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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva vlastnostmi austenitické nerezové oceli 304L zpracované
technologii SLM a testované za pokojovych i kryogennich teplot. Vysledkem je popis
mechanickych vlastnosti a mikrostruktury. Prvnim krokem bylo vyvinuti procesni
parametrt, diky kterym klesla porovitost vytiskii pod 0,01 %. Nésledna tahova zkouska
vykazala vy$$i mez kluzu i pevnosti nez konvenéné vyrabéné dily, a to i za teploty -80 °C,
ale za cenu snizeni taznosti. Vlivem deformace i sniZeni teploty doslo k transformaci
austenitu na martenzit. K této transformaci ov§em doslo i pfi testech houzevnatosti podle

Charpyho, coZz mé¢lo za nasledek tranzitni chovani oceli.

KLICOVA SLOVA

304L, kryogenika, SLM, 3D tisk, re-melting

ABSTRACT

This thesis deals with properties of austenitic stainless steel 304L processed by SLM
technology and tested at room and cryogenics temperatures. Result is description of
mechanical properties and microstructure. First step was to develop processing parameters
to achieve porosity of prints fell below 0,01 %. Following tensile test showed higher yield
and ultimate tensile strength than conventionally fabricated parts, even at temperature -80
°C, but at cost of reduced ductility. Due to deformation and low temperature austenite
transformed into martensite. This transformation also occurred in Charpy toughness test, that
resulted in ductile to brittle behaviour.
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1 UVOD

Produkce nerezovych oceli stale stoupa, a to dokonce rychleji nez produkce plastt [1]. I kdyz jsou
nerezové oceli znamé jiz od prvni poloviny 20. stoleti, tak jsou stale pfedmétem vyzkumu, a to
piedevsim diky nastupu novych technologii zpracovani materialu jako je selective laser melting
(SLM) nebo jejich pouziti za stale extrémnéjsich podminek napt. za kryogennich teplot. Kombinace
téchto dvou vlivli dosud nebyla pro nerezové oceli testovana. Bézné nerezové oceli se pouZivaji jako
nadoby pro rizné kapaliny nebo pro rozvod chladiva. V extrémnich ptipadech se pouzivaji jako
konstruk¢éni material v kosmonautice nebo v aplikacich, se supravodivosti.

Technologie SLM spociva ve spékani jemného kovového prasku pomoci laseru. Prasek je nanesen
Vv tenkych vrstvach, které jsou poté taveny laserem a spojovany k sobé. Draha laseru je generovana
na zakladé 3D dat. Tato technologie se uplatiiuje pfedevsim v oblasti prototypovani nebo pii vyrobé
tvarové slozitych dili. Upravou procesnich parametrti jako zménou drah laseru lze upravovat
mikrostrukturu a tim padem i mechanické vlastnosti.

Vétsina nerezovych oceli trpi nizkou taznosti a houzevnatosti pii teplotach pod bodem mrazu. Tento
nedostatek 1ze vyfesit pouzitim austenitickych nerezovych oceli. Mezi jejichz hlavni pfisady patii
chrom, ktery je zodpovédny za korozivzdornost a nikl s manganem, jakozto austenitotvorné prvky.
U téchto oceli dochazi pii kryogennich podminkach vlivem deformaci k pfeménu austenitu na
martenzit, ¢imz dochazi k zvysSeni meze kluzu i pevnosti. Tento jev je vyraznéjsi se sniZujici se
teplotou.

Cilem této prace je vytvofit tiskovy profil oceli AISI 304L pro technologii SLM. Poté vytisknout
vzorky z této oceli, a ty otestovat za pokojovych teplot, a také za teplot -80 °C a -196 °C. Vysledné
mechanické vlastnosti a mikrostruktura se poté porovna s konvenéné vyrabénymi vzorky, pfic¢emz
se predpoklada zlepSeni mechanickych vlastnosti jako je mez kluzu i pevnosti bez vyrazného snizeni
taznosti.

Obr. 1-1 Mikrostruktura austenitické oceli v oblasti utrzeni kréku po tahové zkousce pfi a) 293 K
b) pfi 77 K [2].
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2 PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

2.1 Koroze

Koroze je samovolné chemické nebo elektrochemické porusovani kovi vlivem okolniho
prostiedi, a to predevSim kapalnymi a plynnymi latkami. Kovy podléhaji korozi rtiznou
mirou a nékteré kovy zaujaly vzhledem ke korozi zvlastniho chovani. Koroze mize vést

k zhorSeni vlastnosti soucasti nebo az k jeji poruse, ktera vylucuje jeji funkénost [3, 4].
Principem koroze je piechod kovti do oxidovaného stavu, ktery je charakterizovan snizenim
volné entalpie 4G. Volna entalpie zavisi na teploté a to [3]

AG=AH —T - AS (1)

Kde 4H je zména entalpie, A4S je zména entropie a T je termodynamicka teplota.

Podle rovnice (1) je patrné, Ze s narustajici teplotou je snizovana volna entalpie tudiz mize

koroze probihat za zvySenych teplot rychleji.

2.1.1 Chemicka koroze

Jedna se o chemickou reakci, ktera probihd mezi povrchem oceli a elektricky nevodivym
prostiedim. Probiha za normalnich, ale pfedevsim za vysokych teplot. Pfikladem takové

reakce je tvorba okuji pfi kovani oceli [5].

2.1.2 Elektrochemicka koroze

Elektrochemicka koroze probiha ve vodivych prostifedich neboli v elektrolytech (voda, ptida,
kyseliny a jiné). Kov se v elektrolytu chova jako elektroda. Rychlost koroze je opét dana
zmeénou volné entalpie, a to podle rovnice [3]

—-AG=2z-F-V (2)

Kde F je Faradayuv naboj (coz je konstanta), z je poCet vyménénych elementarnich naboju
neboli oxidacni ¢islo vznikajiciho kovového iontu a V je elektrochemicky potencial daného

prvku.

Podle rovnice (2) lze pozorovat, ze velky vliv na rychlost koroze ma elektrochemicky

potencidl. S jeho snizovanim roste rychlost korozniho napadeni.
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Na Obr. 2-1 mizeme vidét, Zze ackoliv maji nékteré prvky nizsi elektrochemicky potencial,
tak vykazuji vyssi korozni odolnost nez prvek s vyssim elektrochemickym potencialem.
To je zpisobeno jevem znamym jako pasivita [3].

Elektrochemicka uslechtilost Korozni odolnost 2
+15 Au Au grafit
+12 Pt Pt Hastelloy C ¥
+0,987 Pd Pd Cr18Ni9Mo
+0,799 Ag Zr Incoloy 800 ¥
+0,337 Cu Ti Crl8Ni9
-0,126 Pb — Ag Inconel 600
-0,136 Sn Mo Cr-oceli
-0,20 Mo Cr Hastelloy B ¥
-025 Ni Cu é Inconel 600 ¥
-0,403 Cd Ni Hastelloy ¥
-044 Fe Pb Cr18Ni9Mo
-0,74 Cr Al Incoloy 800 ¥
-0,763 Zn Sn Niresist ¥
1,18 Mn Fe \ Cr-oceli
-1,53 Zr Cd ocel, slitina
- 1,63 Ti Zn

Mg-slitiny
- 1,66 Al Mg
-237 Mg Mn

Obr. 2-1 Srovnani elektrochemické uslechtilosti kovu a jejich primérné korozni odolnosti [3].

