv potadi materiala pii vyrobé, ptipadné zda se mé na kvalitu rozhrani
vliv jeden z parametrt downskin ¢i upskin.
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5.1.4 Analyza rozhrani Experimentu H2 (Maraging
ocel - Cu7.2Nil1.8Sil1Cr; upskin/downskin)

Cilem tohoto experimentu bylo ovéfit Aypotézu 1. Po odladéni vhodnych procesnich
parametrii pro vyrobu objemového materidlu a zakladnim screeningu vlivu procesnich
parametrl na kvalitu rozhrani popsaném v ptfedchozi kapitole byl napldnovan experiment
s cilem objasnit vliv potadi materialt pti vyrobé kvili rozdilné tepelné vodivosti a nasledné
vliv nastaveni parametri upskin a downskin. Pro piehlednost je na obr 5-13 opét vyobrazen
DOE tohoto experimentu. Procesni parametry pouzité v tomto experimentu jsou shrnuty v
tab. 10.

(a1 [[A2 | [A ][ ][ a5
|1 |[B1|[ 81|81 ][ B1]

[ a1 A2 A3 || a4 || a5
87 || ez |[ &7 | [ &7 |[®87]

at |[a2 | [ A3 |[ a4 ][ as
| 88 | [ B8 || B8 | [ B2 || BB |

A3 o A FRal A
50 o .2 5 5 i 0
| Bt || 81 |[B1 || B1]|]BI1]

A3 A3 A3 | [ a3 | [ a3
D1 02 D3 D4 05
B1 B1 B1 B1 B1

obr 5-13 DOE Experimentu H2 (Maraging ocel-Cu7.2Ni1.8Si1Cr; upskin/downskin)

Na zakladé predchoziho experimentu byly pro Maraging ocel vybrany parametry
soznacenim B1, B7 a B8, které dosahovaly nejlepSich vysledkt jak v oblasti relativni
hustoty materialu, tak u nich bylo dosaZeno relativné kvalitniho rozhrani s menSim
mnozstvim prasklin a dalSich nedokonalosti. Prvnich 15 vzork® tohoto experimentu
kombinuje tyto sety procesnich parametrt se v§emi dfive pouzitymi PP pro médénou slitinu
(A1, A2 a A3) a nasledn¢ s médeénou slitinou zpracovanou parametry shodnymi s témi
vhodnymi pro zpracovani Maraging oceli (A4, A5). Toto ma za cil ovéfit moznost
zpracovani obou materidlu jednim setem procesnich parametri, coz by v piipadé
uspokojivého spojeni a kvalitniho objemového materidlu znamenalo vyrazné usnadnéni
procesu piipravy dat pro dalsi vyrobu.
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Vliv pofadi material( pfi stavbé

Nasledujici vysledky zahrnuji hodnoceni celkem 9 vzorkd, a to vzorky s ozna¢enim BxAy
(kdex=1,7,8ay=1, 2, 3). Hodnoty procesnich parametrt jsou stejné jako u pfedchoziho
experimentu, vzorky se lisi tedy pouze pofadim vyrdbénych materiali. Analyza svételnou
mikroskopii ukazala, Zze u téméf vSech vzorkl bez ohledu na pouzité PP dochazelo pti
druhém experimentu (potadi materidli Maraging ocel-slitina médi) ke zuzeni prechodové
oblasti o ptiblizn€ 25 % (viz obr 5-14).

obr 5-14 Porovnani pfechodové oblasti pfi porfadi materialu slitina médi-Maraging ocel (vlevo) a Maraging
ocel-slitina médi (vpravo). Kombinace PP B1A1

v

oproti médéné slitiné (priblizné 1080 °C). Pti stavéni slitiny na ocel dosahuje meltpool
(lokaln¢ roztavena oblast v misté plisobeni laseru) takové teploty, kterd primarné staci k
roztaveni médéné slitiny. Pti této teploté se ov§em podkladova vrstva oceli netavi do vyrazné
hloubky a rozhrani je tudiz relativné ostré. V opacném piipadé, tedy pii stavéni oceli na
podkladu médi, musi oblast dosdhnou teploty potfebné pro roztaveni oceli. Podkladova
vrstva médi je takto neptimo zahtata vyrazné nad svou teplotu taveni. V kombinaci s vyssi
tepelnou vodivosti médi toto vede k hlubs§imu nataveni médéného podkladu a k vétsimu
promiseni materialt. Vysledkem je pak $irs§i prechodova oblast.

Vliv pouziti stejnych PP pro oba materialy

Vysledky v této kapitole zahrnuji celkem 6 vzork, a to konkrétné ty s oznacenim BxAz (kde
x=1,7,8az=4,5). Ulem tohoto experimentu bylo mimo vy3e zminénych diivodi také
experimentalni ovéteni kvality médeéné slitiny vyrabéné PP uréenymi pro Maraging ocel (a
tedy s vyrazné men§im vykonem laseru).
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obr 5-15 Vzorek B7A4. Obé ¢asti vzorku byly vyrabény stejnymi PP

Dle oc¢ekévani doslo k naristu porozity v objemové €asti vzorku tvoifené médénou slitinou
z divodu nizsi ptijaté energie, a tedy nedokonalého roztaveni praskového materialu (viz obr
5-15). Zaroven zde doslo k vyssimu vyskytu tenkych podélnych prasklin uvniti materidlu
(tzv. ,,lack of fusion porosity*). Tento typ trhlin je asociovan zejména s nedostate¢nou

teplotou pfi zpracovani a ma za nasledek vyrazné zhorSeni mechanickych vlastnosti.

Navzdory zhorSeni kvality objemového materialu, vliv na rozhrani obou materialt lze na
zékladé svételné mikroskopie prohlasit za minimalni. Sitka hrani¢ni oblasti je totozna se
vzorky s patfi¢énymi PP a rozhrani neobsahuje abnormalni mnozstvi nedokonalosti a trhlin.
D4 se tedy pfedpokladat, ze kvalita rozhrani neni ovlivnéna, nicméné zhorSeni kvality
objemové ¢asti bylo vyhodnoceno jako natolik zavazné, Ze v experimentu v ramci této prace
nebude pokrac¢ovano.

Vliv parametrd upskin/downskin

DalSich 10 vzorkli je nésledné urCeno pro otestovani parametri upskin a downskin.
Objemova ¢ast obou materidlli byla v obou ptfipadech vyrobena nejvhodnéjsimi PP pro tento
ucel pro dany material (set A3 pro slitinu médi a B1 pro Maraging ocel).

Procesni parametry pro upskin byly aplikovany pouze na posledni vrstvu Maraging oceli a
byly v prvnich dvou exemplafich pfizptisobeny vhodnym PP pro zpracovani nasledujici
vrstvy médéné slitiny (A3 a Al) a v dalSich 3 ptipadech shodné se vzorky s dobrymi
vysledky rozhrani z ptedchoziho experimentu (B7, BS a B4). Celkem tedy bylo vyrobeno 5
vzorki s parametrem upskin.
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U Zadného ze zkoumanych vzorkii nebyla zaznamenana zména kvality rozhrani (mnozstvi
trhlin) a nedoslo ke zmén¢ §itky hrani¢ni oblasti (viz obr 5-16).

100pm " i 100pm

obr 5-16 Porovnani hrani¢ni oblasti vzorki B1A3 (vlevo) a B1U3AS3 (vpravo)

Z analyzy svételnou mikroskopii vyplyva, ze parametr upskin nemé na kvalitu rozhrani
zadny vliv a nebude v tomto experimentu v ramci této prace pokracovano.

Procesni parametry pro downskin byly aplikovany na prvni 3 vrstvy médéné slitiny. Zde se
jednalo o PP pievzaté z okna procesnich parametrii v praci [14]. Zamérné byly vybrany
parametry s vys§i vstupni energii, aby doslo K vyrazn&jSimu provafeni vice odrazivé a
tepelné vodivé médéné slitiny do horni vrstvy Maraging oceli. Bylo vyrobeno celkem 5
vzorkt s parametrem downskin.

Analyza svételnou mikroskopii ukézala, Ze pifi aktivnim parametru downskin sice nedoslo

.

k vyrazné zmén¢ kvality ¢i Sifky hrani¢ni oblasti. Byla ovSsem znatelna zména zabarveni
médéné slitiny v oblasti smiseni s Maraging oceli (viz obr 5-17). Jeden ze vzorku

S nejvyraznéjSim zabarvenim byl podroben dikladnéjSim analyzam.

100pm

obr 5-17 Zména zabarveni pfi aplikaci DS, vzorek B1D2A3

70



5.1.5 Podrobna analyza vybranych vzorku

V této kapitole jsou shrnuty vysledky analyz provedenych ve spolupraci s UMVI (FSl,
VUT), tedy pozorovani elektronovym mikroskopem (SEM), chemické analyzy (EDS) a
metody difrakce zpétné¢ odrazenych elektronti (EBSD). Kviili finan¢ni a ¢asové naro¢nosti
téchto metod bylo pro prvni dva typy analyz (SEM a EDS) vybrano pouze 5 vzorkl na
zaklad¢ ptredchozi analyzy svételnou mikroskopii. Konkrétné se jedna o vzorky:

- A3B1 (Experiment H1)
- A3B7 (Experiment H1)
- B1A3 (Experiment H2)
- B7A3 (Experiment H2)
- B1D1A3 (Experiment H2)

[ 24

analyzovany pouze 3 vzorky (A3B1, B1A3 a B1D1A3). Pro pichlednost jsou pouzité PP
vyse zminénych vzorkt shrnuty v tab. 18.

tab. 18 Rekapitulace PP vzorkd podrobenych detailni analyze

Vvkon Skenovaci  Hatch Tloustka Hustota
Oznaceni (V)\’/) rychlost distance vrstvy energie
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm?3)
B1 300 720 0,12 0,05 69,44
B7 290 940 0,07 0,05 88,15
A3 389 1100 0,09 0,05 78,59
(max)
D1 389 800 0,09 0,05 111,11
(max)

Cilem bylo krom¢ zkoumani procest pfi tvorbé rozhrani i dikladnéji porovnat kvalitu
rozhrani u dvou nejlépe vyhodnocenych PP pro Maraging ocel (B1 a B7), vliv potadi
materiald pfi vyrobé (napf. miru smiseni materialii) a vliv aplikace parametru downskin na
mikrostrukturu rozhrani.
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Elektronova mikroskopie (SEM)

V této kapitole jsou shrnuta pozorovani pomoci elektronové mikroskopie. Na obr 5-18 jsou
vyobrazeny snimky rozhrani dvou vzorkl vyrabénych s totoZznymi procesnimi parametry a
postupem vyroby (A3B1 a B1A3 v tomto poradi). Jedinym rozdilem bylo potadi materiala
pii vyrobé. Na snimcich lze pozorovat vyrazny rozdil v typu rozhrani: v ptipad¢ kdy byla
jako prvni vyrobena ¢ast z m&déné slitiny (obr 5-18 (a)) je vidét vyrazné a rovnomérné
promiseni Maraging oceli do oblasti médi ve spodni ¢asti. Lze zde také pozorovat pronikani
médéné slitiny smérem vzhiru do Maraging oceli nad oblasti rozhrani. Oblast vzajemného
promiseni materialll dosahuje Sitky az 250 um, tedy pétinasobku Sifky nanesené vrstvy.

