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Uvod
Mossbauerova spektroskopie je dulezitou experimentdlni metodou vyuzivanou
v mnoha oborech, mezi kter¢ patii fyzika, chemie, biologie nebo i geologie ¢i prumyslové
aplikace. Tato metoda se stala silnym néstrojem umoziujicim pfesné¢ mefit energie
jadernych hladin a pozorovat malé zmény vzniklé interakci jadra s elektrony a tim

sledovat fdzové zmény v materialu.

Technologie 3D tisku je velmi mladd metoda, kterd rychle nasla svého vyuziti
v mnoha odvétvich, od strojirenstvi, az po 1ékafské uplatnéni. Podstatou je vytvateni
trojrozmérnych objektti postupnym vrstvenim materidlu dle zadané ptredlohy. Hlavni
vyhodou této metody je moZnost pouZziti rozliSnych materialu, kovy, plasty, papir,

zvySujici se kvalita a rychld vyroba.

Hlavnim cilem této prace je popsat principy Mossbauerovy spektroskopie a 3D
tiskli kovovych dild. To znamend, vysvétlit jednak princip studia materidlu pomoci
Maossbauerovy spektroskopie a jednak princip a metody aditivni vyroby dili z kovt. Déle
je pfedmétem této prace Mdssbauerovské studium fazového slozeni prasku konstrukcni
oceli (komer¢ni nazev CL50WS) pouzivaného pii 3D tisku kovovych dili a poté studium

fazového slozeni vytisknutych objekt z dané¢ho prasku.



Teoreticka cast

1 Meossbauerova spektroskopie
Roku 1957 byl némeckym fyzikem Rudolfem Ludwigem Mdssbauerem objeven

jev bezodrazové rezonancni absorpce y-zafeni bez zpétnych razii atomovych jader

vazanych v pevném skupenstvi, ktery polozil zéklady Mdssbauerovy spektroskopie. [1]

Mossbauerova spektroskopie je metoda vyuzivajici znalosti kvantovani
energetickych stavlli jednotlivych atomovych jader. Piechody mezi jednotlivymi
hladinami mohou byt studovany rezonan¢ni absorpci elektromagnetického zatfeni, jehoz
zdrojem je radioaktivni zafi€ vyzatujici kvanta y-zateni, které pak dopadaji na vzorek. y-
zéfeni je emitovano piimym piechodem nékterych izotopl (nejvice vyuzivané je °'Fe
popt. 1°Sn) z excitovaného energetického stavu do zikladniho. Hodnota energie
vyzatovaného y svazku musi odpovidat energetickym piechodiim piisluSnych jader
zkoumanych vzorkil. Detektorem je zaznamenana intenzita y-zafeni proslého, ¢i

rezonanéné rozptyleného, vzorkem v zavislosti na energii zafeni gama.

1.1 Emise a absorpce y-zaieni jadrem atomu

Necht je jadro o hmotnosti m Vv excitovaném stavu majic energii E;. Pfi pfechodu
Z excitovaného E; do zékladniho stavu E, je emitovan foton y-zéafeni E, 0 hybnostip, =
h - k, kde h je Planckova konstanta a k je vinovy vektor. Ze zakona zachovani hybnosti
ziska jadro hybnost zpétného razu p,’ = h - k a jadro tedy ziska energii zpétného razu.

Zména energie kvanta y-zafeni AE,, je dana vztahem

_ — _ —\2 =
Dy —h- k)? pyz (h ) k) h(py - k) (1)
AE, ==Y — " T - - .
Y 2m 2m 2m m
Prvni Elen vatahu (1) fe i Zminéna o siného rigy B = PR —
rvni Elen vztahu (1) je jiz zminéna energie zpétného razu E, = — =1

Nasledkem zpétného razu je, Ze energie fotonu y-zatreni emitovaného volnym jadrem Eye
je mensi nez energeticky rozdil excitovan¢ho a zakladniho stavu jadra E, = E; — E,
pravé o hodnotu energie zpétného razu E,’, tzn. Eye = E, — E,/ (analogicky to plati i pro
absorpci fotonu E,“). Vidime tedy, Ze emisni ¢ara je posunuta o E," vzhledem k energii
pfechodu E,,, tudiz posunuti emisni ¢ary vzhledem k absorpéni je 2E,,".