Pasivita je zodpovédna za korozni odolnost korozivzdornych oceli. Kov nebo slitina reaguje
S okolnim prostfedim a pokryva sviij povrch tenkou vrstvou oxidi, kterd ma mnohem vyssi
korozni odolnost nez prvek samotny. Piikladem prvku, u kterého se pasivita nastava
je chrom Cr. Chrom ma sice vétsi tendenci reagovat s okolnim prostiedim nez Zelezo Fe, ale
vysledkem této reakce je vznik pasivaéni vrstvy. Navic diky vétsi tendenci chromu, nez
zeleza, reagovat s okolim se pasivacni vrstva vytvoii velmi rychle. Proto je na obr. 2-1

v

chrom zobrazen s vyssi korozni odolnosti nez zelezo [3].

U korozivzdomych oceli pasivita funguje diky p¥imési chromu. Zelezo dosahuje pasivity
odevzdanim jednoho elektronu, zatimco chrom je schopen pfijmout 5 elektroni do své
valen¢ni vrstvy. Takto je jeden atom chromu schopen pasivovat 5 atomu Zeleza. Z tohoto

také vychazi minimalni pozadavek hmotnostniho obsahu chromu pro pasivaci zeleza[3].
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Ten se spocita jako:
Cr=11,74% + 14,5% C ©)

Pricemz C vyjadiuje hmotnostni obsahu uhliku. Jak mizeme vidét z rovnice (3), tak nejen
chrom ovlivituje korozivzdornost slitiny, ale i obsah uhliku upravuje potfebny obsah
chromu. Mezi pozitivné pasobici prvky se fadi hlinik Al a kfemik Si.

2.2 Korozivzdorné oceli

Nazev korozivzdorné nebo také nerezové oceli mize byt zavadéejici. Takovéto oceli
podléhaji chemické 1 elektrochemické korozi, ovSem maji proti ni zvySenou odolnost.
Zvysené odolnosti se dosahuje pomoci legur, proto patii korozivzdorné oceli mezi
vysocelegované oceli [3].

Pokud se korozivzdorné oceli nachazeji ve vysocekorozivnim prostiedi (napiiklad v roztoku
kyseliny sirové) mohou oceli podléhat korozi, i kdyZ je splnéna podminka popsana v rovnici
(3), proto jsou piidavany dalsi prvky [6].

Zakladnimi prvky korozivzdornych oceli je Zelezo a uhlik. Mimo to obsahuji velké mnozstvi
ptisadovych prvki, a to zejména chrom, nikl, mangan a dalsi. Chrom ma mimo pasivace vliv
1 na fazové slozeni vysledné slitiny, potlacuje totiz vznik austenitické faze. Podobné
vlastnosti maji i dal$i pfisadové prvky. Podle jejich vlivu na slitinu je Ize rozd¢lit do dvou
zakladnich skupin a to na [3]:

a) Austenitotvorné prvky
Tyto prvky stabilizuji fazi Austenitu i pfi pokojovych teplotach. Hlavnim
austenitotvornym prvkem je nikl, mezi dalsi prvky patii uhlik, dusik, mangan nebo
méd.

b) Feritotvorné prvky
Tyto prvky stabilizuji a zvétSuji fazi feritu. Hlavni feritotvorny prvek je chrom, déle
také molybden, kfemik, titan, hlinik a dalsi.
Uskalim téchto prvki, je snizujici se rozpustnost se snizujici se teplotou, coz vede
k tvorb¢ intermedialnich fazi, které mohou mit neptiznivy vliv na vlastnosti oceli [3].

Podle vysledné struktury délime korozivzdorné oceli na

a) Feritické
b) Martenzitické
C) Austenitické
d) Duplexni
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Pro odhad vysledné struktury se poziva Shaffleriv diagram, ktery mlzeme vidét na
Obr. 2-2. Na ose x je vynesen chromovy ekvivalent, ktery udava vliv feritotvornych prvku
na stabilizaci feritu. Na ose y je vynesen niklovy ekvivalent, ktery udava vliv
austenitotvornych prvki na stabilizaci austenitu. A znaci oblast austenitickych oceli, F znaci
oblast feritickych oceli a M znac¢i oblast martenzitickych oceli. Oblasti mezi nimi jsou
vyhrazeny pro duplexni neboli dvoufazové oceli [3]. Pokud u dané oceli zname chemické

slozeni, mizeme vypocitat ekvivalenty a odhadnout strukturu vysledné oceli.

Pro chromovy ekvivalent plati [7]:

% Crpq = %Cr + %Mo + 1,5 %Si + 1,5 - %Ni 4)
A pro niklovy ekvivalent plati [7]:

% Nigqg = %Ni +30-%C + 0,5 %Mn (5)

Kde Cr je chrom, Mo molybden, Si kfemik, Ni nikl, C uhlik a Mn mangan.

28

L
24 S

20 \\\\ A
1o N /

F
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36
0/0 Creq

Obr. 2-2 Schafflertiv diagram [8]
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Ovsem v piipad¢ piimési dusiku se musi rovnice (4) a (5) upravit, protoze dusik je vyrazné
austenitotvorny prvek. Pro tuto Gpravu je vhodnéjsi vyslednou fazi zobrazit na Delongov ¢
diagramu jako na Obr. 2-3, kde mizeme vidét i pozménéné rovnice pro vypocet niklového
a chromové¢ho ekvivalentu. Delongtiv diagram je vlastné jen vyfez Schfflerova diagramu

' ' v ' ' 77
20+ WRC / /k / / e
19l Fermite /

Number Q
B Austenite ’ " //4
16 L Magnetic M
15} Forte. // P // e
14 o // /
181 )
it 1

s piepocitanymi ekvivalenty [9].

2‘ T T T

L

1

'

12 :
Plus Ferrite

11
10

Nickel equivalent (Ni + 30C + 30N + 0.5Mn)

1 1

L | 1
16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27

Chromium equivalent (Cr + Mo + 1.55i + 0.5Cb)

Obr. 2-3 Delongtv diagram [9]

2.2.1 Feritické korozivzdorné oceli

Feritické oceli obsahuji 12 % - 30 % chromu, zadny nikl a obsah uhliku je nizky, a to pod
0,1 %. Pokud je uhlik zastoupen vétSim procentem muze tvofit karbidy, které mohou
zpusobit kiehnuti oceli [5]. a ferit pfedstavuje primarni fazi a diky velkému mnozstvi
feritotvornych prvki nedochazi pii ohtati na vyssi teploty k tvorbé austeniticke faze, a tudiz
ochlazenim nelze ziskat martenzit a neni mozné pomoci tepelnych uprav zvysSovat jejich

pevnost [3].

Mezi jejich vyhody patii vysokd Zaruvzdornost (az 1100 °C), dobra korozivzdornost
1 odolnost proti korozi pod napétim. Jejich cena je nizka. Mezi hlavni nevyhody patii nizka

mez kluzu a tranzitni chovani.

Mezi typické piedstavitele patii oceli 409 a 430 podle AISI [10].
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2.2.2 Martenzitické korozivzdorné oceli

Martenzitické oceli obsahuji 12 % - 18 % chromu a az 1,5 % uhliku. Diky tomuto sloZeni je
mozné pfi kaleni na vzduchu dosahnout struktury martenzitu. Diky této struktuife ocel
dosahuje vysoké meze kluzu i pevnosti (i 2000 MPa). Cenou za mechanické vlastnosti je
snizeni korozni odolnost, a proto neni vhodné pouzivat tyto oceli v agresivnich prostiedich.

Oceli jsou feromagnetické a pii nizkém obsahu uhliku tézko svafitelné [3].