=

obr 5-18 SEM snimek rozhrani (200x zvétSeni) vzork(i A3B1 (a) a B1A3 (b). Cervena $ipka znazorfiuje smér
stavby. Maraging ocel je zobrazena tmavsi barvou

Na snimku obr 5-18 (b) 1ze naopak pozorovat relativng ostry prechod z ¢asti oceli do médéné
slitiny s vyrazné mensim a méné rovnomérnym promisenim oceli v oblasti mé&di. Pronikani
meédéné slitiny do oblasti oceli je v porovnani s ptedchozim ptipadem také vyrazné mensi.

obr 5-19 SEM snimek rozhrani (400x zvétseni) vzorkd A3B1 (a) a B1A3 (b). Cervena $ipka znazorfiuje smér
stavby. Modré Sipky znaci mista mikrotrhlin. Maraging ocel je zobrazena tmavsi barvou
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Pfi bliz§im pozorovani lze pii pofadi vyroby Maraging ocel — mé&déna slitina pozorovat
vyrazny vyskyt mikrotrhlin iniciovanych na rozhrani materialti (viz obr 5-19 (b)). Tyto
trhliny mohly byt zpusobeny vyssi teplotni roztaznosti médéné slitiny v kombinaci s nizsi
houzevnatosti oceli. Vlivem vyssi teplotni vodivosti medi je ocel na rozhrani ochlazovana
rychleji, a je tedy vice nachylna k vyskytu trhlin. V pfipadé opacného potadi materiala 1ze
na snimku obr 5-19 (a) pozorovat pouze jedinou trhlinu, pravdépodobné iniciovanou v misté
viditelné vady Vv tésné blizkosti rozhrani. Nejsou zde patrné zadné trhliny souvisejici pfimo
svlastnostmi materiali. Toto mohlo byt zplsobeno vys$$im zastoupenim médi
V bezprostedni oblasti rozhrani, coz pfispiva ke zvySeni houzevnatosti této oblasti, a tedy
niz8imu mnozstvi trhlin.

Toto pozorovani potvrzuji i snimky vzorka s parametry A3B7 (resp. B7A3), viz obr 5-20.
Opét zde lze pozorovat vyrazné §irsi a plynulejsi piechod z oblasti médéné slitiny do oblasti
oceli v ptipad¢, kdy médéna slitina byla substratem (obr 5-20 (a)). Charakter rozhrani je
ovsem oproti pfedchozimu ptipadu odlisny: Ve sméru stavby je oblast ¢isté médi prerusena
vrstvou izolovanych oblasti s vyrazné vyssim obsahem oceli. Nad touto vrstvou se pak
nachazi oblast s relativné vyvaZenym zastoupenim obou materidlli. Dale pak dochazi

K postupnému vymizeni médéné slitiny az do oblasti tvofené Cistou oceli. Tento jev miize
byt zptsoben vyssi dodanou energetickou hustotou (Egi1<Eg7), coZz miize mit za nasledek
vy$s§i miru difuze materiald na rozhrani.

obr 5-20 SEM snimek rozhrani (200x zvétSeni) vzork( A3B7 (a) a B7A3 (b). Cervena Sipka znazorfiuje smér
stavby. Maraging ocel je zobrazena tmavsi barvou

Tuto teorii potvrzuje také vyS$i mira smiseni na rozhrani pti opaéném potradi vyroby
materiala (viz obr 5-20 (b)). Rozhrani je zde sice stale relativné ostré a témét nedochazi
k difuzi médéné slitiny smérem do oceli. V oblasti, kde ke smiseni dochazi je vSak pomér
obou materialti vyrazn¢ vyrovnanéjsi. Tim byla tedy potvrzena hypotéza 1.

Dalsi podobnosti s ptedchozim piipadem je pak vznik mikrotrhlin na rozhrani pii potadi
Maraging ocel — médéna slitina (viz obr 5-21). Na snimku Ize také pozorovat zformovani
izolovanych oblasti dominovanych jednim materidlem. Tato pozorovani tedy déle potvrzuji

teorii o vzniku pevnych roztokl na rozhrani.
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obr 5-21 SEM snimek rozhrani vzorku B7A3 (800x zvétSeni). Cervena $ipka znazorfiuje smér stavby. Modré
Sipky znali mista mikrotrhlin. Maraging ocel je zobrazena tmavsi barvou

U vzorku B1D1A3 (s DS aplikovanym na prvni 3 vrstvy médéné slitiny) 1ze oproti vzorkiim
bez aplikovaného DS pozorovat zietelné stopy trackti laseru na rozhrani (viz obr 5-22 (a)).
Vzorek se vyznacuje také jasnou rovinou rozhrani. Tento jev mohl byt zpisoben vyrazné
vyssi energetickou hustotou aplikovanych PP v oblasti DS.

obr 5-22 SEM snimek rozhrani vzorku B1D1AS3; (a) Zfetelné viditelné tracky laseru na rozhrani; (b) Detall
rozhrani. Cervena Sipka znazorfiuje smér stavby. Maraging ocel je zobrazena tmavsi barvou
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Na snimku obr 5-22 (b) jsou opét zietelné oblasti tuhych roztokt jednotlivych materiald. Ze
snimku je také zfejmy odliSny charakter rozhrani. To se v ramci jediného tracku vyznacuje
relativné Sirokou oblasti tvofenou smési obou materiald, ktera postupné piechazi v oblast
dominovanou slitinou médi. Za touto oblasti opét dochazi k nardstu podilu oceli. Za timto
pasmem jiz smés piechazi v ¢istou méd. Sitka hraniéni oblasti je oproti vzorku B1A3 vétsi.
Je dulezité poznamenat, Ze na snimcich nejsou zietelné vyrazné mikrotrhliny. Aplikace DS
tedy mtze byt vhodnym fesenim téchto vad pro dané potadi materidld.

Energiové disperzni spektroskopie (EDS)

U vsech vyse zminénych vzorki byla provedena chemicka analyza rozhrani (metodou EDS).
Byly provedeny dva typy méfeni: EDS mapovani hrani¢ni oblasti a liniova chemicka analyza
napfic¢ rozhranim.

Kompletni EDS mapovani pro vzorek A3B7 je vyobrazeno na obr 5-23. Na obr 5-23 a) je
pivodni SEM snimek hrani¢ni oblasti. Z kombinované mapy prvku (obr 5-23 b)) je patrna
struktura rozhrani odpovidajici pfedchozim zavérim vychazejicim ze SEM snimkid: Ve
sméru stavby médeéna slitina prechazi do pasma s izolovanymi oblastmi s vy$§im obsahem
oceli. Za timto pasmem se nachazi oblast s relativné rovhomérnym rozlozenim obou prvki,

za kterou postupné dochazi k vymizeni médéné slitiny.

Co Ti Cr

250pm

250um 250pm

obr 5-23 Vychozi SEM snimek (a) a EDS mapy rozhrani: kombinovana (b) a mapy vyznamnych prvki (c)-i)).
Cervena $ipka znazortiuje smér stavby. Vzorek A3B7.
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Na snimcich obr 5-23 ¢) — i) je vyobrazeno zastoupeni vyznamnych prvki obou slitin. Je
patrné, ze rozlozeni téchto prvkl odpovida viditelnému promiseni z pfedchozich snimkii.
Prvky specifické pro jednotlivé materialy jsou svym zastoupenim vazany na dominantni
prvky (Fe, Cu). Tento jev byl pozorovan u vSech zkoumanych vzorkd.

Pfi opa¢ném poradi materiali pii vyrobé¢ je raz rozhrani odlisny. Ve sméru stavby (obr 5-24
a)) je oblast Cisté oceli bud’to ostie pferusena tenkym pasem téméft Cisté médéné slitiny, za
kterou se opét nachazi relativné izka oblast s vyvazenym obsahem obou material®, nebo se
zde vyskytuje pouze Cisty ostry piechod (viz obr 5-24 (b))

' 100um . . 100um .

obr 5-24 Vychozi SEM snimek (a) a EDS mapy rozhrani: kombinovana (b) a mapy dominantnich prvku (c) Fe,
d) Cu). Cervena $ipka znazortiuje smér stavby. Modré Sipky zna&i mista mikrotrhlin. VVzorek B7A3.

Zajimavé je pak porovnani snimkid zvyraziujicich dominantni prvky (obr 5-24 c) a d)).
Mikrotrhliny (viditelné napi na obr 5-21) jsou vyrazné pouze na snimku obr 5-24 d)
zobrazujici vyskyt médi. Toto pozorovani zna¢i ze mikrotrhliny v oceli iniciované na
rozhrani jsou vyplnény médénou slitinou, a tedy k jejich vzniku pravdépodobné doslo az

behem vyroby prvnich vrstev ¢asti vzorku tvorené médénou slitinou.
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Liniova chemicka analyza potvrzuje riizny charakter rozhrani u rtiznych potadi materiala pti
vyrob¢. Na kazdém ze snimkut obr 5-23 a) a obr 5-24 a) byla provedena 4 liniova méteni
chemického slozeni (viz obr 5-25). Tato méfeni byla nasledné zprimérovana. Vysledky této
analyzy pro dominantni prvky (Fe, Cu) jsou vyobrazeny v grafu obr 5-26.

V ptipadé vzorku A3B7 pii pohledu ze sméru stavby médéné slitiny dochazi k prvnim
znamkam vzajemné interakce materiald jiz okolo 50 pm od pocatku métené oblasti.
Ptiblizn€ na trovni 80 um je zfejma hranice vySe zminénych izolovanych oblasti s vy$$im
obsahem oceli. Nasleduje opét oblast s dominantni médénou slitinou a poté pas postupného
rovnomeérného promichavani obou materialti o Sifce ptiblizné 120 um (v grafu obr 5-26 mezi
120 a 240 pm). K ustéaleni a ptechodu do oblasti ¢isté oceli dochazi ptiblizn€ okolo 300 um
od zacatku hranice métfeni. Primérna Sitka oblasti interakce obou materialti tedy dosahuje
ptiblizné 250 um, coz odpovida pozorovani elektronovym mikroskopem

SJAZE7
b)E

obr 5-25 Znazornéni jedné z oblasti liniové EDS analyzy, a) vzorek A3B7, b) vzorek B7A3. Pro kazdy vzorek
byla provedena 4 znazorn&na méteni. Cervena Sipka znadi smér stavby vzorku
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obr 5-26 Zavislost hmotnostniho zastoupeni dominantnich prvka (Fe, Cu) pfi rizném pofadi materialt pfi vyrobé
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U vzorku B7A3 dochdzi k prvnim vyraznym znamkam interakce vyrabénych material ve
vzdalenosti pifiblizn¢ 90 um od pocatku méfeného useku. Od tohoto bodu je ve vétsiné
pripadi nartist obsahu zeleza relativné linearni az do stavu Cisté oceli a nastava v rozpéti
pfiblizn€ 100 pm. Tato hodnota je 2,5x nizs§i nez uz opacného pofadi materiali.