Druhy ¢len vztahu (1) vyjadiuje Doppleriiv posun zptisobeny tepelnym pohybem

jadra. Pro maxwellovské rozdéleni rychlosti atomi (obr. ¢. 1) maji emisni a absorpcni



cary formu Maxwellova rozdé¢leni se Sitkou je D = 2 /E),'kOT, kde k, je Boltzmanova

konstanta a T je absolutni teplota. [1]

Maxwellovo rozdéleni rechlosti
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Obr. ¢. 1: Schéma Maxwellova rozdé€leni rychlosti. [2]

Pokud je jadro vazano v krystalu, hybnost zpétného razu p,’ je piedana celému
krystalu a hmotnost m — oo, pak tedy ze vztahu (1) plyne, Ze energie zpétného razu E, —

0. Emisni a absorp¢ni ¢ary tedy nejsou posunuty a roste pravdépodobnost rezonan¢ni

absorpce fotonu jednoho jadra jadrem jinym stejného izotopu.

1.2 Maossbauertv jev

Mossbauerovym jevem je jaderna rezonancni fluorescence. Jde o bezodrazovou
rezonancni emisi a absorpci y-zateni jadry atomt urcitych prvki, to znamena, ze nedojde
ke ztraté energie jadernym zpétnym razem (energie zpétné¢ho razu je zanedbatelné mald).

(3]

1.2.1 Experimentalni pozorovani Méssbauerova jevu

Abychom mohli pozorovat Mdssbaueriv jev, je nutné, aby energetické stavy
naptiklad tim, Ze absorbér a zari¢ maji rizné chemické formy. ZajiSténi rezonanc¢nich
podminek dosdhneme zmeénou energie emitovaného nebo absorbovaného zareni.
Modulaci energie emitovaného y-zareni zajistime pomoci Dopplerova jevu. Posunem je

zménéna energie a emisni ¢ara se s energii piechodu E, posune o



v
AE, = E, Ecos a, (2

kde v je rychlost pohybu zafi¢e nebo absorbéru (pfesnéji relativni rychlost zafic-
absorbér), ¢ je rychlost svétla a a je uhel pod kterym dopadaji fotony y-zafeni na vzorek.
Touto modulaci se méni piekryti emisni a absorpcni ¢ary a mizeme tedy pozorovat
rezonan¢ni ptechody v absorberu. Detektorem je poté registrovana intenzita proslého y-
zéateni (v transmisni geometrii méfeni) v zavislosti na pohybu zatice. Tato zavislost se
nazyva Mossbauerovskym spektrem. Minimum v Mossbauerovském spektru znamena,
7e doslo k rezonan¢ni absorpci y-zareni, které odpovida urcité rezonanéni rychlosti v,
relativniho pohybu zafice a absorbéru. Velikost rezonan¢ni absorpce je charakterizovana
veli¢inou e(v)

() = 1(v)
T (e

kde I(v) je intenzita pros§lého zafeni absorbérem s rychlosti v a I() je intenzita

e(v) (3)

proslého zéfeni absorbérem mimo rezonanci.

REZONANENI
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TMS SPEKTRUM

Obr. ¢. 2: Schéma struktury Mossbauerova spektrometru. [4]

Méfeni Mossbauerovskych spekter mize probihat v transmisni nebo rozptylové
geometrii (obr. ¢. 2). Pfi transmisni spektroskopii (TMS detektor) je zaznamenana
intenzita pro§lého rezonan¢niho zafeni absorbérem. U rozptylové spektroskopie (BMS
detektor) je provedeno mefeni na rozptyleném rezonanénim zafeni, konverznich
elektronech ¢i sekundarnim rentgenovém zareni. PouZiti rozptylové geometrie pfi méteni,

umoziiuje pouziti masivnich vzork.
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1.2.2 Parametry Mossbauerovych spekter

Parametry Mossbauerovskych spekter je mozné rozdélit do tfi skupin:

1) Parametry, které zavisi na dynamice pohybu jader emitujicich a absorbujicich y-
zéfeni
2) Hyperjemné parametry urCované interakcemi elektrického naboje jadra,

elektrického kvadrupélového Q a magnetického dipdlového momentu jadra p

S vnitinim elektrickym a magnetickym polem.

3) Parametry, které zavisi na dynamice pohybu jader a elektromagnetickych
interakcich.
Dale se budeme vice zabyvat hyperjemnymi interakcemi.

U hyperjemnych interakci se jedna o interakce jadra s okolnimi elektrony a ionty.
Vznikaji disledkem konecného rozméru jadra a jejich ptfitomnost ovliviiuje strukturu
jadernych energetickych hladin. Hamiltonian hyperjemnych interakci mize byt popsan
jako

H=V+H,+H, (4)

kde V je skaldrni coulombovska interakce, H, je interakce kvadrupolového momentu
Jadra s gradientem elektrick€ho pole na jadie a H,, je interakce magnetického momentu

jadra s magnetickym polem.