Velkou vyhodou téchto oceli je moznost ovlivnit jejich vlastnosti tepelnym zpracovanim.
Takto 1ze dosdhnout Siroké oblasti pevnostnich hodnot. Cena je vys$si nez u feritickych oceli,

ale stale je pfijatelnd. Nevyhodou té€chto oceli je sklon k kiehkosti a nizka korozni odolnost
[3].
Nejbéznéjsi je ocel 410 poptipade 420 podle AISI [10].

2.2.3 Austenitické korozivzdorné oceli

Austenitické oceli obsahuji velké mnoZstvim ptisad chromu, niklu a manganu. Diky
velkému mnozstvi austenitotvornych prvku jako je nikl a mangan si udrzuji austenitickou
strukturu za pokojovych teplot. Tuto strukturu jsou si schopny udrzet i za velmi nizkych
teplot. Diky stabilni fazi austenitu nedochazi k fazovym pifeménadm pii zméné teploty.
Austenitické oceli obsahuji 17-25 % chromu, 8-20 % niklu, az 14 % manganu a uhliku jen
maximalné okolo 0,1 % [3].

Feritické oceli maji BCC krystalovou miizku, kterd vykazuje ztrdtu houzevnatosti se
sniZujici se teplotou. Pii pokojovych a vyssich teplotach dochazi ke tvarnému lomu. Ten je
charakteristicky vysokou houzevnatosti. OvSem jakmile ocel dosahne své piechodové
(tranzitni) teploty (coZ je kratky interval teplot), dochazi k rapidnimu sniZeni houZevnatosti
a lom prechazi z tvarného na kiehky, ktery je charakteristicky nizkou houzevnatosti, tj. staci
malo energie, aby doslo k poruSeni soucasti. Tranzitni teplota u takovych kovl se pohybuje

okolo 0 °C. Béznou zavislost houzevnatosti na teploté mizeme vidét na Obr. 2-4 [11].
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Austenit ma oproti feritu FCC krystalovou miizku. FCC mftizka nevykazuje kiehky pfechod,
jak je mozno vidét na Obr. 2-4. To je zpusobeno tim, ze FCC miizka ma vice skluzovych
systémd, a proto muze dochazet k tvarnému lomu i za nizkych teplot [11]. Kvili
chemickému slozeni i vySe popsanému chovani austenitické oceli disponuji vysokou taznosti

a houzevnatosti [3].

e

Low-strength bec metals

Fracture toughness ———

High-strength metals

Temperaturg ——

Obr. 2-4 Zavislost houzevnatosti na teploté pro oceli s rozdilnou krystalickou mfizkou [11]

Tyto oceli jsou diky austenitu nemagnetické, tato vlastnost nabizi zajimava pouZiti,
napiiklad v oblastech, kde se pracuje s magnetickym polem jako jsou elektromagnety,
protoze zustane neovlivnéna [12]. Ve struktufe ov§em muze zustat ferit. Podil uz okolo

10 % muze oceli navratit magnetické vlastnosti a také mtize zapficinit kiehké chovani [3].

Ocel 304 patii mezi nejbéznéjsi austenitické oceli. Ocel 316 je oceli 304 velmi podobna,

nabizi ovSem vyssi korozni odolnost a vylepsené mechanické vlastnosti [10].

2.2.4 Duplexni korozivzdorné oceli

Duplexni nebo také dvoufazové oceli kombinuje nékteré ze dvou druhé prechozich oceli.
Nejcastéjsi jsou austeniticko-feritické duplexni oceli. Vyznacuji se vysokym obsahem
chromu 20-30 %. Mezi dalsi pfisadové prvky patii molybden a nikl [5].

Tyto oceli neni vhodné pouzivat za vyssich teplot nez 700 °C, jelikoz maji sklon ke kiehnuti.
Diky austenitické fazi disponuji dobrou houzevnatosti [5]. Mohou dosahovat vysoké meze
Kluzu a jsou lépe obrobitelné nez austenitické. Jejich cena je vys$si, ale ne tak jako
u austenitickych oceli [3].

Mezi typické duplexni oceli patii ocel S32550 nebo S31803 [10].
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2.3 Selective laser melting

Selective laser melting (SLM) je aditivni technologie slouzici k vyrobé kovovych soucasti
[13]. Oproti standartnim obrabécim metodam, kdy je material ubiran, zde je material
pridavan. To vede ke sniZzeni objemu odpadu. Proces vyroby nové soucasti probiha vrstvu
po vrstvé, jak je znazornéno na Obr. 2-5. Prvni vrstva je nanesena na podkladovou desku
(base plate) a pomoci laseru roztavena a spojena dohromady. Laser se pohybuje po drahach
vygenerovanych na zakladé 3D dat. Jakmile laser dokon¢i pohyb v dané vrstve, tak zékladni
deska poklesne o vysku vrstvy. Nanese se dalsi vrstva kovového prasku, ktery je nasledné
opét roztaven lasem. Tento proces se stale opakuje, dokud neni soucést hotova.

- o
I .
/ \ . .
) X-Y scanning mirror
Laser ~ il
/Laser beam
Sintered part

Recoater arm Powder bed

Metal
powder
supply
Powder

dispenser
platform

Powder dispenser

peton Build platform

Build piston

Obr. 2-5 Princip funkce SLM tiskarny [14]

Pro tisk dilu s pfesahy se pouzivaji podpory, které jsou vytvoreny podobné jako dil samotny.
Podpory mohou mit podobu plnych objemu nebo se vytiskne jen odleh¢ena struktura. Tyto
podpory je potieba po dokonéeni dilu béhem post processingu odstranit. Pro tisk se pouziva
inertni atmosféra, aby se zabranilo reakci kovu a vzniku oxida. BéZzna je argonova nebo

dusikova atmosféra [14].
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2.4 Procesni parametry

Na vysledné vlastnosti vytisknutych soucasti a dobu tisku ma velky vliv nastaveni
procesnich parametrti jako je vySka vrstvy, rychlost laseru, vykon laseru, vzdalenost
jednotlivych laserovych drah a Sifka drahy laseru [15]. Ta se ¢asto voli tak, aby se jednotlivé
drahy aspon z Casti prekryvaly, protoZe laserovy paprsek mize mit vétsi koncentraci energie
ve stiedu a po okrajich paprsku by nemuselo dojit k apInému roztaveni kovového prasku.
Energie laseru je koncentrovana do malé oblasti a vramci pienosu tepla dochazi

k opétovnému tepelnému ovlivnéni jiz predtim roztavené Casti [13].

Celkovy vliv procesnich parametrti lze souhrnné¢ posuzovat pomoci mnozstvi energie

ptivedené do mista taveni kovového prasku tzv. melt pool a je popsana rovnici:

E=— (6)

Us'hs'tt

Kde E je hustota pfivedené energie, P je vykon laseru, v je rychlost pohybu laseru,

h, je vzdalenost drah laseru a t; je vyska vrstvy.

Stale je tfeba vhodné zvolit jednotlivé procesni parametry, protoze ptivedena energie je jen
orientac¢ni hodnota. Vykon laseru musi byt volen tak, aby doslo ke kompletnimu roztaveni
kovového prasku, avSak nesmi byt vSak pfili§ vysoky, aby nedochazelo k varu taveniny
a jejimu naslednému odpafovani. Pokud nebude prasek kompletné roztaven hrozi

nedokonalé spojeni ¢asti, a tudiz naruseni celistvosti vytisku [16].

Pokud neni praSku dodana dostate¢nd energie, dochazi k nedokonalému roztaveni prasku
a tavenina se shlukuje do kapek viz. Obr. 2-6. Povrchové napéti kapky piekona smacivost
k okolnim povrchiim a tavenina se shlukuje do kapek Toto se nazyva balling efekt a mize

nastavat i pokud je energie dodano pfili§ [16].