Obdobné charakteristiky rozhrani jako pro kombinaci PP A3 a B7 byly pozorovany i u
vzorkd s PP A3 a B1. Lze tedy usoudit, ze poradi materidlu pfi vyrobé ma znacny vliv na
charakter multimateridlového rozhrani, dale potvrzujici Hypotézu I..

Chemicka analyza vzorku B1D1A3 také potvrdila pozorovani zminéna v predchozi kapitole
(viz obr 5-27). Pti pohledu ve sméru stavby dochazi k pozvolnému naristu podilu oceli
Vv oblasti o §ifce piiblizn¢ 20 um. Nasleduje asi 100 pm Siroka oblast s téméef rovnomérnym
podilem obou materidli. Za timto pasmem dochazi k pomérné¢ ostrému piechodu do oblasti

(%

Cisté medi v rozpéti priblizné 40 pm. Celkova Sitka pirechodové oblasti tedy primérné

N

dosahuje $itky asi 160 um, coz je 1,6x SirSi nez u vzorku s totoznymi parametry bez DS.

Fe

. 100pm . . 100pm '

obr 5-27 Vychozi SEM snimek (a) a EDS mapy rozhrani: kombinovana (b) a mapy dominantnich prvkul (c) Fe,
d) Cu). Cervena Sipka znazorfiuje smér stavby. Vzorek B1D1A3.
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Z chemického hlediska rozhrani nevykazovalo oproti ostatnim vzorklim zadné abnormality,
a tedy pficina rozdilného zbarveni na rozhrani pravdépodobné neni zpiisobena zménou
chemického slozeni. Lze tedy fict, ze charakter rozhrani s aplikovanym DS je odli$ny, a to
jak v sifce prechodové oblasti, tak rozlozenim jednotlivych materiali na rozhrani. Tvar
rozhrani je (oproti vzorku B1A3) pravidelny s jasn¢ viditelnymi tracky laseru, které u
ostatnich vzorkdi nebyly zaznamenany. Kompletni vysledky liniovych EDS analyz pro
horizontalni rozhrani jsou k dispozici v P¥iloze B.

Metoda difrakce zpétné odrazenych elektront (EBSD)

Metoda EBSD slouzi k urceni hranic zrn, jejich velikost a orientaci. Okrajové podminky
byly nastaveny nasledovné:

- minimalni velikost zrna 3 px

- minimalni odchylku orientace zrn 10°,

aby byla oblast oznac¢ena jako hranice zrna. Na obr 5-28 a) je vyobrazena IPF (Inverse Pole
Figure) pro vzorek A3B1, kde je substratem médéna slitina. Na horni strané snimku Ize
pozorovat relativné velka zrna médi, ktera postupné piechdzeji ve velmi jemnou
mikrostrukturu v oblasti rovnomérného promiseni obou kovi. Pod touto ¢asti jsou pak
zietelné oblasti vétSich zrn (dominantni prvek je méd’) a shluky mensich zrn (dominantnim

prvkem je ocel). Nasleduje pak piechod do ¢asti tvorené Cistou oceli s relativné ostrymi

tenkymi zrny ve spodni ¢asti snimku.

c)

8 IFF colouing lron bee (o)
Yo 11

|PF colouring Copper
= Yo 11

obr 5-28 IPF mapa rozhrani pro vzorky a) A3B1, b) B1A3. Legenda zobrazuje orientaci zrn vzhledem k normale
(ND, normal direction) pro zelezo c) a méd d). Bila Sipka znazorfiuje smér stavby



Na snimku obr 5-28 b) je pak vyobrazena IPF mapa pro vzorek B1A3, tedy vzorek se
stejnymi PP a oceli jako substratem. Ve sméru stavby zde lze pozorovat neovlivnénou
mikrostrukturu oceli, ktera je pierusena velkymi obloukovymi zrny médi v mistech hranice
prvniho ndvaru médi. Za touto hranici je poté oblast velmi jemné mikrostruktury, kterd je
ptiblizné dvojnasobna v porovnani s opacnym potadim materiald pti vyrobé. Nad ni oblasti

se poté zacinaji tvorit progresivné veétsi zrna médi.

Snimky koresponduji s poznatky v piedchozich kapitolach. Oblasti s rovnomérnym
rozlozenim obou materialii maji velmi jemnou mikrostrukturu, pravdépodobné zpiisobenou
velmi malymi izolovanymi kapsami dominantnich prvka. V mistech, kde dochazi k poklesu
dodané energie laserem (hranice trackil) dochazi k vytvofeni vétSich zrn. To muze byt
zpusobeno tim, Ze tyto hranice znaci nejhlubsi misto priniku laseru pii tvorbé rozhrani, a
tedy zde dochdzi ke koncentraci horniho materialu. Tento material po prvnim ztuhnuti jiz
dale neni znovu nataven (na rozdil od nasledujicich vrstev) a tedy nedochazi k dal§imu
promiseni s okolnim substratem.

5.1.6 Mechanické testovani

Méreni tvrdosti

Me¢feni tvrdosti bylo provedeno na vSech péti vzorcich analyzovanych v pfedchozi kapitole.
Hlavnim cilem bylo odhalit pfipadné tvrdé ale kiehké intermetalické faze vznikajici na
rozhrani a porovnani jednotlivych seti PP. Z grafu na obr 5-29 je ziejmy rozdil v prub&éhu
tvrdosti pfi rizném potadi materiald pii vyrobé. Pokud je substratem ocel (vzorky
s oznacenim ByAx), uzsi oblast smiseni materiali ma za nasledek ostry prechod (ptiblizné
0,08 mm) z hodnoty ptiblizné 200 HV u médéné slitiny az po 370 HV u Maraging oceli.
Pokud je substratem médéna slitina (vzorky s ozna¢enim AxBy), ptechodova oblast
dosahuje sitky az 0,3 mm.
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obr 5-29 Méfeni tvrdosti dle Vickerse (HV 0,05)

Opét je zde viditelny vliv parametru DS, ktery rozsifuje prechodovou oblast v pfipadé, ze je
substratem ocel na ptiblizné 0,15 mm, dale prokazujici jeho vliv pro tuto konfiguraci PP.
Tahova zkouska

Tahova zkouSka byla provedena na 3 skupinidch vzorkii s procesnimi parametry
odpovidajicimi vzorkiim s PP A3B1 (H3_T1), A3B7 (H3 T2) a A3B3 (H3_T3). Tahova
télesa byla vyrobena ve 3 provedenich pro kazdy set PP. Shrnuti pouzitych PP je v tab. 19.

tab. 19 PP pouzité pro vyrobu tahovych téles s horizontalnim rozhranim

v Skenovaci  Hatch Tloustka Hustota
Oznaéeni ykon hi i i
znadeni W) rychlost distance vrstvy energie
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm?3)
Bl 300 720 0,12 0,05 69,44
B7 290 940 0,07 0,05 88,15
B3 250 1100 0,06 0,05 75,76
A3 389 1100 0,09 0,05 78,59
(max)

PP B1 a B7 dosahovaly nejlepsiho hodnoceni porozity a kvality rozhrani. Parametry B3 byly
zvoleny s cilem studovat vliv relativni hustoty na mechanické vlastnosti. Metalografické
vzorky s témito parametry se vyznac¢ovaly vysokou mirou porozity ale kvalitnim rozhranim.
Data z pribéhu tahovych zkousek jsou vyobrazeny v grafu obr 5-30.
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Deformace byla béhem testu odecitana ze snimace a napéti prepocitano ze sily na zméfeny
pocatecni prutez vzorku. U 7 z 9 vzorki doslo k poruSeni v misté rozhrani. Pouze u vzorki
H3_T1 1aH3 T2 3 doslo k poruseni v oblasti médené slitiny.
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obr 5-30 Zavislost napéti na pretvoreni pro tahové vzorky s horizontalnim rozhranim

Vsechny testované sety PP maji podobné charakteristiky pfiblizné¢ do hranice 400 MPa.
Jedinou vyjimkou byl vzorek H3_T3_3, na kterém se vyskytla vyrazna trhlina v blizkosti
rozhrani (viz obr 5-31). Zajimavosti je, Ze pfi samotné zkousce se sice trhlina §ifila, ale
Kk poruseni vzorku doslo na rozhrani materiald. Mez kluzu rozhrani se pohybuje okolo
hodnoty 300 MPa.

obr 5-31 Zvyraznéna trhlina v blizkosti rozhrani, vzorek H3_T3_3
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Hodnoty meze pevnosti v tahu Rm a modulu pruznosti v tahu E jsou shrnuty v tab. 20.
Hodnoty vzorkl vyrabénych PP B3 dosahovaly vyrazné nizSich hodnot Rm v porovnani

S ostatnimi dvéma sety PP.

tab. 20 Vysledky tahové zkousky — mez pevnosti Rm a modul pruznosti v tahu E

Vzorek H3_T1 H3_T2 H3_T3
1 436,7 452,3 416,4
2 476,3 452,8 4426
3 486,6 419,8 316,3
Pramér Rm (MPa) 466,5 441,7 391,8
Vzorek H3 T1 H3_T2 H3_T3
1 90,3 88,7 91,9

2 95,6 88,3 78,9

3 94,7 87,6 91,2

E (GPa) 935 88,2 87,3

5.2 Vertikalni rozhrani

5.2.1 Vyroba vzorku

Jak jiZ bylo zminéno vySe, vyrobu vertikalniho rozhrani umoznilo nanéseci zatizeni popsané
v kapitole 4.2.2. Po oziveni a ové&feni funkénosti zafizeni bylo jako prvni nutné provést
testovani a optimalizaci nanaseci strategie pro jednotlivé materialy. Toto testovani probihalo
mimo vyrobni zafizeni a zahrnovalo testovani riznych priméri nanaSeci trysky,
optimalizaci rychlosti nanaSeni a vzdalenosti drah trysky s cilem dosdhnout uniformni vrstvy
materialu, viz obr 5-32. Zvlastni diraz byl kladen na volbu optimalniho priméru trysky,
jelikoz je spolecna pro oba materialy.
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obr 5-32 Optimalizace vzdalenosti drah trysky pro Maraging ocel

Po tvodni optimalizaci zdkladnich nanasSecich parametrti byly tyto parametry aplikovany

vV ramci slozitéjSich nanédsecich rutin pfi nandseni kompletnich vrstev s obéma materialy.
Parametry jsou shrnuty v tab. 21.

tab. 21 Shrnuti po¢ate¢nich parametrti nanaseciho zafizeni

Parametr Maraging ocel Cu7.2Nil.8SilCr
Primeér trysky (mm) 1 1

Rychlost (mm/min) 3000 2000

Vzd. Drah (mm) 0,5 0,5

Nasledné bylo nanaSeci zafizeni nainstalovano do komory vyrobniho zafizeni a byla

provedena kalibrace a jemné ladéni. Pro instalaci zafizeni je nutné provést nasledujici kroky:
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Provéfit funkénost vSech soucasti zatizeni (posuvy, davkovace praski, koncové
spinace, ...)
Stanovit nulovou pozici vysky platformy pomoci sparoméru o tloustce jedné
vrstvy (0,05 mm)
Kalibrace nulového bodu soufadnicového systému platformy (viz obr 5-33
(vpravo))
Naneseni testovaci vrstvy (viz obr 5-33 (vlevo)). Tento krok je pro kazdou vrstvu
rozde€len do subrutin:

o Naplnéni nanaseci hlavy praskem 1, naneseni definované oblasti,

vyprazdnéni nanéseci hlavy
o Naplnéni nandSeci hlavy praskem 2, naneseni definované oblasti,

vyprazdnéni nanéseci hlavy



obr 5-33 Snimek naneseného kalibra¢niho ramecku pro ur€eni nulového bodu soufadnicového systému
(vpravo) a naneseni testovaci vrstvy (vlevo). Cerna Sipka znadi smér proud&ni inertni atmosféry.