Elektricka monopdlova interakce V, nebo-li coulombovska interakce, vznika
interakci celkového naboje jadra s elektrony majici urcitou pravdépodobnost vyskytu
V mist¢ jadra. Pfitomnost t&chto elektroni méni elektronovou hustotu [i(0)]?
charakterizujici elektronové okoli jadra. Monopodlové interakce vyvolavaji posun
energetickych hladin jadra, které se projevi zménou energie emitovanych a

absorbovanych fotont y-zafeni (obr. ¢. 3).

| OFY —— Ej —ru
EI El
E, ! Ep T
_l‘ —
Ep - - Ey —L—
zaFiE vzorek

vvvvv
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To poté mizeme pozorovat posunem absorpéni kiivky v rychlostni ose vii¢i nulové
hodnoté, to nazyvame tzv. izomernim posuvem § (obr. €. 4).
Energii emitovan¢ho zafeni E,° mizeme vyjadfit jako

E,° =E, + K[p(0)|?,, ()

kde E, je energii jaderného pfechodu, K je konstantou daného izotopu a Iv,lJ(O)IZe je

vvvvv

E,% = E, + KIp(0) 12, (6)

Izomerni posun spektralni ¢ary absorbéru vici spektralni ¢afe zatriCe vypocéteme jako

rozdil (5) a (6)

— 2 2
A= K[Ip(0)2, - [p(0)I2,] ()
[zomerni posun § je poté roven
5= c-A ®)
E, '
380000 Teus i
o rﬂ'wwwwﬁﬁl‘\,’" LT N
370000 + "‘",..% ..,"“‘ﬂ
. 360000 + P <
g r ;
& 350000 4 P
2 s | *
340000 + ol ®
330000 4 rL'q:
320000 i | ! ' i
3 -1 0 Mz 1 2 3
v [mm's)

Obr. ¢. 4: Izomerni posun &. [5]

Elektricka kvadrupdlova interakce Hq je interakce kvadrupolového momentu
jadra s gradientem elektrického pole v misté jadra, které vyvola rozstépeni nékterych
jadernych energetickych hladin. Energie této interakce je zavisla na spinovém kvantovém
Cisle [, na kvadratu magnetického kvantového ¢isla m a v piipadé osové symetrie
gradientu elektrického pole vzhledem k ose z dana vztahem [1]

q-Q-eZ_(Bmz—l-(l+1))

4 [-2l-1) ~° ®)

E,(Lm) =

12



kde Q je kvadrupdlovy moment jadra, q-e je gradient vné&jsiho elektrického pole.
V piipadé izotopu °'Fe zapri¢ini kvadrupolova interakce rozstépeni energetickych hladin
S jadernym spinem [ = §= coz se projevi vznikem dubletu v Mdssbaueroveé spektru (obr.

¢. 5). Energie kvadrupdlového stépeni bude tedy

= 8 o (.42) -5, G 2] 4

(10)
v rychlostni Skéle
AE,(l,m)-c
Q— E . (ll)
14
F viaes 1
I — + 312
/ 620000 I
32 . ]
r AW 9E0000 U"d"'l"ﬁmﬁq ,.|-l-'7'l"“'"lr"""I.I'U"'H""‘“rl”'i'Tr, i
L “-..uﬂ 40000 1 ',‘-1 |Ll|:u. TI '+
— 12 .- . i .-
] = 620000 " I * | a
g 1 . .
EP :"j' Bo0ao0 . N A = Veazz = Vezt - .
oo} " | i
& -
o --l:—:l-qh -
840000 1 i; | 1?'
820000 ' } : "
12 i 2 . Mg : 2 AL
a= 0 q# 0 v [pns]

Obr. &. 5: Kvadrupélové §tépeni energetickych hladin jadra izotopu *’Fe a jeho

Maossbauerovo spektrum. [5]

Kvadrup6lové Stépeni, presnéji jeho hodnota, nese informaci o oxida¢nim a
spinovém stavu, mnozstvi elektronll v elektronovych obalech a proto jde vhodné pouzit
pti ur€ovani chemické struktury.