600 mm/s 900 mm/s 1200 mm/s 1500 mm/s

e T, R B

Obr. 2-6 Detail oblasti roztavenych lasem. S rostouci rychlosti pohybu laseru Ize sledovat stale vyraznégjsi
balling efekt [17]
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Vedle vykonu laseru je tfeba vhodné zvolit také vySku vrstvy. Ta je zavisla na rozlozeni
velikosti ¢astic kovového prasku. Proto je vhodné provést analyzu prasku. Navic vyrazné
ovlivituje vyslednou drsnost povrchu [16]. Vyznamnou roli hraje i rychlost pohybu laseru
neboli skenovaci rychlost. Ta se musi volit tak, aby se prasku dodalo dostatecné mnozstvi
energie, ale také, aby nedochazelo ke zbyte¢nému prodluzovani doby tisku. Skenovaci
rychlost ma spole¢né s vySkou vrstvy zasadni vliv na dobu tisku souéasti. Ukazuje se, Ze
zménou vysky vrstvy Ize dosdhnout vyraznéjsiho zkraceni doby tisku soucésti, nez zménou
skenovaci rychlosti[18]. Pomér vlivu téchto parametrii nelze snadno ucit, jelikoz pro kazdy
tisk mtize byt jind obsazenost zakladni desky.

Pro spravné spojeni sousednich drah laseru je tfeba volit jejich vzdalenost (Srafovaci
vzdalenost) a miru piekryti drah laseru. Tyto parametry mohou také ovlivnit dobu tisku
soucasti a vyslednou kvalitu vytisku. Pokud bude srafovaci vzdalenost pfili§ velka, nedojde
k spravnému spojeni sousednich drah a mohou mezi nimi vznikat trhliny a pory, coz vede

ke snizeni mechanickych vlastnosti [19].

2.4.1 Vliv skenovaci strategie

Na vysledné vlastnosti vytisku ma vliv i skenovaci strategie neboli uspotradani drah laseru.
Skenovaci strategie miize snizit zbytkové napéti ve vytisku, které mize mit negativni vliv
na mechanické vlastnosti. V krajnim piipad¢ mize dojit ke vzniku trhlin, a to dokonce jiz
Vv pribéhu tisku [20].

Jhabvala ve své studii popisuje 4 skenovaci strategie, viz. Obr. 2-7. Paralelni strategie,
nazyvana také meandr strategie vede na velké teplotni gradienty. Ty lze snizit zvySenim
skenovaci rychlosti, ov§em tim klesa energie dodana prasku. To se kompenzuje zvySenim
energie laseru, ktera ale 1ze zvySovat jen do maximalniho vykonu laseru. Dalsi nevyhodou
je prehfivani vytisku na okrajich vytisku. To lze zamezit pouzitim spiral strategie. Ta snizuje
teplotni gradienty po okrajich, ale jeji zasadni problém je vysoka energeticka hustota ve
sttedu. Zde je teplota piili§ vysoka a hrozi iniciace balling efektu a vniku pért. Upravou
paralelni strategiec mize byt dosahnutu paintbrush strategie (Stripe strategie). Ta spociva
v rozdéleni skenovaci oblasti do sloupci. To vede ke sniZeni teplotnich gradienti
a k zamezeni prehiivani. OvSem je tfeba experimentalné nalézt optimalni §ifi sloupce,
protoze muze dochazet k nedokonalému spojeni vrstev. Chessboard strategie opét upravuje
paralelni strategii. Celou oblast rozd€luje na mala podoblasti, které se tidi paralelni strategii.
Navic smér skenovani mezi jednotlivymi podoblastmi je oto¢en o 90°. To vede ke snizeni

teplotnich gradientd i omezeni anizotropie vytisku [20].
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Obr. 2-7 Znazornéni jednotlivych skenovacich strategii [20]

Huang pouzil prostou paralelni strategii, kterou upravil tak, ze po kazdém dokonceni vrstvy
se smér oto¢il o 90°. Vyhoda je snizeni teplotniho gradientu [21]. Navic tak lze snizit

porovitost vytisku [22].

2.4.2 VIliv proudéni inertni atmosféry a pozice vzorku

Pii procesu tvorby dilii technologii SLM je ve stavebni komoie udrzovana inertni atmosféra.
Ta je nejéastdji tvofena dusikem nebo argonem. Ukolem inertni atmosféry je zabranéni
iniciace a prub¢hu chemickych reakci jako je oxidace. Mezi jeji dalsi tkoly patii odvod
svafovaciho oblaku a vedlejSich produkti svafovani. Ty mohou absorbovat ¢ast energie
laseru nad svafovanou oblasti, a také laserovy paprsek rozptylit. Takto dochazi ke snizeni
piivadéné hustoty energie do tavné oblasti, ktera muiZze poklesnout natolik, ze dojde k balling
efektu, a tudiz ke zvysSeni porozity. Odstranéni téchto nezddoucich efektt je zajisténo

proudénim inertni atmosféry ve stavebni komote [23].
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Ladewig ve své studii potvrzuje vliv proudéni inertni atmosféry na porovitost a doporucuje
proudéni optimalizovat. To lze zajistit nékolika zpisoby. Proudéni inertni atmosféry by mélo
byt homogenni na celé stavebni ploSe, a to nejen v ve smyslu sméru proudéni ale také
V rychlosti proudéni. Samotna rychlost proudéni by méla byt co nejvyssi, ale je potieba dbat,

aby pfili§ vysoka rychlost neunasela nanesenou vrstvu kovového prasku [23].

Téchto poznatkii vyuzil Somora a ve své praci navrhl Gipravu tiskarny SLM 280HL. Upravy
1ze vidét na Obr. 2-8. Upravené dily jsou zvyraznény. Atmosféra proudi ve sméru rudé Sipky.
O homogenni proudéni se stara distributor. Pro zamezeni rotace atmosféry a také kvuli
proudéni atmosféry okolo laserového zdroje byl navrzen deflektor a pfidano odsévani navic
V horni ¢asti komory. Navic byla pfipojena vykonnéjsi pumpa zajistujici cirkulaci
atmosféry. Jeji zatiZeni na 30 % odpovida zatizeni ptivodni pumpy na 95 %. Pfi vykonu nové
pumpy na 40 % dochazi k zvySeni rychlosti proudéni atmosféry v komote o 44 %, pfic¢emz

stale nedochazi k poSkozeni nanesené vrstvy prasku [24].

Obr. 2-8 Upravena stavebni komora tiskarny SLM 280 [24]
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Diky témto upravam opravdu doslo k homogenizace proudéni a porozita se snizila pramérné
0 0,08 % (pricemz jak v konfiguraci pied Upravami, tak po nich neptfesahovala 0,5 %).
K sniZeni porozity ov§em nedoslo rovnoméme po celé plose. K vyraznému sniZeni porozity
doslo u vzorkli pobliZ distributoru. V centralni ¢asti stavéci plochy byla porozita nizsi
0 0,12 % a v krajnich oblastech 0 0,15 %. Tyto vysledky jsou zdivodnovany tak, ze vlivem
homogenizace proudéni atmosféry doslo ke zmén¢ rychlosti atmosféry pfevazné v krajnich
oblastech a vliv distributoru je nejvyznamnéjsi pravé v jeho blizkosti. Rozlozeni vzorkl
a rychlosti proudéni atmosféry Ize pozorovat na Obr. 2-9 [24].