Tyto kroky byly provedeny po kazdé instalaci nanaSeciho zatizeni do komory vyrobniho
zafizeni. Nanaseci zafizeni neni kontrolovano ani monitorovano vyrobnim zatizenim, bylo
tedy béhem vyroby nutné pocatecni parametry korigovat na zakladé realné vzajemné polohy
nanesen¢ho prasku a skenovanych oblasti. Vyrobeni jediné vrstvy se tedy sestdvalo
Z nasledujicich tkond:

- Naneseni dané vrstvy

- Vizudlni kontrola kvality nanesené vrstvy

- Skenovani dané vrstvy laserem

- Posun platformy o tloustku jedné vrstvy (0,05 mm)

Kazdy z téchto ukonii musel byt proveden manudlné pro kazdou vrstvu a vyroba tedy

vyzadovala neustalou pfitomnost operatora.

5.2.2 Ovéreni konceptu

Jelikoz studium vertikdlniho rozhrani je zatim zcela neprozkoumanou oblasti, vychozim
bodem byly poznatky a PP ziskané¢ z analyzy horizontalniho rozhrani. Prvnim experimentem
byl Experiment V1 — Proof of Concept 1.

Byly zde pouzity 2 sety PP pro Maraging ocel (B1 a B7 ve 2 variantach BC) a set PP (A3)
aplikovany na vSechny ¢asti tvofené médénou slitinou. Byly zde pouzity 2 typy rozhrani
(ostré a powder blend). Cilem bylo objasnéni vlivu Beam Compensation (BC) a tvaru
rozhrani na kvalitu spojeni obou materiald.

85



Béhem vyroby bylo zaznamenano vyrazné zhorSeni povrchu médéné slitiny na vSech
vzorcich. Po dokonceni stavby byly na povrchu ziejmé stopy silného ptehiivani materialu
s kavitami dosahujicimi hloubky az 1 mm (viz obr 5-34 a)). Po metalografickém zpracovani
vzorkll (brouseni, lesténi) a analyze svételnou mikroskopii bylo zfejmé vyrazné zhorSeni
kvality objemového materidlu. Zaroven byla u vSech vzorkii pozorovana vertikalni trhlina
v oblasti oceli blizko rozhrani (obr 5-34 b)). Mimo tuto trhlinu vSak byla objemova ¢ast
oceli vyhodnocena jako kvalitni a trhlina jako néasledek piehtivani médéné casti. Pozornost
tedy byla vénovana optimalizaci PP a vytvofeni metodiky zpracovani pro zvySeni kvality

slitiny médi.

obr 5-34 Experiment V1 — Proof of Concept, vyrobené vzorky s ostrym rozhranim (a) a snimek vybrusu vzorku
V1_2 (b). Cervena $ipka znadi smér stavby, modréa $ipka znadi misto trhliny.

5.2.3 Optimalizace PP Cu7.2Nil1.8Sil1Cr pro vertikalni rozhrani a
optimalizace nanaseci strategie

V nédvaznosti na experiment V1 byl proveden screening PP pro slitinu mé&di nanaSenou
experimentalnim nanasecim zafizenim (Experiment VV2). Celkem bylo vyrobeno 20 vzorka
kde byl sledovan vliv vykonu laseru (200 — 389 W), skenovaci rychlosti (200 — 1100 mm/s),
hatch distance (70, 90 a 150 um) a skenovaci strategie (stripe/chessboard). Vzorky byly
analyzovany pomoci svételné mikroskopie a byla posuzovana kvalita objemového materialu

a mira deformace horni strany vzorku.

VSechny vzorky dosahujici vétsiho propadu horni strany nez 0,5 mm a relativni hustoty
mensi nez 99 % byly z vybéru eliminovany. Na zakladé téchto kritérii byly pro dalsi
experiment vybrany vzorky s PP V2_S09 (obr 5-35 a)) a V2_S18 (obr 5-35 b)), které jsou
shodné s parametry Al.
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obr 5-35 Vybrané sety PP pro slitinu médi na zakladé experimentu V2, Vzorek V2_S09 (a) a V2_S18 (b)

Béhem vyroby byl zaroven kladen vyssi diraz na kontrolu kvality nanesené vrstvy. Bylo
zjisténo, Ze pii nanaSeni médéného prasku dochazi k pozvolnému ucpavani trysky, ¢imz byl
postupné zmensovan objem naneseného prasku. K Gplnému ucpani trysky doslo zpravidla
mezi 15. a 20. nanesenou vrstvou, a bylo tedy nutné tisk pferusit a provést €iSténi trysky. Do
dalsich experimentli bylo tedy zatazeno pravidelné cisténi trysky kazdou 15. nanesenou
vrstvu. Dale byly prodlouZeny prodlevy mezi plnénim a vyprazdiiovanim hlavy nanaSeciho
zafizeni a dalSi drobné tpravy a optimalizace rutin v ramci G-koédu slouziciho k ovladani
zafizeni.

Na zakladé vyse zminénych poznatkt byl proveden Experiment V3 — Proof of Concept 2.
Tento experiment slouzil k ovéfeni Hypotézy 2. V tomto piipadé byl pro zpracovani
Maraging oceli pouzit vyhradné set PP B1 (opé&t ve variantach B1 a B1 BC0) kombinovany
sPP V2_S09 a V2_S18 (shodné s Al) a ve 2 variantach rozhrani (ostré V3_1 - V3_4;
powder blend V3_5 - V3_8). Celkem tedy bylo vyrobeno 8 vzorku (viz obr 5-36).
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obr 5-36 Vyrobené vzorky Experimentu V3. Vzorky V3_1 — V3_4 maji ostré rozhrani, Vzorky V3_5 -V3 8
maiji rozhrani powder blend. Cerna Sipka znazorfiuje smér proudéni inertni atmosféry

Ze snimku obr 5-36 je ziejmé, Ze zmény provedené na zaklad¢é piedchoziho experimentu
m¢ely za nasledek vyrazné zlepSeni kvality povrchu médeéné ¢asti vzorkl. Horni strana vzorki
jiz nenese vyrazné zndmky prehfivani materidlu. Toto tvrzeni je potvrzeno porovnanim
metalografickych vybrusi, viz obr 5-37. Na snimku 1ze pozorovat i vyrazné zlepseni kvality
objemové ¢asti slitiny médi. Porovnani metalografickych vybrust v ramci Experimentu V3
také ukézalo, ze set PP V2_S09 dosahuje po aplikaci nové metodologie vyroby horsi
relativni hustoty a kvality povrchu neZ set V2 _S18 (A1), a pro vSechny dal$i experimenty

jiz byly pro slitinu médi standardné pouzivan pouze set PP Al.

obr 5-37 Porovnani kvality pfed (vzorek V1_2)a po (V3_4) optimalizaci PP a metodologie vyroby médéné slitiny
pro vertikalni rozhrani. Modra Sipka znaci misto trhliny

Na snimku obr 5-37 je opét zietelna vertikalni trhlina v oblasti Cisté oceli, coz znaci, ze
pravdépodobné nebyla zptsobena ptrehiivanim médéné Casti vzorku. VybrouSené vzorky
byly nasledné naleptany pro lepsi vizualizaci rozhrani, trhlin a tracku laseru.
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obr 5-38 Vzorky V3_4 (a) a V3_8 (b) v leptaném stavu. Cervena erchovana &ara znadi osu rozhrani powder
blend

Na obr 5-38 je vyobrazeno porovnani vzorkti V3 4 (a) a V3_8 (b) v leptaném stavu. Vzorky
se lisi pouze typem rozhrani (ostré a powder blend v tomto potadi). Ze snimku je patrny

rozdil ve struktufe rozhrani:

U vzorku V3_4 (obr 5-38 a)) je jasné zietelna hranice ¢asti tvofené Cistou oceli. Za touto
hranici dochazi k pronikani do ¢asti tvofené médénou slitinou. Toto mohlo byt zptisobeno
postupem nanaSeni: V ramci jedné vrstvy byla jako prvni vzdy nanesena Maraging ocel a aZ
nasledné médéna slitina (viz obr 5-39 a)).

Oproti pfedchozimu pFipadu u vzorku V3_8 (obr 5-38 b)) ptechazi ¢ast tvofena Cistou oceli
do pasma kde dochazi k alteraci materiali okolo osy rozhrani powder blend. Za timto
pasmem je opét zietelné pronikani Maraging oceli smérem do ¢asti médeéné slitiny, ovSem
jiz Vv podstatné¢ mens$i mife. Toto zjiSténi dale podporuje teorii o nevhodném zpisobu
nanaSeni. K pfesypavani Maraging oceli pfes osu rozhrani oproti predchozimu piipadu
pouze Vv poloving piipada (kazdou 2. vrstvu), C0z ma za nasledek mensi miru pronikani oceli
do mé&déné slitiny.
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obr 5-39 Optimalizace nanaseci strategie: a) Maraging ocel nanasena jako prvni v kazdé vrstvé ma za nasledek
nesymetrické rozhrani b) alterace pofadi nanasenych materiald a optimalizace polohy osy rozhrani.
h znadi Sitku vrstvy (0,05 mm)

Pro vyteSeni tohoto problému byla pozménéna strategie nandseni tak aby se mezi vrstvami
alterovalo pofadi nandSenych materiali. Déle byla na zaklad¢é vybrust zvétSena vzdalenost
prvni nanesené linie materiald od hranice skenovani pro jednotlivé ¢asti vzorku (osa

A4

rozhrani). Tim bylo v dalSich experimentech docileno vyssi piesnosti a lepsi kontroly tvaru

obr 5-40 Vizualizace vlivu parametru Beam Compensation a) PP B1; b) PP B1_BCO

Na snimku obr 5-40 je vyobrazeno porovnani vlivu parametru BC. Na snimku obr 5-40 (a)
je parametr nastaven na hodnotu 0,09 mm, tedy pfiblizn¢ polovinu $itky navaru. Lze vidét,
ze sousedni tracky laserti (Bordery) pro jednotlivé ¢asti vzorku jsou rovnobézné a neprotinaji
osu rozhrani. Nedochazi tedy k promichani materidlli pfimo na rozhrani vlivem protaveni,
jak Ize naopak pozorovat na obr 5-40 (b). Zde prochazi track Borderu pfimo na rozhrani
materialu. Dochazi tedy k nataveni obou materidlii soucasné, coz podporuje jejich
promiseni, ¢imz byla ¢aste¢né potvrzena Hypotéza 3. Lze predpokladat, ze toto uspotradani
bude vyhodnéjsi pro kvalitu rozhrani a pro vSechny nasledujici experimenty bude zachovana
nulova hodnota BC ve vSech setech PP pro Maraging ocel.