Magneticka dipdlové interakce H, je interakci magnetického dipolového
momentu jadra [ a vnitiniho magnetického pole o indukci B. V energetickém spektru
dochazi k tzv. jadernému Zeemanové jevu, nebo-li K rozstépeni spektralnim Car na
n€kolik komponent v pfitomnosti statického magnetického pole. Energie jaderného stavu

se v dusledku této interakce zméni o veli¢inu

_ I
AE, =—(1-B)=~7-m"B, (12)
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kde [ je jaderny spin, m je magnetické kvantové ¢islo nabyvajici hodnot 21 + 1. Pocet
spektralnich je dan nejen poctem energetickych stavil, ale 1 vybérovymi pravidly Am =
0, +1. Dohromady je tedy doveleno 6 magnetickych pfechodi, kterym v Mdssbauerove
spektru odpovida vznikly sextet. Na obr. ¢. 6 muzeme vidét priklad magnetického
dipolového $tépeni energetickych hladin jadra izotopu °’'Fe a odpovidajici tvar
Mossbauerova spektra.

Hodnota magnetick¢ého Stépeni spekter nese informaci o magnetickych

vlastnostech a je vhodna pro ur¢ovani magnetické struktury.

I r +372
312 1 +12
) : -1 260000
_an H | ﬁ|
E

250000

E AP
SToamiiibia
I
1

M [oap.]

Ena
Epua 220000 + | %
Erux
Iir 210000 +
12y 1
_’|_< 200000 —— '
¥ i 172 -8 _E"";'ul 4 '4--2_2 "'--:u "‘hu ""-: Eiv"‘"
v [nEn's
H=10 H#0 b 1

Obr. & 6: Magnetické dipolové $tépeni energetickych hladin jadra izotopu °’Fe a jeho

Maossbauerovo spektrum. [5]
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2 3D tisk kovii

3D tisk, nebo-li aditivni vyroba, je zaloZzen na principu vyroby piedmétu
postupnou tvorbou jednotlivych vrstev. Lze tedy pomoci této technologie vyrabét vysoce
komplexni pfedméty. I kdyz je 3D tisk trendem pér poslednich let, je tato technologie
znadma vice nez 30. let. Jiz v 80. letech vznikl prvni patent na stereolitografické zatizeni,
jehoz principem bylo postupné vytvrzovani polymeru pomoci paprsku svétla. S timto
patentem zacal velky rozvoj technologii 3D tisku, pficemz na konci 80. let jiz bylo mozné
zhotovovat vyrobky z kovu. [6]

Dnes existuje spousta riznych technik 3D tisku lisicich se principu ¢innosti nebo

moznostech vyroby, jako naptiklad pouziti riznych materiala (polymerd, kovi...).

2.1 Technologie 3D tisku kovi

3D tisk kovu nabizi nejlepsi vyuziti v mechanicky naro¢nych aplikacich, a tou je
pevnost. Dalsim velkym benefitem tisku kovti je jejich velka mechanicka odolnost, nebo
moznost vytisknout predméty, které by byly jinak tézko obrobitelné.

Technologie 3D tisku kovil je zalozena na principu stavby 3D objektu postupnou
tvorbou jednotlivych vrstev. [6] Pfi 3D tisku kovi jsou vyuzivany rtzné zpusoby
nanaseni a spojovani vrstev materialu. Vyuzitim téchto rtiznych technologii, ziskame
odlisné vlastnosti vyslednych pfedmétt. Mezi hlavni metody tisku patii:

e SLM — Selective Laser Melting

e SLS - Selective Laser Sintering

e EBM - Electron Beam Melting

e BJ- Binder Jetting

e BM - Beam Deposition

e LOM - Laminated Object Manufacturing

2.1.1 SLM - Selective Laser Melting

SLM metoda patii mezi metody zaloZenych na principu spojovani ¢astic ve vrstveé
prasku. Principem je taveni prasku pii tvorbé jednotlivych vrstev trojrozmérného objektu.
Na podklad je nanesena vrstva prasku, do které poté laser vykresluje fez modelu. Kovovy
prasek je tedy pritom selektivné pietaven a dochdzi i k ptetaveni podkladu ¢i pfedchozi
vrstvy a dojde tedy Kk silnému mezivrstevnimu spojeni. Vytvofena pietavena vrstva je

posunuta dolii o Sitku vrstvy a cely proces se opakuje az do vyhotoveni predmétu. Pro

15



ochranu roztavené kovu je vyrobni proces uskutecnén v ochranné atmosfére dusiku ¢i
argonu.