Vysledna konfiguracia

Poévodna konfiguracia

inertnej
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Obr. 2-9 Vliv rychlosti proudéni atmosféry a pozice na porozitu [24]
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2.5 Hustota a porovitost vytisku

Procesni parametry, a tudiz i hustota pfivadéné energie zasadn¢ ovliviiuji hustotu vysledného
dilu jakoz i jeho mechanické vlastnosti. Pokud je do tzv. melt poolu, coz je roztavena oblast
kovového prasku, ptivedeno malo energie nemusi se roztavit v§echny kovové Castice, coz
ma za nasledek zhor$eni mechanickych vlastnosti [15]. Pti tisku na sou¢ast nepusobi zadny
vyznamny vné¢j$i tlak, jako tieba na odlévané soucasti vlivem gravitace taveniny v nalitku.
Béhem tuhnuti mohou v melt poolu uviznout plyny. Navic pfi tuhnuti dochazi
ke smr§tovani. Toto vS§e miZe mit za nasledek tvorbu port ve vytisku. Pfi nedokonalém
spojeni jednotlivych vrstev nebo jednotlivych navarovych stop mohou vznikat trhliny, které
také mohou ovlivnit hustotu a mechanické vlastnosti vytisku [22].

Pti nizkych hustotach vytisku maze dojit ke spojovani port ve vétsi, coz se vyrazn€ projevi
na mechanickych vlastnostech. Pory se chovaji jako koncentratory napéti a v jejich ostrych
hranach muze dojit ke vzniku Ginavové trhliny [22].

Kurth dokazal snizit poérovitost tak, ze uz jednou roztavenou vrstvu opét pretavil
(re-melting). Z porovitosti 0,77 % se dokazal pomoci znovu roztaveni re-meltingu dostat
aznahodnotu 0,036 %. Navic doslo ke zjemnéni zrn. To vSe ale za cenu prodlouzeni vyrobni

doby [25].

2.5.1 Meéfreni hustoty materialu

Existuje n€¢kolik zptsobii, jak méfit hustotu soucasti. Jednou z téchto metod je Archimédova
metoda. Jak je zobrazeno na Obr. 2-10 dana soucast se zvazi piesnou vahou (pfesnost
na mg) na vzduchu a v kapaling, pro kterou zname hustotu. Jestlize zname objem dilu, tak
ze zvazené hmotnosti 1ze dopocitat hustotu materialu. Je nutné zavést korekei, ktera zahrnuje
vztlakové sily zptsobené vzduchem uzavienym v porech. Pokud ze sou€ésti po ponoteni
do kapaliny unikaji vzduchové bubliny, je tfeba na jeji povrch nanést lak o znamé hustoté.
Pfidanou hmotnost laku je tfeba vzit v potaz pii vypoctu. Vysledek je tim pfesnéjsi, ¢im veétsi
je rozdil hustoty méfeného dilu a kapaliny. Tato metoda neni vhodna pro vytisky s nizkou

porovitosti. Nedosahuje totiz dostateéné piesnosti [26].
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Obr. 2-10 Schéma méfeni hustoty pomoci Archimédovi metody [26]
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Dalsi moznosti je mikroskopicky prozkoumat vnitini plochy dvou kolmych fezt vytisku, jak
je zobrazeno na Obr. 2-11. Plochy je tieba pfed méfenim vylestit kvili zvyraznéni vad.
Takovy povrch je vyfotografovan a nasledné softwarové vyhodnocen. Pory maji totiz jiny
kontrast nez vylestény povrch. Problémem této metody je mozné neodhaleni nahodnych
bublin ¢i vmé&stkl a také to, Ze metoda je destruktivni. JelikoZ vytisky b&ézn€ maji vysokou
drsnost povrchu, dal§im problémem muzZe byt ur¢eni porovitosti na hranicich vytisku, proto
se tato oblast nevyhodnocuje. Metodu Ize zpfesnit vyhodnocenim vice fezl [26].

varallcl
e 67670766, Paralle
. . OO
Scan surface —€ .‘.A.A.A.A.I:‘;g i Cross-

section
(index p)
Vertical—

>
Cutting plane gt

for parallel : ‘A &

s 9

"Cutting plane Cross-

for vertical section

(index v)

Cross-sechions

(index p)

Cross-sechons
(index v)

Obr. 2-11 Schéma méfeni hustoty pomoci metody mikroskopického zkoumani [26]

Posledni metodou je stanoveni hustoty pomoci rentgenového zateni. Na snimcich lze odlisit
mista vyplnéna plynem od kovu viz Obr. 2-12. Vysledky skenovani jsou poté softwarové
vyhodnoceny. Problémem této metody je dlouhd doba nutnd k vyhodnoceni a nutnost
kalibra¢niho vzorku pro dany material. Vysledkem je znalost komplexni struktury vytisku
a umisténi poru [26].

300 mnv/s 550 mm/s 700 mny/s

Obr. 2-12 Ukazka vytisk(t vyhodnocenych pomoci rentgenového zareni za rdznych rychlosti tisku [26]
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2.6 Mechanické vlastnosti tisténych dilt v zavislosti na
procesnich parametrech

Obecné je mozné Fici, ze mechanické vlastnosti vytist€énych soucasti jsou lepsi nez vlastnosti
konvencné vyrobenych soucasti. Pfedev§im mez kluzu, ktera se zvysSuje 1 dvojnasobé¢ a blizi
se mezi pevnosti. Lze dosahnout poméru mezi mezi pevnosti a mezi kluzu 0,9. Pficemz
U konvencné vyrabénych soucasti se pomér pohybuje okolo 0,4. Bohuzel narust meze kluzu
je casto spojeny se snizenim taznosti z 45 % misty az na 25 %. Vysledné mechanické
vlastnosti tist€énych dili mimo poérovitosti ovliviiuje i orientace stavby [27]. Nerezova ocel
316 a jeji rizné verze jsou Castéji predmétem védeckych studii nez ocel 304. Vzhledem
k jejich podobnosti, lze ptfedpokladat i podobné chovani, a proto jsou nékteré jevy

vysvétleny na oceli 316.

Mezi jednotlivymi drahami laseru se obvykle nachazi vice defekti neZ mezi jednotlivymi
vrstvami. To je zpusobeno tim, ze laser je koncentrovan a Casto dochazi k pruvaru vice
vrstvami, zatimco mezi jednotlivymi drahami =zalezi na vzdalenosti drah laseru
a cela plocha nemusi byt roztavena piimo laserem, ale jen diky Sifeni tepla. VySe popsané

vede kK vyznamné anizotropii [28].