V neposledni fadé byly na vybrusech v leptaném stavu (viz napf. obr 5-38) blize
analyzovany vertikalni trhliny v oceli. Trhliny byly pozorovany u vSech vzorki, vyhradné
v Maraging oceli v blizkosti rozhrani, nebyly vazany na typ rozhrani a jejich vyskyt nebyl
omezen pouze na hranice trackl. Z tohoto pozorovani vzesly nasledujici hypotézy:
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a. Trhliny jsou zptisobeny nevhodnymi PP ¢i skenovaci strategii pro ocel zptisobujici
pnuti na rozhrani vlivem rozdilné tepelné roztaznosti obou materiali ¢i vysSSim
odvodem tepla z oceli vlivem pfitomnosti médi a jejimu naslednému zkiehnuti a
popraskani v kritickém misté.

b. Existuje kritickd koncentrace slitiny médi, ktera vlivem teplotni roztaznosti
zpusobuje vnitini pnuti v oceli pievysujici jeji mez pevnosti. Jednalo by se tedy o
stav, pii kterém se v oceli vyskytuje dostatek médi na to, aby svoji teplotni
roztaznosti zpiisobila pnuti, ale neni ji ve smési dost na to, aby toto pnuti

kompenzovala svoji vyssi houzevnatosti.

Byly tedy provedeny experimenty a piislusné analyzy pro ovéieni téchto hypotéz.

5.2.4 Optimalizace PP Maraging oceli pro vertikalni rozhrani

Po optimalizaci procesnich parametrii a metodiky zpracovani slitiny médi byla pfedmétem
vyzkumu optimalizace PP Maraging oceli. Navrzené experimenty byly soustiedény na
studium pfic¢in vzniku trhlin a moznosti jejich odstranéni. Vzorky byly analyzovany na

zaklad¢ metalografickych vybrusi ve 3 rovinach fezu (0,5; 2,5 a 4,5 mm od hrany vzorku)

Jako prvni byla pfezkoumana hypotéza, Ze trhliny jsou zpiisobeny nevhodnym nastavenim
PP ¢ metodikou zpracovani (pfedehiev platformy, skenovaci strategie, potadi
skenovani, ...). U vSech vzorkl bylo pouzito ostré rozhrani. Experiment V4 — Optimalizace
PP Maraging oceli obsahoval oproti pfedeslym experimentim nékolik zmén metodiky

zpracovani:

- Teplota predehievu platformy byla zvySena ze 100 °C na 200 °C ve snaze snizit
teplotni rozdil materialu pfed skenovanim laserem

- Bylo zménéno potadi vyroby ¢asti vzorku v ramci jedné vrstvy (jako prvni byla
nyni skenovéana slitina médi) s cilem omezit moZzné pnuti zplsobené vyssi
teplotni roztaznosti médi

- SniZeni intervalu preventivniho ¢isténi trysky z kazdé 15. vrstvy na kazdou 10.
vrstvu (tedy kazdého 0,5 mm vysky vzorku) pro zajiSténi naneseni dostate¢ného

mnozstvi kovového prasku

Pro zpracovani slitiny médi byly univerzalné¢ pouzity PP Al. Vyrobené vzorky jsou
vyobrazeny na obr 5-41. Pro piehlednost jsou pouzité PP znovu shrnuty v tab. 22,
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tab. 22 Seznam pouzitych PP, experiment V4 — Optimalizace PP Maraging oceli

Osmacen Vykon Skenovaci H.atch Tloustka )
znaceni (W) E%cmh}g)st ((Jlnlqs%a)nce \(/r:]sntq\;y Poznamka

V4_01 300 720 0,12 0,05 Shodné s B1_BCO
V4_02 300 720 0,12 0,05 Remelting 1x
V4_03 300 720 0,12 0,05 Pouze hatch
V4_04 300 720 0,12 0,05 Stripe Il
V4_05 300 720 0,12 0,05 Aplikovan 2x B

100 350 - 0,05 PP B (V4_05)

150 400 - 0,05 PP FC (V4_05)
V4_06 100 400 0,12 0,05 Screening
V4 _07 200 400 0,12 0,05 Screening
V4_08 150 500 0,12 0,05 Screening
V4 _09 250 500 0,12 0,05 Screening

CuNi - Al, shodné pro

V4 10 350 950 0,09 0,05 v8echny médéné Casti

predchozich vzorki

Vzorek V4 02, na ktery bylo aplikovano dvojité skenovani v kazdé vrstvé (remelting),

b&hem vyroby vykazoval zna¢né znamky piehtivani, coz mélo za nasledek vyrazny propad

vnitini ¢asti vzorku, a naopak nebezpeéné vzdouvani oblasti borderu. Tisk vzorku byl tedy

pozastaven, aby nedoslo k narazu nanaSeciho zafizeni a pferuSeni vyroby ostatnich vzorkd.

Ostatni vzorky byly tispésné dokonceny.

obr 5-41 Vyrobené vzorky Experimentu V4. Cerna Sipka zna&i smér proudéni inertni atmosféry
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Vsechny vzorky byly po odfezani podrobeny metalografické analyze (brouseni, leSténi,
snimani svételnym mikroskopem), a to ve 3 rovinach. Na snimku obr 5-42 jsou vyobrazeny
vzorky ur¢ené pro studium vlivu skenovaci strategie. Vzorek V4_01 (a) vykazoval nizkou
relativni hustotu ve vSech rovinach vybrusu (primérné 82,4 %) a nebyl dale analyzovan.
Ostatni vzorky (V4_03; V4_04; V4 _05) dosahovaly velmi vysoké relativni hustoty
(99,93 % (b); 99,97 % (c); 99,95 % (d)), ovsem u vSech pozorovanych vzorkt byl pozorovan
vyskyt trhlin. Jedinym méfitelnym rozdilem byla vzdalenost trhlin od osy rozhrani.

500 um

L AN I E il 500 pm

obr 5-42 Snimky metalografickych vybrus( vzorkd pro vyzkum skenovaci strategie; a) V4_02 (remelting 1x), b)
V4 _03 (aplikovan pouze hatch), c) V4_04 (stripe 1), d) V4_05 (2x border+FC+H). Cast Maraging
oceli je vzdy na levé strané snimku

Dalsi skupina vzorki byla vyhrazena screeningu PP Maraging oceli pomoci nizkého vykonu
laseru a nizkymi skenovacimi rychlostmi, viz obr 5-43. Vzorek V4 06 se vyznacoval nizkou
relativni hustotou ve vSech rovinach vybrusu (primérné 81,8 %) a byl tedy z dalSich analyz
vyfazen. Vzorek V4 09 se vyznaCoval relativné vysokou relativni hustotou (99,81 %),

ovSem byl zde pozorovan vyrazny vyskyt trhlin ve v§ech rovinach fezu.
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Naopak u vzorku V4_07 byl zaznamenan vyrazny pokles v ¢etnosti trhlin (viz obr 5-43 (b))
pouze s mirnym poklesem relativni hustoty (pramérné 99,54 %). Je dilezité poznamenat, Ze
pozorované defekty mély sféricky tvar. U vzorku V4_08 (obr 5-43 (c)) byl v porovnani
s predchozim vzorkem jest¢ vétSi pokles vyskytu trhlin a nartst relativni hustoty
objemového materidlu (pramérné 99,82 %). Vzorek se zaroven vyznacoval nejvyssi
prumérnou vzdalenosti trhlin od rozhrani ze v§ech analyzovanych. U tohoto vzorku se ovsem
projevily vady typu ,lack of fusion“. Tento typ porozity ve formé tenkych trhlin pfi
mechanickém namahani pfedstavuje nebezpeéné koncentratory napéti, a vzorek tedy nebyl
podroben dal$im analyzam. Sféricka porozita pozorovana u piedchoziho vzorku ma
vSeobecné mensi dopad na mechanické vlastnosti, a tedy PP pouzité u vzorku V4 07 byly
vybrany jako zaklad pro dalsi optimalizaci.

" =
. faa o ® ; °
500 pm L P e ~ '500 pm
, , , . . :

obr 5-43 Screening PP Maraging oceli pfi zpracovani nizkym vykonem a nizkou skenovaci rychlosti; vzorky
V4 _06 (a), V4_07 (b), V4_08 (c) a V4_09 (d). Cast Maraging oceli je vZdy na pravé strané snimku

Na zaklad¢ vyhodnoceni vzorktl v tomto experimentu byla stanovena korelace mezi ¢etnosti
trhlin a jejich vzdalenosti od rozhrani a procesnimi parametry. Naopak se nepotvrdila
souvislost mezi vyskytem trhlin a pouzitou skenovaci strategii. Graf obr 5-44 zobrazuje
zavislost vzdalenosti trhlin od osy rozhrani v jednotlivych rovinach vybrusu. Pfi porovnani
s Cetnosti trhlin na snimcich obr 5-42 a obr 5-43 l1ze konstatovat, ze PP na spodni hranici
vyrobitelnosti Maraging oceli (vykon laseru 200 W, skenovaci rychlost 400 mm/s) omezuji
vyskyt trhlin za cenu mirného poklesu relativni hustoty. Dale Ize vyvodit, ze vzdalenost
trhlin od rozhrani je neptimo imérna Cetnosti trhlin.
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obr 5-44 Vyvoj vzdalenosti trhlin od rozhrani u vzork(l z Experimentu V4.

Ackoliv predchozi experimenty prokazaly vliv procesnich parametri na vyskyt trhlin,
nemohly byt jednoznacné uréeny jako jejich pricina. Pozornost byla tedy vénovana vzorku
V4 01, ktery tvotila pouze ocelova ¢ast. Po metalografické tipravé vzorki (brousent, lesténi)
byly pomoci svételné mikroskopie odhaleny viditelné trhliny ve vSech rovinach vybrusu
Vv blizkosti hrany sousedici s nanesenym (nezpracovanym) praskem slitiny médi (viz obr
5-45). Toto zjisténi vyvraci hypotézu o vzniku trhlin vlivem pnuti zptisobeného teplotni
roztaznosti médeéné casti vzorku (jelikoz u tohoto vzorku tato ¢ast nebyla vyrobena).