Predméty jsou tavenim jednotlivych vrstev vysoce mechanicky odolné a pevné
diky vysoké hustoté a nizké poérovitosti. Nevyhodou této metody je nutnost pouziti opor
pod pievislymi ¢astmi, vysoka cena a nizka rychlost tisku. [7]

Skenovaci
Zrcadla

Zdroj Laseru

Argonova Stérad
Atmosféra

Vyhivana Zasobnik
Stavebni Prasku
Platforma

Obr. ¢. 7: Schéma SLM zatizeni. [6]

2.1.2 SLS - Selective Laser Sintering

SLS metoda je podobna piechozi SLM metodé 3D tisku kovii. Proces probiha
stejn€, priCemz pii spojovani vrstev je také vyuzit laser, ale nedochézi k taveni, nybrz
k zahtati a spékani prasku. Tisk je také provadén v ochranné atmosféie. [7]

Vytvofené vyrobky maji mnohem vyssi porovitost, nez pii SLM tvorbé, z ¢eho
plynou horsi mechanické vlastnosti. Vyhodou vsak je, Zze neni vyzadovana ptitomnost
opor. Pokud jsou pouzity, jsou zpravidla vysoce porovité a sitované, tudiz se snadnéji

odstrani a material muze byt poté pouzit znovu. [6]

2.1.3 EBM - Electron Beam Deposition

Tato metoda je obdobnou metodé SLM. Pti tvorbé vyrobku dochézi ke spojovani
vrstev selektivnim tavenim prasku, ale jako zdroj tepla je zde vyuZzit elektronovy svazek
a cely proces probihd ve vakuu, neni tudiZz potfeba ochranné atmosféry. K vychyleni
elektronového svazku jsou pouzivany elektrické civky. Tim dosdhneme vyssi pfesnosti
tisku. Dalsi vyhodou je rychlej$i pohyb zdroje, coZ urychli vyrobu pfedmétu. Zna¢nou

nevyhodou této metody je moznost vyrabét pouze z vodivych materiald.
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Obr. ¢. 8: Schéma EBM zafizeni. [6]

2.1.4 BJ-Binder Jetting

Binder Jetting, v piekladu ,tryskani pojiva“, je metoda vyuzivajici tekutého
pojiva k lepeni jednotlivych vrstev prasku. Nejprve je na podklad nanesena vrstva prasku,
na tuto vrstvu je poté selektivné naneseno lepidlo, to difunduje do materidlu a spoji tak
prasek dohromady. Podklad se slepenou vrstvou se posune o tloustku vrstvy a proces se
opakuje.

Hlavni vyhodou této metody je moZnost pouziti riznych praskovych materiala,
nizka cena vyroby a vyroba predmétl bez pouziti podpér u previslych ¢asti. Nevyhodou

vyplyvajici jiz z principu metody je kiehkost a nizka pevnost vyrobkii.

Zasobnik tekutého pojiva

Pt

Tiskova hlava

Vyrabéna soucast

Zarovnavaci
Powder bed

valec

Zasobnik
prasku

Pist stavby

Pist zasobniku prasku . Y

Copynght © 2008 CustomPaniNet

Obr. ¢. 9: Schéma BJ zafizeni. [6]

17



2.1.5 BM —Beam Deposition

Beam deposition je metoda zalozend na tvorbu objektu postupnym tavenim a
ukladanim materialu na podklad. Material je dodan ve formé prasku a zdrojem tepla mtize
byt laser, plasma ¢i elektronovy svazek. NejCastéji je vyuzivan laserovy paprsek
V ochranné atmosfére. Pti tvorbé predmétu laser tavi podklad, vytvoii malou lazen, do
které je pridan prasek. Prasek se v lazni roztavi a po odejmuti zdroje tepla zchladne. [6]

Posunem se vytvari stopa ulozeného materidlu. Po dokonceni se ,,hlavice* posune o Sitku

vrstvy a proces se opakuje.

Laserovy paprsek

Praskové
trysky
Proud prasku
Tloustka vrstvy
Pohyb / /

l l

Obr. ¢. 10: Schéma BM zatizeni. [6]

Sitka stopy

Touto metodou je mozné vyrabét dodatecné konstrukcéni prvky, tzn. Podkladem
je jiz existujici soucast nebo konstrukce. Nevyhodami jsou nutnost pouziti opor a

nemoznost vyrabét komplexnéjsi prvky.

2.1.6 LOM - Laminated Object Manufacturing

Posledni metodou je LOM, coz v piekladu znamend laminovani. Tato metoda, na
rozdil od ostatnich, miize pracovat i bez taveni Ci ¢astecného nataveni materialu. Pii
tvorbé je nabrana vrstva materialu, nanesena na podklad a spojena s podkladem. Pot¢ je
laserem na této vrstvé vyfiznut pozadovany tvar a nanesena nasledna vrstva. Ke spojeni
je vyuzito napiiklad lepeni. Tato metoda je spiSe vyuzivana pfi tvorbé objektu za pouZiti

papiru jako materialu. [7]
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Obr. ¢. 11: Schéma LOM zatizeni. [6]
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3 Praskové kovy pro 3D tisk

Nejcastéji vyuzivanymi kovovymi materialy pii procesu aditivni vyroby patii
hlavné nerezové a martenzitické nastrojové oceli, slitiny hliniku, titanu nebo bronzu.