Obr. 2-13 Znazornéni riznych orientaci dilu pfi tisku a) rovina X-Y b) pfechod z roviny Z-X do Z-Y c) rovina Z
d) se zménou Uhlu k roviné Z [27]
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Proto zalezi na sméru tisku soucasti. Na Obr. 2-13 jsou znazornény ruzné orientace tisku
soucasti pfi tisku. Tolosa zkoumal tento jev pro nerezovou oceli 316L (ktera je podobna
oceli 304), u které bylo dosazeno porovitosti vys$si nez 99,9 %. Tisk probihal laserem
o vykonu 200 W s vyskou vrstvy 50 um pfi¢emz rychlost stavby byla 50 cm®h. Ve studii
byly v kazdém sméru vytisknuty vzorky navic jesté s riznym nato¢enim (zpravidla 30°,45°
a rovnobézné s osami). Pouzity byly 3 vzorky pro kazdy smér stavby a natoceni vzorku.
Jelikoz jsou vysledky pro rtizna natoCeni se stejnym smérem tisku velmi homogenni, Ize
usoudit, Ze natoCeni v dané roviné ma na mechanické vlastnosti minimalni vliv [27].
V tab. 2-1 jsou uvedeny primérmé hodnoty pro kazdy smér. Sméry v tab. 2-1 odpovidaji
smérim z Obr. 2-13. Mizeme vidét, ze odchylka je mala.

tab. 2-1 Porovnani meze pevnosti Rm, meze kluzu Re a taznosti A tisknutych soucasti a konvencné
vyrobenych soucasti z oceli 316L. Roviny tisku viz. Obr. 2-13 [27]

Roviny Rm Re A
Tisku Mpa Mpa %
X-Y 687+2,1 669+65 30t25
Z-XaZ-Y | 668+38 628+13,1 31+1,3
z 582+8,3 540+11,3 43+0,8
UhelkZ | 662+80 638+7,6 36+0,7
Konvencni | 520-680 220-270 40-45

V tab. 2-1 1ze vidét, Ze tisknuté dily dosahuji horni hranice meze pevnosti bézné vyrobenych
soucasti. Mez kluzu je u tisknutych dili vice nez dvojnasobnd, ovSem doslo ke snizeni
taznosti, a to az o 15 %. Tisk v rovinach X-Y, Z-X a Z-Y a pod thlem k rovin¢ Z maji
vysokou mez kluzu i pevnosti, ale nizsi taznost, ktera je pod hranici pro bézné vyrobené
srovnatelna s béZznou soucasti, pticemz mez pevnosti neklesd pod hodnoty typické pro
béZnou soucast. Kompromisem se jevi tisknout pod tthlem vzhledem k rovin¢ Z, kdy meze
pevnosti a kluzu jsou potad srovnatelné se nejvyssimi hodnotami, pficemz hodnota taznosti

je podstatné vyssi.
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K podobnym vysledkiim dosp€l i Guan, ktery testoval ocel 304. Procesni parametry byly:
vykon laseru 200 W, skenovaci rychlost 1500 mm/s, vyska vrstvy 20 um a piekryti drah
laseru bylo 40 %. Tisk probihal v rovinach X-Y, Za pod thlem 45° vzhledem k Z viz.
Obr. 2-13. Vysledky lIze vidét v tab. 2-2, pficemz standard znac¢i bézné vyrobeny dil [19].

tab. 2-2 Mechanické vlastnosti oceli 304 v zavislosti na sméru tisku [19]

Smér Mez kluzu Mez pevnosti  Taznost
MPa MPa %
X-Y 525 650 38
VA 380 550 25
45° kZ 450 600 58
Standard >205 >520 >40

Jeste lepSich vysledkt dosédhl Hou. Pro ocel 304L doséhl hustoty 99,9 % a to za vykonu
laseru 200 W, skenovaci rychlosti 1100 mm/s, vysky vrstvy 40 um a vzdalenosti drah
80 um. Pfi stavbé tahovych téles horizontalné (rovina Z) dosahl meze pevnosti 610 MPa,
meze kluzu 408 MPa a taZznosti 72 %. Pro vertikalni stavbu dosahovala mez pevnosti
az 655 MPa, mez kluzu 455 MPa a taznost se snizila na 68 % [29].

Abd-Elghany zkoumal podobné vlastnosti u austenitické nerezové oceli 304L za riznych
rychlosti laseru a vySek vrstev. Bohuzel dosahoval nizkych hustot sou¢ésti a to od 85 % do
93 %, coz se projevilo na vyslednych vlastnostech. Pii vykonu laseru 95 W, priméru
zaostieni laseru 0,2 mm a vzdalenosti laserovych drah 0,12 mm bylo dosazeno nejlepsich
vlastnosti a nejvyssi hustoty pii vySce vrstvy 30 um a rychlosti laseru 70 mm/s viz. tab. 2-3.
Ocel 304L vyrobena konvencnim zptisobem dosahuje hodnot meze kluzu 170 MPa, meze
pevnosti 480 MPa a taznosti 40 % [30].

tab. 2-3 Mechanické vlastnosti oceli 304L vytisknuté za rznych rychlostech laseru a vysky vrstvy [30]

Vyska vrstvy um 30 50 70
Rychlost laseru mm/s 70 90 70 90 70 90
Mez pevnosti MPa 393 389 383 377 334 316
Mez kluzu MPa 182 156 146 142 139 132
Taznost % 25,9 22,1 10,9 11,2 8,6 4,2
Hustota % 93 91 90 87 89 85
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Guan pouzil ocelovy prasek z oceli 304, s primérnou velikosti ¢astice 20 um. Po tisk zvolil
vykon laseru 200 W a rychlost laseru 1500 mm/min. Vytisténé dily byl pied tahovou
zkouskou obrabény. Jako prvni zkoumal vliv vySky vrstvy. Zvoleny byly vysky 20, 30
a 40 pum, zatimco mira prekryti drah laseru byla zvolena 40 %. Byla pouzita paralelni
skenovaci strategie, po kazdém dokonceni vrstvy se smér otoc¢il o 90° viz. kapitola 2.4.1.
Vysledky lze vidét v tab. 2-4. Standard znaci vzorky vyrobeny béznym zptisobem. Zvolené
vySky vrstev maji na mechanické vlastnosti minimalni vliv, stejn¢ tak mikrostruktura byla
bez znatelnych rozdili. Zkousena byla i vyska vrstvy 50 um, ale tehdy nastaval balling efekt
a dochézelo k nedokonalym spojim vrstev v takové mife, Ze vysledny vytisk byl

nepouzitelny. Nedochazelo totiz ke kompletnimu roztaveni vrstvy [19].

tab. 2-4 Mechanické vlastnosti oceli 304 v zavislosti na vySce vrstvy [19]

Vyska vrstvy  Mez kluzu Mez pevnosti  TaZznost

um MPa MPa %

20 530-551 696-713 324-43,6

30 519-533 666-687 40,8-41,8

40 541-545 694-703 39,0-42,3
Standard >205 >520 >40

Za stejnych parametri jako vyse a vysce vrstvy 20 pm byla ménéna mira ptekryti drah laseru.
A to na hodnoty 0 %, 10 %, 20 %, 30 %, 40 % a 50 %. Nebyla zjist€éna vyrazna zména
mechanickych vlastnosti. Tudiz 1ze pfedpokladat, ze dochazelo ke kompletnimu roztaveni
prasku a pfivadéna energie byla dostatecna i bez prekryti drah [19].

V tab. 2-5 je vyhotoven piehled praci zabyvajicich se ocelemi 304, 316 a jejich variantami.
Proskrtnutd pole pifedstavuji neznamé informace. Energetickd hustota je vypoctena

z uvedenych procesnich parametrt.
tab. 2-5 Prehled procesnich parametrli praci zabyvajici se tiskem austenitickych nerezovych oceli

Vykon Rychlost Vzdalenost Tloustka Energeticka

Autor Ocel laseru laseru drah vrstvy hustota Pérovitost
[W] [mm/s] [mm] [mm]  [/mm’] %
Yasa [31] 316L 105 380 0,125 0,03 74 0,8
Tolosa [32] 316L 200 - - 0,05 - 0,01
Guan [33] 304 200 1500 0,08 0,02 83 -
Abd-Elghany [34] 304L 95 70 0,12 0,03 377 -
Hanzl [35] 304 300 500 - - - -
Hou [29] 304L 200 1100 0,08 0,04 57 0,01
Polatidis [36]  304L 175 1200 - - - 2
Yu [37] 304 200 800 0,1 0,02 125 0,02
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2.6.1 Zbytkové napéti