Nevyvraci ov§em hypotézu o vzniku trhlin vlivem vyssiho odvodu tepla z oceli zplisobenou

pritomnosti médi a jejimu naslednému kiehnuti v urcité vzdalenosti od rozhrani.

A »
= | oy
e = <
LU UG R
500 um 8 28 500 [im 500 ppa

obr 5-45 Metalografické vybrusy vzorku V4_01 tvofeného Cistou médi v rovinach R1 (a), R2 (b) a R3 (c). Modré
Sipky znali mista trhlin. Prasek slitiny médi byl nanesen na pravé strané vzorku
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Na zaklad¢ predchozich zjisténi byl tedy navrzen posledni experiment V5 — Proof of
Concept 3. Cilem tohoto experimentu bylo uréit pfic¢inu vzniku trhlin. Vyrobené vzorky lze
rozdé€lit do tii skupin: Screening PP v ramci optimalizace PP na zakladé PP V4 07 (vzorky
V5_03-06), Ovéieni vlivu pritomnosti slitiny médi béhem vyroby na vznik trhlin (V5_01-02;
V5 _07-08) a tfi totoznd tahova télesa pro otestovani mechanickych vlastnosti

v

multimaterialového spojeni (V5_T1-3), viz obr 5-46. VSechna télesa byla vyrobena Gispésné

a Vv plné planované vysce 3 mm. Shrnuti pouzitych PP je v tab. 15.

obr 5-46 Vyrobené multimaterialové vzorky; Experiment V5 — Proof of Concept 3. Cerna $ipka znadi smér
proudéni inertni atmosféry.

Analyza prvni skupiny vzorkut (screening v okoli PP V5 07) neprokazala vyrazny vliv na
stav trhlin v blizkosti rozhrani. Trhliny se projevily u vSech vzorki a ve v§ech rovinach fezu
ve vzdalenosti ptiblizné 1100 um od osy rozhrani. Jedinym vyraznym rozdilem vzorka byla
jejich relativni hustota. Vysledky analyzy pramérné relativni hustoty jsou v tab. 23.

tab. 1

tab. 23 Vysledky méfeni primérné relativni hustoty pro vzorky V5_03-06

Relativni
Oznaceni vzorku hustota
(%)
V5 03 96,84
V5 _04 99,32
V5_05 99,91
V5_06 98,49

U vzorka V5 03 a 04 byla pozorovana porozita sférického typu, zatimco u vzorki V5_05 a
06 ptevazovala porozita typu ,,lack of fusion.
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Timto byly experimenty v ramci optimalizace PP Maraging oceli ukon¢eny. Z provedenych
experimentl lze vyvodit zavér, Ze pii pouziti PP s nizkym vykonem laseru a nizkou rychlosti
skenovani lze dosdhnout vyrazné lep$i kvality rozhrani v porovnani se standardnimi PP,
nicménég oblast Maraging oceli stale obsahuje vyrazné vertikalni trhliny v blizkosti rozhrani.

Druhou skupinou pak byly vzorky V5_01, 02, 07 a 08. Vzorky VV5_01 a 07 (resp. 02 a 08)
tvoti pary a byly vyrabény totoznymi PP. Dany par se vzdy liSil pouze polohou na platformée
(viz obr 5-47 a)). Po metalografické upravé obou parG vzorkli bylo pomoci svételného
mikroskopu potvrzeno, Ze v kazdém ze vzorkili nachédzejicim se na rozhrani materidlii
(V5_01 a 02) se na strané ptiléhajici k nanesené slitiné¢ médi vyskytuji vertikalni praskliny
(viz zvyraznéna oblast obr 5-47 b)). Tyto praskliny nebyly pozorovany ani u jednoho ze
vzorkti V5 _07/08 (viz obr 5-47 c)). Z téchto pozorovani je ziejmé, ze divodem prasklin
v oceli je ptitomnost slitiny médi pfi vyrobé, a nikoliv nevhodné nastaveni procesnich

parametrti. Jednozna¢né uréeni mechanismu vzniku trhlin vSak vyzadovalo podrobnéjsi

analyzy popsané v nasledujici kapitole.

obr 5-47 a) Vzorky Experimentu V5 po dokon&eni stavby, ¢ervené je oznacena rovina a smér pohledu vybrust
vzorkd V5_01 (b) a 07 (c). U vzorkd byly pouzity totozné PP. Cerna $ipka znadi smér proudéni inertni
atmosféry
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Posledni skupinou vzorki byly 3 totozné polotovary pro tahova télesa. Samotny tisk prob&hl
bez problém a télesa nejevila Zddné zndmky trhlin. B€hem vyroby tahovych téles a jejich
odfezavani od platformy vSak doslo k rozlomeni dvou ze ti vzorka (viz obr 5-48 a)). Pti
bliz§im pohledu je zfejmé, Ze k poruseni doSlo V oblasti tvofené oceli a ve vzdalenosti
odpovidajici vzdalenosti trhlin pozorovanych v Experimentu V4 (viz obr 5-48 b)). Lze tedy
S jistotou fici, ze lom byl zptisoben oslabenim materialu vlivem trhlin. Vzhledem ke stavu

vzorkia nemohla byt provedena tahova zkouska multimaterialového rozhrani.

)

obr 5-48 Rozlomené tahové téleso po odfezani od platformy (a) a detail lomu (b). Cervena &ara znézorfiuje osu
rozhrani.
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5.2.5 EDS analyza vybranych vzorku

U nékterych vzorku s vertikalnim multimaterialovym rozhrani byla provedena liniova EDS
analyza s cilem uréit pfi¢inu vzniku trhlin v ¢asti Maraging oceli. Analyzy bylo podrobeno
celkem 5 vzorkt. PP pro zpracovani Maraging oceli u téchto vzorkt jsou shrnuty v tab. 24.

tab. 24 Shrnuti PP pro vyrobu Maraging oceli u vzork( s vertikalnim rozhranim, které byly podrobeny EDS

analyze
Vvkon Skenovaci Hatch Tloustka Hustota
Oznaceni (V)\,I) rychlost distance  vrstvy energie MM Poznamka
[mm/s] [mm] [mm] [3/mm3]
V3_02 300 720 0,12 0,05 69,44 Ano Ostré rozhrani
V3_06 300 720 0,12 0,05 69,44 Ano  Rozhr. powder
blend
Va4 07 200 400 0,12 0,05 71,43 Ano  Opfimalizované
- PP; ostré rozhr.
V kontaktu
V5 01 300 720 0,12 0,05 69,44 Ne s médénym
praskem
V5_07 300 720 0,12 0,05 69,44 Ne  Situovan mimo

rozhrani

Graf obr 5-50 zobrazuje porovnani hmotnostniho zastoupeni dominantnich prvki (Fe, Cu)
vzorkl bez vyrobené ¢asti tvofené slitinou médi (V5_01 aV5_07) ve sméru od stiedu vzorku

k multimaterialovému rozhrani (napf. viz obr 5-49).

Data ze vzorku V5 07 (pferuSovana kiivka) naznacuji, Ze obsah Zeleza i médi ziistavaji
relativné konstantni napfi¢ celou snimanou oblasti. Méd’ je ve vzorku zastoupena piiblizné
4 Hm %, coz naznacuje ur¢itou miru kontaminace, kterd ale nema na mikrostrukturu vzorku
zasadni Vvliv (viz obr 5-47 c)). Zastoupeni Zeleza zdstava napii¢ vzorkem na nominalni
hodnoté pfiblizn€¢ 65 Hm. %. Vzorek neobsahuje zddné vyrazné trhliny a ma vysokou
relativni hustotu (pramérné 99,96 %).

Liniova EDS vzorku V5 01 (nepferuSovana kiivka) prokazala vzrustajici zastoupeni médi
ve sméru k hran¢ sousedici s nanesenym (nezpracovanym) médénym praskem. Praskliny se
ve vzorku zacaly projevovat pii koncentraci médi mezi 10 a 20 Hm. %. Soubézné s nariistem
obsahu médi doslo k soumérnému poklesu obsahu Zeleza.
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obr 5-49 Orientace a poloha jedné z liniovych analyz vzorku V5_01

ine Data U

Line Data 10

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
(um)

Fe_AVG_V5_01

CUAVG V5 01  ==-nmm- Fe_AVG_V5 07  ===me=- Cu_AVG_V5_07

obr 5-50 Zavislost hmotnostniho zastoupeni dominantnich prvkl (Fe, Cu) vzorkd V5_01 a V5_07. Pro nazornost
je graf prolozen vychozim snimkem pro liniové EDS analyzy

Porovnanim polohy trhlin na snimcich metalografickych vybrusi multimaterialovych
vzorkd V3_2, V3 6 a V4 07 (které obsahovaly ¢ast tvofenou slitinou médi) s piisluSnymi
EDS liniovymi analyzami bylo potvrzeno, Ze trhliny vZdy vznikaly v pasmu koncentrace
médi 10 — 20 Hm. % (viz obr 5-51). Pouzité procesni parametry ¢i typ rozhrani ovliviiovaly
vzdalenost tohoto pasma od osy rozhrani, coz mélo za nasledek riznou vzdalenost oblasti
vyskytu trhlin. Parametry vyuzivajici niz§iho vykonu a nizsi skenovaci rychlosti toto pasmo
zuzovaly a tim zmirnovaly vyskyt trhlin. Zaroven tyto parametry zpisobovaly vyssi podil
porozity, kterd mohla mit za nésledek vyssi tlumeni pnuti v materialu, ¢imz dale zmiriovala
vyskyt trhlin. Byla tedy nalezena korelace mezi podilem médi v ocelové €asti, pouZzitymi
procesnimi parametry a mirou vyskytu trhlin. Kompletni vysledky EDS analyz pro vertikalni
rozhrani jsou k dispozici v P¥iloze C.
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obr 5-51 Zavislost hmotnostniho zastoupeni dominantnich prvka (Fe, Cu) Vzorek V4_07. Pro nazornost je graf
prolozen vychozim snimkem pro liniové EDS analyzy

5.2.6 Mechanickeé testovani

Méreni tvrdosti

Meéfeni tvrdosti bylo provedeno na dvou vzorcich s riznym typem rozhrani (V3 02 — ostré;
V3 06 — powder blend). Hlavnim cilem bylo odhalit piipadné tvrdé ale kiehké
intermetalické faze vznikajici v pasmu kritické koncentrace médi. Vysledky méteni jsou
prezentovany v grafu obr 5-52, kde nulovym bodem je osa pasma vyskytu trhlin pro ostré
rozhrani.

Z grafu je ziejmé, Ze v ptipad€ ostrého rozhrani (V3 _02) nastava zména tvrdosti pfiblizné
ve vzdalenosti 0,5 mm pied osou pasma trhlin, coZ odpovida hranici této oblasti. Sitka pasma
trhlin je u tohoto typu rozhrani ptiblizn¢ 1 mm, a tvrdost se zde pohybuje okolo hodnoty 200
HV. Vyskyt tvrdych intermetalickych fazi je tedy vyloucen. Za pasmem trhlin dochazi
K mirnému narustu tvrdosti, coZz mtize byt zptisobeno vhodnéjsim pomérem oceli a slitiny
médi na rozhrani (vice nez 20 Wt % Cu), které se pro tento typ rozhrani nachdzi na ose
pfiblizné na hodnoté +0,7 mm.