Nejcastéjsim zptisobem vyroby kovovych praskt je tzv. atomizace. Jde
rozstfikovani taveniny daného kovu. Pfi atomizaci taveniny dochdzi k piisobeni tlaku
plynu nebo odstiedivych sil na proud taveniny. Vlivem toho dojde k vytvofeni malych
kapek rychle tuhnoucich diky ochlazenému rozprasovacimu médiu. Tim vzniknou jemné
kovové castice. [8]

w2 -

Melt

Gas Source
and Pump

Fine Powder

Nozzle

Collection
Chamber

Obr. ¢. 12: Princip atomizace plynem. [9]

Velikost ¢astic se poté pohybuje od 50 po 150 um.

20



4 Kovovy prasek pouzity pro 3D tisk ocel CLS0WS

Konstrukéni ocel (oznaceni CLSOWS, nebo 1.2709) je legovand martenziticka
ocel ve formé prasku, které odpovida ocel DIN X3NiCoMoTil8-9-5. [10]

Jedna se o ocel typu maraging (vysokopevnostni). Od ostatnich oceli se lisi
predev§im minimalnim obsahem uhliku (tab. ¢. 1), coz ma za nésledek vysokou pevnost,
houzevnatost a dobrou tepelnou vodivost. Pro plné vyuziti mechanickych vlastnosti se
tato ocel dale tepeln€ upravi pii teploté 550°C.

V tabulce €. 1 je vypsano zakladni chemické slozeni oceli CL50WS. Material se
sklada prevazné ze Zeleza, které tvoii pfiblizné dvé tfetiny obsahu, dale z vysokého
obsahu niklu, kobaltu a molybdenu. Prvky s menSim zastoupenim jsou titan, hlinik,

chrom a stopovymi prvky jsou uhlik, mangan nebo fosfor.

prvek | hmotnostni zlomek [%]
Fe 65 - 69
Ni 17 - 19
Co 85-9,5
Mo 4,5-52
Ti 0,6-0,8
Al 0,05 - 0,15
Cr <05
C < 0,03

Mn, Si <01
P,S <0,01

Tab. ¢. 1: Chemické slozeni oceli CLSOWS. [10]
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4.1 Tepelné zpracovani

U dili vyrobenych z praskového materialu metodou SLM je bézné nasledné
tepelné zpracovani. Diivodem je kromé dosazeni co nejlepsich vlastnosti, jako je tvrdost
¢i houZevnatost, i snizeni vnitiniho pnuti a zabranit tak ptipadnym deformacim.

Graf ¢. 1 zobrazuje proces tepelného zpracovani prasku konstrukéni oceli. Cely
proces probiha na vzduchu, kdy dochazi k zahtivani pece po dobu 3 hodin rychlosti
piiblizné¢ 190 °C/h. Poté je teplota udrzovana na 550 °C po dobu 6 hodin. Proces je

ukoncen chlazenim materialu.

600
550
500
450
400
350
300
250
200
150
100
50
0

Teplota [°C]

Cas [h]

Graf ¢. 1: Teplotni pribéh zihani prasku oceli CLS0WS, zavislost teploty na Case.
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Experimentalni Cast

5 Tisk

Kovovy prvek zhotoveny 3D tiskem, ktery byl pouzit pro méfeni, byl vytisknut
metodou SLM tedy spékanim prasku laserovym svazkem, na 3D tiskarné Concept Laser
M2 Cusing, kde vykon laseru byl 200 W.

Na obr. ¢. 13 jsou oznaceny Casti vytisku, které byly nasledné zméfeny: a) povrch

N

vytisku, b) opory vytisku, ¢) opracovana strana vytisku frézovanim.

Obr. €. 13: Vyhotoveny vytisk 3D tiskem z prasku konstrukéni oceli CLSOWS:
a) povrch vytisku, b) opory vytisku, ¢) opracovana strana vytisku frézovanim.

Proces tvorby opor daného prvku béhem 3D tisku spociva v rozfokusovani svazku

laseru za Gicelem vétsi porovitosti a nasledné snazsiho odstranéni podpor.
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6 Vysledky méieni Mossbauerovych spekter a jejich diskuze

Mossbauerovou spektroskopii bylo méteno nékolik vzorki prasku konstrukéni oceli
CL50WS v transmisni geometrii (obr. ¢. 2) a vyhotovenych vytiski 3D tiskem

Vv rozptylové geometrii Z konstrukéni oceli CLSOWS.