Pii tisku soucasti v ni vznika zbytkové napéti zpusobené tepelnym namahanim, a to
pfedevs§im kvili rychlému zahtati a naslednému ochlazeni béhem tisku. Toto zbytkové
napéti zpuisobuje deformace télesa, a navic snizuje inavové vlastnosti soucasti. Zbytkové
napéti lze zredukovat nékolika zplsoby. Prvni moznosti je pfedehtat zakladni desku, na
kterou se nanasi prvni vrstva. Pii zahtati na 160 °C doSlo ke snizeni vnitiniho napéti o 40 %
oproti nepfedehiaté desce. Dal§i moznosti je soucast znovu roztavit laserem v prubéhu tisku
v kazdé vrstvé (tzv. re-melting). Plati, ze s narustajici energetickou hustotou se zbytkové
napéti snizuje vice. Timto zplisobem lze vnitini napéti zredukovat az o 55 %, ale za cenu
prodlouzeni doby tisku. Dalsi moznosti je tepelné zpracovani vytisku. Pti ohfevu na teplotu
600 °C 1700 °C po dobu 1 h doslo ke sniZeni zbytkového napéti o 70 % v obou piipadech
[38]. Snizit zbytkové napéti l1ze i volbou vhodné skenovaci strategie, jak bylo zminéno
v kapitole 2.4.1.

2.6.2 Unavové vlastnosti

Vzhledem Kk vyskytu pora v soucasti a velké drsnosti povrchu je souéast nachylna k brzké
inicializaci unavového lomu a k jeho rychlému Sifeni. Jak lze vidét v tab. 2-6 neupravena
soucast vytisknuta z oceli 316L ma mez unavy pouhych 108 MPa. Mez Gnavy lze vylepsit
opracovanim povrchu soucasti. Tim vylepSime drsnost a odstranime nékteré koncentratory
napéti. Takto Ize dosahnout na meze unavy az 267 MPa, coz je vyrazné zlepSeni. Mez unavy
Ize jesté vice vylepsit tepelnym zpracovanim soucasti. Pokud soucast zahfejeme na 650 °C
po dobu 2 h Ize se dostat primérné az na 294 MPa. Pti tepelném zpracovani HIP (1150 °C
po dobu 4 h a pod tlakem 1000 bar) dosahuje soucast nejvyssi meze unavy a to 317 MPa.
Konven¢né vyrabéna ocel dosahuje hodnot meze tinavy 240 — 380 MPa [39].

tab. 2-6 Unavové vlastnosti oceli 316L [39]

Podminka Mez Gnavy Interval s 95% jistotou
MPa MPa
vytisknuto / neobrobeno 108 98-118
vytisknuto / obrobeno 267 235-299
650 °C / obrobeno 294 234-354
HIP / obrobeno 317 310-324
Konvencni 240-380 -

Velky vliv na §ifeni unavové trhliny ma i smér Sifeni vzhledem ke sméru tvorby soucasti.
Siteni trhliny je snazsi, pokud k nému dochazi vodorovné ke sméru tvorby dilu. Pokud se
trhlina $ifi kolmo na smér stavby, tak se Sifeni zpomali o cca 40 %, coz lze vysvétlit
na makroskopické urovni viz. kapitola 2.6.4 [39].
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Dale byl zkouman vliv vnitiniho pnuti na inavové vlastnosti. Nejvétsi vnitini pnuti bylo
zjisténo ve smeéru stavby soucdsti. Pro snizeni vnitiniho pnuti byla soucast podrobena
tepelnému zpracovani, a to zahtati na teplotu 650 °C po dobu 2 h. Coz vedlo ke snizeni
vnitiniho pnuti pfiblizné o polovinu. Na takto upravenych dilech byly provedeny tinavové
zkousky, ale vysledky se oproti tepelné nezpracovanému dilu prakticky nelisily. Z toho lze
usoudit, Ze vnitini pnuti nema na unavové zkousky vliv. Toto zjiSténi neplati obecné a
u jinych materialti vliv mit muze. Tepelné zpracovani metodou HIP uz vliv m¢lo a vedlo ke
zmén¢ chovani soucasti [39]. Tuto problematiku je tfeba vysvétlit az vzhledem ke zméné
mikrostruktury a bude popsana v kapitole 2.6.4.

2.6.3 Drsnost povrchu a re-melting

Jelikoz kvuli vysoké drsnosti povrchu mize dochazet k diivéjsi inicializaci inavovych trhlin
a také by mohli pusobit jako koncentratory napéti, je potfeba povrch souéasti vyrovnat. Toho
je mozZné dosahnout obrabénim ale také je toho mozné docilit uZ pii tisku. A to pomoci
re-meltingu. Tim se sice prodluzuje doba tisku soucasti, ale pro zlepSeni povrchu staci
opétovné roztavit jen oblasti vn&jsiho povrchu. Navic odpada nutnost soucast nékde
opé€tovné upinat, ¢imz muze dojit k nepfesnostem, a také k ¢asové proluce. Primérna drsnot
povrchu vytisknuté soucasti bez dalsi upravy R, je 12 um. Po opétovném roztaveni muze
drsnost klesnout az na 1,5 pm. Na Obr. 2-14 jsou oba povrchy zobrazeny pro porovnani. Pro
opé&tovné pietaveni je vyhodné vyuzit vyssi energetické hustoty laseru [22].

SLM without re-melting LSR: 200 mm/s, 37 A

Building axis Building axis

Obr. 2-14 Porovnani a) povrchu neobrobeného b) povrchu opétovné roztaveného [22]

Diky re-meltingu lze také dosdhnout niz8i porozity vzorki. Kruth u nere-meltovanych
vzorkt dosahoval porozity 0,77 %. Poté co pro kazdou vrstvu pouzil re-melting se porozita
snizila az na 0,036 %. Po aplikaci 3 re-meltingti dosahl porozity 0,032 % [40].
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2.6.4 Mikrostruktura

Jelikoz nerezové oceli obvykle obsahuji velké mnozstvi pfisadovych prvki, hrozi vznik
karbida pfi taveni. Karbidy se u nerezovych oceli vétSinou tvoii v rozmezi teplot 550 °C az
800 °C. V ptipadé tisku metodou SLM po roztaveni dochazi k rychlému ochlazeni a k tvorbé
karbidi nestaci dojit. V bézné austenitické nerezové oceli se vyskytuje pievazné austeniticka
faze, stejné tak je tomu u vytisknuté soucasti [30].

Jak uz bylo v ptechozich kapitolach uvedeno, soucasti tisknuté technologii SLM trpi na
anizotropni vlastnosti. To je dano mikrostrukturou. Hou zkoumal ocel 304L. Pomoci EBSD
zjistil, Ze pii tisku dochazi k prodlouzeni zrn ve sméru tisku, jak je zobrazeno na Obr. 2-15
(@). V tomto sméru maji zrna sloupcovity charakter a mirné se svazuji do stfedu melt-poolu.
Zatimco zrna V horizontalnim fezu maji jemnozrnnou homogenni  Strukturu.

V horizontalnim sméru je pramérna velikost zrn 13,6 pm a v horizontalnim 7,6 pm [29].

[ G:oin size

Obr. 2-15 Mikrostruktura oceli 304L tisknuté technologii SLM a) ve vertikalnim sméru b) v horizontalnim sméru
[29].