101



Oproti tomu u vzorku V3_06 s rozhranim ,,powder blend“ dochazi k poklesu tvrdosti o
piiblizn¢ 0,25 mm dfive, coz odpovidd vysSsi koncentraci médi zplUsobené geometrii
rozhrani. Oblast pasma trhlin pro toto rozhrani se v grafu nachazi mezi body -0,75 a 0,25.
Tvrdost v této oblasti se podobné jako u piedchoziho vzorku pohybuje v okoli 200 HV. Za
touto ¢asti ovsem dochazi k vétsSimu nartstu tvrdosti, a to az na hodnotu 250 HV. Toto je
pravdépodobné zplisobeno rovnomérnym rozloZzenim obou materidlil vytvorenym stfidanim
nanasenych materialti v tomto misté mezi jednotlivymi vrstvami. Osa rozhrani powder blend
se nachazi piiblizn¢ na hodnoté¢ +1 mm.

450
400
350
300

250

(HV)

200

150

100

50
-1 -0,75 -0,5 -0,25 0 0,25 0,5 0,75 1

X (mm)
—0—V3 02 —m=—V3 06

obr 5-52 Méfeni tvrdosti dle Vickerse (HV 0,05) — studium vlivu typu rozhrani. Nulovy bod znaéi osu pasma
vyskytu trhlin
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6 DISKUZE

Na zaklad¢ reSerSe byly pro vyzkum horizontdlniho a vertikdlniho rozhrani vybrany
materialy Maraging ocel (1.2709) a slitina médi Cu7.2Nil.8SilCr.

V prvni Casti prace zaméfené na vyzkum horizontalniho rozhrani byl proveden uvodni
screening procesnich parametrti (PP) s cilem nalézt PP zajistujici jak vysokou relativni
hustotu objemové ¢asti materialu, tak kvalitni multimateridlové (MM) spojeni. Tento typ
rozhrani bylo mozné vyrabét ve standardni konfiguraci vyrobniho stroje SLM 280HL. Byly
provedeny experimenty zkoumajici vliv PP (vykon, skenovaci rychlost, hatch distance), vliv
pofadi materidli pfi vyrobé a vliv parametri upskin (US) a downskin (DS) na kvalitu
rozhrani. V této ¢asti bylo celkem vyrobeno 50 multimaterialovych vzorkt s horizontalnim
rozhranim. Vybrané PP byly nésledné pouzity pro vyrobu tahovych téles pro ovéteni

mechanickych vlastnosti horizontadlntho MM rozhrani.

Bylo zjisténo, ze PP oceli poskytujici vysokou relativni hustotu a kvalitni MM spojeni pro
horizontalni rozhrani se vyznacuji vysokym vykonem a nizkou skenovaci rychlosti. Pro
slitinu médi byly testovany PP ptevzaté z prace [14], které dosahovaly uspokojivych
vysledkd.

Potadi materiald pti vyrobé mélo zna¢ny vliv na §itku hrani¢ni oblasti. V ptipad¢, ze byla
podkladem slitina mé&di byla na zakladé SEM a EDS analyz urcena Sifka hrani¢ni oblasti
ptiblizn€ 250 pm. Hrani¢ni oblast byla rovnomérné a zachovavala téméf konstantni $itku po
celé délce MM spojeni. Pii opacném potadi materidlu bez aplikace US ¢i DS dosahovala
Sitka hrani¢ni oblasti pfiblizn€¢ 100 um. Tvar hrani¢ni oblasti pro tento pifipad nebyl
rovnomeérny a prechod materialli byl vyrazné osttej$i. Pravdépodobnou pti¢inou tohoto jevu
je rozdilna teplota taveni obou materialti (ptiblizné 1450 °C pro ocel a 1050 °C pro slitinu
meédi). Pokud je substratem médeéna slitina, nasledné vyrabéné prvni vrstvy oceli jsou pii
vyrob¢ nahtaty na teplotu vyssi, nez je teplota taveni médi a dochézi k hlubS§imu protaveni a
vy§8i mife pronikani oceli do substratu. Byla tedy potvrzena Hypotéza 1, pofadi materialt
ma vyznamny vliv na charakter rozhrani.

EDS analyza dale potvrdila, ze v pfipad¢é roztaveni smési kovil na bazi Zeleza a médi
nedochazi k jejich chemickému provazani, ale oba materialy zlstavaji ve formé
separovanych tuhych roztokt, jak bylo popsano napiiklad v praci [12]. Dale bylo zjisténo,
ze rozlozeni sekundarnich prvka jednotlivych material (Ni, Co, Mo,...) odpovida rozloZeni
dominantnich prvki (Fe, Cu).

Na zakladé EBSD analyzy horizontalniho rozhrani bylo zjisténo, ze v oblastech, kde

je rovnomérné rozlozeni obou materialti dochazi k vytvoreni velmi jemné mikrostruktury.
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Pii aplikaci parametru US (PP byly shodné s t€émi pouzitymi pro nasledujici prvni vrstvu
druhého materialu) nebyl pozorovan zadny vliv na rozhrani. Naopak aplikace DS pii poradi
materialu ocel - slitina médi méla za nasledek rozsifeni Sifky hrani¢ni oblasti na pfiblizné
160 pm. Tvar rozhrani byl charakterizovan jasné viditelnymi tracky laseru.

Me¢teni mikrotvrdosti na rozhrani potvrzuje zéavéry z predchozich analyz. Pfi potfadi
materiall slitina médi — ocel dochazi k ptechodu ze standardni hodnoty ¢isté slitiny (cca
200 HV) na standardni hodnotu ¢isté oceli (pfiblizné 375 HV) v rozmezi asi 250 pm, coz
odpovida Sifce hrani¢ni oblasti. Obdobn¢ je tomu pak u opacného potradi materiali, kde je
piechod tvrdosti vyrazné prudsi a nastdva v rozmezi ptiblizné 100 pm. Pii aplikaci DS na

tuto variantu rozhrani je pak prabéh tvrdosti mirnéjsi a probiha v rozmezi ptiblizné¢ 160 um.

Vzorky s horizontalnim MM dosahuji meze kluzu (Re) pfiblizné¢ 300 MPa a meze pevnosti
(Rm) cca 466 MPa. Zamérn¢ byla pfi stavbé polotovaru zvolena vertikalni orientace dilu
z dtivodu ovéfeni pevnosti v tahu v extrémnim piipadé nejméné vhodné orientace aditivné
vyrabénych dild pro tento typ zatizeni. U vétSiny vzorkl doslo k poruseni pravé na rozhrani
materialtl, coz znaéi ze rozhrani je nejslab$im mistem vzorku. V praci [14] byly naméfeny
mechanické vlastnosti Cisté slitiny Cu7.2Nil.8SilCr: Mez kluzu Re=380 MPa a mez
pevnosti Rm= 545 MPa. Nicméné zde nebyla zminéna orientace polotovaru pii stavbé ani
zpusob obrobeni polotovaru. Divodem pro niz$i hodnoty meze kluzu a meze pevnosti u MM
vzorki mohla byt vertikalni orientace tahovych téles pii stavbé, ¢i horsi kvalita povrchu
vzorkli zplisobend vyrobou elektroerozivnim obrabénim pfi déleni polotovaru na

pozadovanou tloustku.

P4

Druha ¢ast prace byla zaméfena na studium vertikalniho rozhrani. Vyrobu tohoto typu
rozhrani umoznilo experimentalni nanaseci zafizeni vyvinuté na UK FSI, VUT. Béhem dvou
uvodnich experimentl byla odladéna metodika zpracovani, a to zejména slitiny médi, ktera
zpusobovala ucpavani nanaseci trysky. Nasledné byly provedeny experimenty pro vyzkum
a optimalizaci kvality vertikalniho rozhrani. Byly testovany dva typy rozhrani: ostré se stalou
rovinou rozhrani materialdi, a rozhrani typu ,,powder blend*, kdy hranice nanaSenych

materialii mezi vrstvami oscilovala kolem imagindrni osy rozhrani o hodnotu + 0,5 mm.

Svételnou mikroskopii a naslednou EDS analyzou bylo potvrzeno, ze pti nulové hodnoté
parametru Beam Compensation (BC), tzn. vétSimu pfesahu tracku laseru na rozhrani,
dochézelo k lepSimu provazani obou ¢asti MM vzorkl oproti vzorkim vyrabénym se
standardni hodnotou tohoto parametru. Analyza rozhrani typu ,,powder blend* dale
prokdzala vyrazn¢ §ir§i oblast promiseni obou materidlu v porovnani s ostrym rozhranim.
Cast, kde dochazelo k alteraci polohy hranice nanesenych praski byla bez vyraznych vad a
trhlin, ¢imz byla ¢aste¢né potvrzena Hypotéza 3. Modifikované typy rozhrani (BC = 0 a
,»powder blend”) mély za nésledek vyS$§i miru promiseni materidlu na rozhrani oproti
standardnim variantam rozhrani (BC = Iwveitrool @ ostré). Jejich mechanické vlastnosti se

ovsem nepodafilo ovéfit z divodii popsanych nize.
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Bylo zjisténo, ze ackoliv rozhrani v obou ptipadech neobsahuje vyrazné vady ani
nedokonalosti, v oblasti Cisté oceli pobliz rozhrani se objevuji vyrazné vertikalni trhliny.
Dalsi vyzkum se tedy zabyval studiem mechanismi vzniku trhlin. V ramci experimentt byl
zkouman vliv typu rozhrani, PP, strategie nandSeni, skenovaci strategie (na irovni vzorku i

celé vrstvy) a chemického slozeni.

Experimenty prokazaly, ze trhliny nejsou zpisobeny typem rozhrani, strategii nanaseni ani
skenovaci strategii. Béhem screeningu PP oceli bylo zji§téno, Ze pfi zpracovani oceli velmi
nizkymi vykony (200 W) dochéazi k omezeni vyskytu trhlin. VedlejsSim ufinkem takto
nizkého vykonu byl viak mirny narist podilu porozity v objemové &asti vzorku. Upravou
PP ovsem nebylo docileno uplného odstranéni trhlin. Bylo zjisténo, ze celkovou kvalitu
spojeni ovliviiuje cela fada dalSich vliva, které bude potieba dale objasnit. Hypotéza 2 tedy
byla potvrzena pouze ¢astecné: PP piejaté z Casti zabyvajici se horizontalnim rozhranim sice
zajistily kvalitni rozhrani a jeho velmi blizké okoli, a hypotéza by se mohla jevit jako
potvrzena, nicméné kvuli vyskytu trhlin hloubéji v oceli nelze Hypotézu 2 zcela potvrdit ¢i

vyvratit.