Pted mérenim danych vzorkl bylo zméfeno Mossbauerovou spektroskopii kalibra¢ni
spektrum folie a Zeleza v transmisni geometrii (obr. ¢. 14). Ve spektru je viditelny
vyrazny sextet typicky pro tento material. Spektrum a Zeleza slouzi jako Kalibraci

rychlostni (energetické) osy.

45000

44000 ¢
43000+
42000+
41000+

Counts

40000 ¢

39000+
38000 ¢

37000+

2120 -80  -4.0 0 4.0 80 120
v [mm/s]

Obr. €. 14: Mssbauerovo spektrum prasku alfa zeleza.

Poté bylo zméfeno spektrum prasku konstrukéni oceli CLSOWS (obr. €. 15).
V tomto spektru vidime jeden singletni pik (§ = —0,03 mm/s, W = 0,39 mm/s), ktery
piislusi austenitické fazi materidlu. Déle je spektrum rozloZeno pomoci distribuce
magnetickych poli (obr. ¢. 16), kterd odpovidd vyskytujici se martenzitické fazi.
Martenziticka faze materidlu zajiStuje jeho tvrdost. Austeniticka fize mlZe pozitivné

ovlivnit tvarnost nebo houzevnatost materialu.
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Obr. €. 15: Mossbauerovo spektrum prasku konstrukéni oceli CLSOWS.
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Obr. €. 16: Distribuce poli magnetického Stépeni prasSku konstrukéni oceli CLSOWS.
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Nasledné¢ byly zmétfeny Vrozptylové geometrii spektra jednotlivych ¢&ésti
vyhotoveného vytisku 3D tiskem z konstrukéni oceli CLS0WS. Mezi tyto ¢asti patii
povrch vytisku, povrch podpor vytisku.

Ve spektru povrchu vytisku (obr. €. 17) je jasné viditelny jeden singletni pik a
mensi podil distribuce magnetickych poli. To odpovida transformaci martenzitické faze

oceli CL50WS na austenitickou, ktera prob¢hla béhem 3D tisku.

670000+

660000

650000+

Counts

6400001

630000 |

120  -80  -40 0 40 80 120
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Obr. €. 17: Mossbauerovo spektrum povrchu vytisku z materialu konstrukéni oceli

CL50WS.
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Obr. €. 18: Distribuce poli magnetického Stépeni povrchu vytisku z materialu

konstrukéni oceli CL5S0WS.

Na obr. €. 19 je zobrazeno zméiené spektrum povrchu opor vytisku z materialu
CL50WS. Je zde opét pIn¢ viditelny singletni pik a o néco vétsi podil distribuce
magnetickych poli, nez v piedeslém piipad¢ a tedy transformace martenzitické faze na
austenitickou prob¢hla v mensi intenzité. To je zapti¢inéno procesem tvorby opor béhem

3D tisku.
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Obr. ¢. 19: Mossbauerovo spektrum povrchu opor vytisku z materialu konstrukéni oceli

P(B)

CL50WS.
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Obr. €. 20: Distribuce poli magnetického $tépeni povrchu opor vytisku z materidlu

konstrukéni oceli CLSOWS.
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Dale bylo zméfeno Mdssbauerovo spektrum frézovanim opracované ¢asti vytisku
z materidlu CLSOWS (obr. ¢. 21). Dalsim tepelnym pisobenim, vzniklym v disledku
frézovani, pokracuje transformace povrchové vrstvy vytisku do téméi zcela austenitické

faze.
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Obr. €. 21: Mossbauerovo spektrum povrchu frézovanim opracované strany vytisku z

materialu konstrukéni oceli CLSOWS.

Béhem 3D tisku dochazi K tzv. austenitizaci vznikajici zahfatim oceli (obecné
kovu na bazi Zeleza) na teplotu, pfi které se zacne ménit krystalova struktura ze Zeleza a
(martenzit = pfesyceny tuhy roztok v Zeleze «) na austenit, tedy na krystalovou strukturu
Zeleza y. Touto transformaci se materidl dostava do fazové rovnovéhy, protoze martenzit
je fazi nerovnovaznou. Dal§im disledkem této transformace je zména magnetismu
materidlu, kde austenit m4 povahu paramagnetickou, kdezto martenzit je silné

feromagneticky.