U MM vzorkt s riznymi typy rozhrani bylo provedeno méteni mikrotvrdosti s cilem odhalit
mozné intermetalické faze vznikajici v pasmu kritické koncentrace médi. V oblasti trhlin

nebyl v8ak pozorovéan zadny skokovy nariist tvrdosti, ¢imz byla tato moznost vyloucena.

Byly vyrobeny polotovary pro vyrobu tahovych téles, ovSem pii jejich odfezavani od
platformy doslo k jejich pfedcasnému rozlomeni vlivem trhlin v blizkosti rozhrani. Tahova
zkouska tedy nemohla byt provedena.

Bylo zjisténo, ze trhliny se vyskytuji i u vzorkll tvofenych pouze oceli sousedicich
S nanesenym (nezpracovanym) meédénym praSkem. Byla tedy vyrobena sada vzorkd
tvofenych pouze ocelovou ¢asti s totoZznymi PP liSici se pouze polohou na desce — jedna ¢ast
byla situovana tak, aby sousedila s nanesenym médénym praskem, zatimco druha cast
vzorkll byla situovana dale od rozhrani a zcela obklopena oceli.

Metalografickou analyzou téchto vzorkt bylo potvrzeno, ze pokud je vzorek béhem vyroby
situovan v blizkosti rozhrani s médénou slitinou, dochazi u né& k vyskytu trhlin, zatimco

vzorky dale od rozhrani neobsahuji téméf zadné defekty.

Liniova EDS analyza téchto vzorkd v oblasti trhlin ukazala, ze zde dochazi ke kontaminaci
oceli médi dosahujici az 25 Hm. % Cu. Ke vzniku trhlin pak dochazi pouze pfi specifickém
obsahu meédi v oceli, a to mezi 10 a 20 Hm. %. Tato kontaminace mohla byt zptisobena
proudénim inertni atmosféry ¢i pouzitim jediné trysky k naneseni obou materiald.

Naslednym porovnanim téchto vysledkti s EDS analyzami MM vzorkl tuto hypotézu
potvrdilo. Trhliny se ve vSech analyzovanych vzorcich nachazely v pasmu s obsahem médi
10 - 20 HmM. %.
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Vyse zminéné vysledky naznacuji, ze dochazi ke kontaminaci materialu v blizkosti rozhrani,
coz nebylo ocekavano. Je tedy nutné zjistit piivod kontaminace. Jednim z diivodi by mohlo
byt prouddni inertni atmosféry ze sméru médi. ReSenim by pak byla zména strategie
nandseni (nanaset slitinu médi na vzdalenéjsi stranu desky, dale od mista vtoku inertni
atmosféry). Dals§im diivodem by pak mohlo byt nedostatecné oddéleni praskl pti procesu
nanaeni. Resenim by pak byla uprava konstrukce nanaseciho zaiizeni.
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7 ZAVER

Cilem této diplomové prace byl vyzkum a optimalizace procesnich parametri a metodologie
vyroby pro materidly na bazi médi a zeleza pomoci SLM pro vyrobu multimateridlovych
(MM) dila. VSechny formulované hypotézy byly testovany a dil¢i cile zaméfené na
optimalizaci a vyzkum horizontalniho i vertikdlniho rozhrani byly splnény. Vyzkum
vertikalniho rozhrani byl ovSem védeckym tukolem s mirou nejistoty a ukazal se byt
komplexné&j$im problémem, nez se piedpokladalo. Nebylo mozné jej tedy v daném casovém
useku a s dostupnymi prostiedky zcela objasnit.

Na zéaklad¢ reSerSe byly pro vyzkum MM rozhrani vybrana slitina médi Cu7.2Nil1.8SilCr
v kombinaci s nastrojovou Maraging oceli (1.2709). V prvni fazi prace probéhla
optimalizace procesnich parametrii jednotlivych materidli vhodnych pro rozhrani
V horizontalni roviné. Bylo dosazeno kvalitni objemové Casti s relativni hustotou vice nez
99,5 % a MM rozhrani bez vad a trhlin pti pouziti PP dle tab. 25.

tab. 25 Optimalni PP pro vyrobu horizontalniho MM rozhrani

Vvkon Skenovaci  Hatch Tloustka Hustota
Oznaceni (V)\l/) rychlost distance vrstvy energie Poznamka
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm?3)
B1 300 720 0,12 0,05 69,44 PP Maraging
oceli
A3 389 1100 0,09 0,05 78,59 PP slitiny médi

Bylo zjisténo, Ze poradi materiall pii vyrobé ma zasadni vliv na charakter a §itku rozhrani.
Pokud byla substratem slitina médi, Sitka hrani¢ni oblasti byla 2.5x vétsi neZ pii opacném
potadi. Aplikace parametru downskin piispéla ke zlepSeni kvality rozhrani a rozsifeni
hrani¢ni oblasti na 1.6x v ptipadé ocelového substratu. Tyto zavéry byly potvrzeny EDS a
EBSD analyzami a méfenim mikrotvrdosti napti¢ rozhranim. Pravdépodobnou pfi¢inou
tohoto jevu je rozdilna teplota taveni obou materiald. Tahova zkouSka vzorku
s horizontalnim MM rozhranim prokazala mez kluzu (Re) ptiblizné 300 MPa a mez pevnosti
(Rm) az cca 466 MPa. K poruseni vétsiny vzorki doslo praveé na rozhrani materialt.
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Druha faze prace se zabyvala optimalizaci metodologie vyroby a procesnich parametri pro
vyrobu dila s vertikalnim rozhranim. Jelikoz se jedna o zatim zcela neprozkoumanou oblast,
bylo nutno odladit metodologii vyroby a ovéfit jeho vyrobitelnost. Byly nalezeny optimalni
parametry pro nandseni slitiny médi pomoci experimentalniho zafizeni: pramér trysky 1 mm,
rychlost nanaSeni 2000 mm/min a vzdalenost drah 0,5 mm. Pro nanédseni oceli byla
dostacujici rychlost nanaseni 3000 mm/min. Pro zvySeni pifesnosti rozhrani je vhodné
alterovat potradi materialti pfi nanaSeni mezi vrstvami. Byly testovany dva typy rozhrani:
ostré se stalou rovinou rozhrani materiali, a rozhrani typu ,,powder blend*, kdy hranice

nanasenych materialli mezi vrstvami oscilovala kolem osy rozhrani o hodnotu + 0,5 mm.

Bylo dosazeno kvalitniho vertikalniho rozhrani bez vad a nedokonalosti, ovSem v ocelové
casti vzorkli pobliz rozhrani dochdzelo k vyskytu vyraznych vertikdlnich trhlin.
Experimenty prokézaly, ze trhliny nejsou zptsobeny typem rozhrani, skenovaci strategii ¢i
strategii nanaseni. Optimalizaci PP pro ocel vyuzivajicich nizkych vykonl a skenovacich
rychlosti (viz tab. 26) bylo dosazeno vyrazného omezeni vyskytu trhlin za cenu zvySeni
porozity v objemovém materialu. Uplného odstranéni trhlin vsak nebylo dosazeno.

tab. 26 Optimalni PP pro vyrobu vertikalniho MM rozhrani

Vvkon Skenovaci  Hatch Tloustka Hustota
Oznaceni (\)\’/) rychlost distance vrstvy energie Poznamka
(mm/s) (mm) (mm) (I/mm3)
V4 07 200 400 0,12 0,05 83,33 PP Maraging
oceli
Al 350 950 0,09 0,05 81,87 PP slitiny médi

Dalsi experimenty prokézaly, Ze k vyskytu trhlin dochazi 1 u vzorkl tvofenych Cistou oceli,
pokud se Vv jejich blizkosti pii vyrobé nachazi naneseny médény prasek. Pokud byl dany
vzorek se stejnymi PP situovan dale od rozhrani, k vyskytu trhlin nedoslo. Liniova EDS
analyza téchto vzorkid prokazala, Ze vyskyt trhlin je vazan na specificky obsah médi v oceli,
ato 10 — 20 Hm. %.

Dle dostupnych vysledki je vyskyt trhlin omezen pouze na vertikalni rozhrani a je vazan ke
konkrétnimu obsahu médi v oceli. Pfedmétem dalSiho vyzkumu v této oblasti by mohla byt
studie zabyvajici se vzdjemnou interakci vybranych materiali pti kritické mife kontaminace
(10-20 Hm. % Cu). Dalsi vyzkum pak muze byt zaméfen na provéfeni moznosti, zda
kontaminace praskd nevznika jiz pfi nanaseni experimentalnim zafizenim a naslednou
optimalizaci jeho konstrukce.
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13 PRILOHY

13.1 Priloha A: Pouzité materialy

13.1.1 Slitina médi Cu7.2Ni1.8Si1Cr

B Spectrum 8

KeV

W1t% Atomic

Element Line Type Apparent Concentration k Ratio W1t% Sigma %
0] K series 2,05 0,0069 1,89 0,18 6,9
Si K series 1,03 0,00819 2 0,05 4,15
Cr K series 0,98 0,0098 0,92 0,04 1,03
Ni K series 8,54 0,08537 8,38 0,1 8,32
Cu K series 84,44 0,84442 86,81 0,2 79,6
Total: 100 100
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13.1.2 Maraging ocel (1.2709)

H  Printed in Germany. We reserve the right to alter technical specifications without prior notice. And

Analysis Certificate

SOLUTIONS

Material

1.2709 / A646 M300

2016000540
Flowability™?

21,0 °C

69,8 F

58,0 %RH

8,6 %RH
Chemical Analysis"™
Element Minimum |Actual Maximum

[wt%] [wt%] [wt%]

Fe Balance Balance {Balance
Al 0.05 0.08 0.15
C - 0.00 0.03
Co 8.50 9.19 9.50
Mn - 0.02 0.10
Mo 4.70 4.76 5.20
Ni 18.00 18.35 19.00
P - 0.00 0.01
S - 0.00 0.01
Si - 0.05 0.10
Ti 0.50 0.66 0.80

D-23556 Libeck
Germany

SLM Solutions GmbH

Roggenhorster StraRe 9

Telephone: +49(0)451 16082-0

Fax: +49(0)451 16082-250
E-Mail: info@sIm-solutions.com
Internet:  www.sIm-solutions.com

Spherical

10-45 um
4,10 g/cm3
232,0 g

0,5 Ib
33,0 s

106-PM-SLM-OM

Grain Shapem

Fig. Grain shape with 200x-magnification [SLM].

Commerzbank AG (BLZ 230 400 22) 19 397 900
Deutsche Bank AG (BLZ 230 707 10) 0 359 000
Dresdner Bank AG (BLZ 230 800 40) 3 506 666
VAT-ID. DE 814 772 548
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13.2 P¥iloha B: Liniové EDS analyzy — Horizontalni rozhrani

Vzorek A3B1

Electron Image 14

LIne Lata 19
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Vzorek B1A3

Electron Image 12
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Vzorek A3B7
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Vzorek B7A3
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13.3 Pfiloha C: Liniové EDS analyzy — Vertikalni rozhrani
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Electron Image 7
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