Pro vylouceni vlivu tepelného zpracovani materidlu na fdzové sloZeni vytisku
CL50WS bylo provedeno zihani na vzduchu pti 550°C. Proces zihani je zobrazen v grafu

¢. 1. Pii srovnani se spektrem nezihaného prasku (obr. ¢. 15) nejsou viditelné zadné

wewr

jsou zptisobeny oxidaci ¢astic béhem zihani.
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Obr. €. 22: Mossbauerovo spektrum prasku konstrukéni oceli CLSOWS zihaného pfi
550°C.
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Obr. €. 23: Distribuce poli magnetického Stépeni prasku konstrukéni oceli CLSOWS
zihaného pii 550°C.
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Posledni Mdssbaurevo spektrum prislusi zmétrenému prasku oceli CLSOWS, ktery
byl nejdiive pomlet v kulovém mlynku po dobu 15 minut za frekvence 11 Hz a poté zihan
stejnym zpisobem, jako v piedeslém piipadé. Po zihani vznikl pevny specenec, coz znaci
prohloubeni oxidace ¢astic (Ize vidét i v naméfeném spektru v obr. ¢. 24). Nesymetrie
pikii odpovidajicich oxidiim zeleza pravdépodobné svédci o pritomnosti smési hematit

magnetit.
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Obr. €. 24: Mossbauerovo spektrum pomletého prasku konstrukéni oceli CLSOWS
zihaného pti 550°C.
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Obr. ¢. 25: Distribuce poli magnetického $tépeni pomletého prasku konstrukéni oceli

CL50WS Zihaného pti 550°C.

vzorek - CL 50WS faze IS [mm/s] | QS [mm/s]] B[T] | W [mm/s]

Singlet -0,03 - - 0,39
prasek M Dist. - - - -

M+Q 0,04 0,006 32,03 0,25

Singlet -0,07 - - 0,35

vytisk-povrch M Dist. 0,05 - 31,89 0,27
M+Q - - - -

Singlet -0,08 - - 0,36

vytisk-opéry M Dist. 0,03 - 32,06 0,29
M+Q - - - -

Singlet -0,03 - - 0,44

prasek-zihani M Dist. 0,04 - 34,00 0,23

M+Q 0,38 -0,23 51,54 0,25

Singlet -0,04 - - 0,47

prasek-mleti + Zihani | M Dist. 0,04 - 33,88 0,21

M+Q 0,37 -0,23 45,02 0,28

Tab. €. 2: Hodnoty parametrii naméfenych Mossbauerovskych spekter jednotlivych

vzorki, kde IS znaci izomerni posun, QS kvadrupdlovy posun, B magnetické pole a W

sitku cary.
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V nésledujici tabulce (tab. €. 2) jsou uvedeny vSechny hodnoty jednotlivych
namétfenych parametri Mossbauerovskych spekter. Lépe tedy vidime naptiklad jiz
zminéni vyskyt smési magnetit hematit v naméfeném spektru pomletého zihaného
prasku, ktera se projevila zménou hodnoty magnetického pole pomletého prasku oproti

nepomletému prasku.
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Zavér

Prace se zabyvala Mossbauerovskym studiem kovového prasku CL50WS
pouzivaného Vv 3D tisku a finalniho vytisku. Cilem bylo stanoveni vlivu procesu vyroby
kovovych dilu na jejich fazové slozeni oceli CL50WS. V bakalaiské praci je popsana
Mossbauerova spektroskopie a struéné popsan princip a vybrané metody 3D tisku kovii.
Dale byl popsan zptisob pripravy kovovych praskti metodou atomizace a pouzity kovovy
prasek konstrukéni oceli, oznaceni CLSOWS. Nasledné byl proveden 3D tisk kovového
dilu z prasku CL50WS metodou laserového spékani prasku, kde vykon laseru byl 200W.
Pomoci Mdéssbauerovy spektroskopie byl proveden fazovy rozbor prasku a kovového
vytisku.

Mossbauerovou spektroskopii bylo nejprve zjisténo fazové slozeni prasSku
konstrukéni oceli, ktery se sklada z martenzitické (zajiSt'ujici tvrdost) a austenitické faze
(zajistujici houzevnatost). Pti 3D tisku doslo k transformaci martenzitu na austenit, coz
vedlo ke zmén€ magnetismu vyrobku z feromagnetika na paramagnetikum. Pro vylouceni
vlivu tepelného zpracovani bylo provedeno zihdni prasku a zihani pomletého prasku,
béhem kter¢ho nedoSlo k vyraznym zménam. Pouze je viditelna oxidace Ccastic,
zpusobena procesem zihani, které probéhlo na vzduchu. U pomletého zihan¢ho prasku
doslo k prohloubeni oxidace a vznikla nesymetrie piki odpovida pravdépodobné vyskytu

smesi magnetit hematit.
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