Podobné chovani zjistil i Yu pro ocel 304 [41]. Jak lze vidét na Obr. 2-16 a) v roviné¢ YX
jsou zrna viceméné homogenni, ale na Obr. 2-16 b) je vidét fez v roviné ZX, pticemz Z je
smér stavby soucasti. Zde je jiz patrné prodlouzeni ve sméru Z. V primeéru jsou zrna ve

sméru Z 4x delsi nez ve sméru X. Na Obr. 2-16 ¢) je vidét detail oznacené oblasti
z Obr. 2-16 b).
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304 stainless steel SR = ‘ 304 stainless steel

Obr. 2-16 Mikrostruktura oceli 304 a) v roviné XY b) v roviné ZX c) v detailu z pfipadu b) [41]

Na urovni mikrostruktury 1ze vysvétlit i rozdilnou rychlost Sifeni unavovych trhlin vzhledem
ke sméru vyroby soucasti [39]. Jak Ize vidét na Obr. 2-17 (a) pokud se tinavova trhlina §ifi
kolmo ke sméru vyroby dilu narazi na prodlouzena zrma, ktera v $ifeni trhliny brani. Pro ocel
316L neni rozdil, jestli byla soucast zahtata na 650 °C po dobu 2 h nebo nebyla tepelné
zpracovana. Pokud je prodlouzeni zrn rovnobézné se smérem tvorby soucasti, jak mizeme
vidét na Obr. 2-17 (b), tak dochazi ke snadnému Sifeni trhliny, protoze v cesté nema zadné
vyrazné prekazky. Pokud doSlo k rekrystalizaci soucasti a tim i k jeji homogenizaci

(naptiklad tepelnym zpracovanim metodu HIP), tak se trhlina S$ifi do vSech sméra stejné
snadno viz. Obr. 2-17 (c).

(@) a5 built / 650°C ®)  as-built/ 650°C © HIP
build direction grain shape

independent
- from build
L direction

build direction

Obr. 2-17 Sifeni tnavové trhliny vzhledem ke sméru tvorby soudasti [39]
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Mimo austenitu se v oceli 304L muze vyskytovat i delta ferrit a sigma faze. Sigma faze je
slozena ptevazné ze zeleza a chromu, tudiz je velmi pevna, ale také kiehka. Proto uz i jeji
sigma faze, tak delta ferrit byly pozorovany i u dili vyrobenych technologii SLM. Hou

potvrdil, ze vys§i obsah sigma faze vede ke zvySeni pevnosti, ale ke snizeni taznosti [29].

I ¢ ® — Austenite
A Ferrite
~
:. —_
o
N’
z
%
2
E -
@
a J \- ~\ J\ A
A L N O 1 A 1 A 1 2 1 A
30 40 50 60 70 80 90
26 (deg.)

Obr. 2-18 Identifikace pfitomnych fazi v oceli 304L pomoci XRD [29]

Hou dokazal vytisknout dily s hustotou vys$si nez 99,9 % (procesni parametry jsou
v tab. 2-5), pri¢emz austenit byla dominantni faze, jak je vidét na Obr. 2-18. Mimo austenit
naméfil 1 4 % delta ferritu a 0,4 % sigma faze. Rozlozeni fazi je mozno vidét na Obr. 2-19.
Zatimco ferrit je shlukuje, tak sigma faze je rozloZena v celém vzorku a nachazi se na
hranicich zrn [29].

Oproti bézn¢ vyrabénym dilim tedy ocel vyrobena pomoci technologie SLM obsahuje navic
delta ferrit a sigma fazi. Hou tvorbu ferritu pfi¢itd velmi rychlému chladnuti oceli béhem
SLM procesu. Austenit se totiz vytvofen z ferritu a ne pfimo ztaveniny. Pfi rychlém
chladnuti oceli tudiz neni dostatek ¢asu na pfeménu ferritu na austenit a v oceli tedy zustava
zbytkovy ferrit. Pfitomnost ferritu také zpiisobuje vznik sigma faze. Ta se totiz snadné&ji
vylucuje z ferritu nez z austenitu [29].
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Obr. 2-19 Rozlozeni fazi kdy zelené je vyznacen ferrit a Cervené sigma faze [29]

Jak jiz bylo feceno v kapitole 2.6 vzorky tisténé ve sméru stavby (vertikaln¢) dosahuji nizsi
meze kluzu a pevnosti ale vyss$i houzevnatosti nez horizontalni vzorky. Tento jev byl
vysvétlovan na anizotropii zrn. Hou ptidal dalsi pohled. Podle n€j ma na tento jev vliv pravé
i sigma faze. V horizontalni rovin€ pozoroval vice sigma faze na hranich zrm uspotadanych

kolmo ke sméru zatézovani [29].
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2.7 Chovani austenitickych nerezovych oceli za nizkych az
kryogennich teplot

Jak uz bylo popsano vyse, vétSina oceli trpi na kiehky lom pfi snizovani teploty. To se netyka
oceli s FCC krystalovou miizkou. Mezi takové oceli patii pravé austenitické oceli, které jsou
schopny udrzet austenitickou fazi za pokojovych teplot i nizsich.

2.7.1 Houzevnatost

Wand ve své studii zkoumal ocel 316LN. Ocel 316LN patii do tfidy austenitickych
nerezovych oceli, kdy L znaci niz$i obsah uhliku. To sice zpusobuje zlepSeni korozni
odolnosti, ale zaroven snizuje pevnost. Tu lze oceli navratit pfidanim dusiku, coz zna¢i N

v nazvu. Dusik v oceli ale miize zptisobovat specialni chovani a ocel vyrazné zpevnuje [43].

Na Obr. 2-20 lze vidét prubéh absorbované energie V zavislosti na teploté. Zkouska byla
provedena podle Charpyho za pouziti vzorku s V vrubem pro 3 materialy. Ocel M66 je
chrom manganova ocel s obsahem uhliku 0,66 %, kterd podléha kiehkému lomu. Lze
pozorovat pokles absorbované energie z 320 J/cm? za pokojové teploty na 17 J/cm? za
teploty 77 K. Ocel 316LHN, ktera je podobna oceli 316LN. Rozdil je ve vy$§im mnozstvi
dusiku a to konkrétné€ 0,5 %. 316LHN podléha kiehkému lomu, ale aZ za kryogennich teplot
(133 K). Ocel 316LN nepodléha kiehkému lomu, tudiz absorbovana energie ziistava okolo
340 J /cm? i za nizkych teplot. Podobné chovani vykazuje i ocel 304 [43].
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Obr. 2-20 Zavislost narazové prace na teploté pro oceli M66, 316LN a 316 LHN méfeno Charpyho metodou
[43]
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Obr. 2-21 Charpyho narazova prace pro a) ocel 304 b) ocel 316L [44]

Young-Hyun ve své préaci popsal chovani oceli 304 a 316L od pokojovych teplot az po
teplotu -196 °C. Pfitom porovnaval, jaky vliv ma vyssi obsah vodiku na narazovou praci.
Vysledky jsou na Obr. 2-21 a je z nich patrné, Zze pro ocel 316L je vliv vodiku naprosto
zanedbatelny a pro ocel 304 se zacina projevovat az za niz$ich teplot. Dale je patrné, Ze
nedochazi k piechodu z tvarného lomu na kiehky lom a houzevnatost klesa jen pozvolna
[44].

a) b) K

<
—

Obr. 2-22 Charpyho vzorky podle sméru stavby (BD) a polohy vrubu a) vertikalni b) horizontalni [45]

Shahriar také testoval ocel 316L pomoci Charpyho s tim rozdilem, Ze vzorek byl vyroben
pomoci SLM technologie. Zkouman byl i vliv pozice vrubu na vrubovou houzevnatost. BD
z Obr. 2-22 znamena buld direction neboli smér stavby a 0sa zatéZovani, neboli loading axis
je znacena jako LA. Ukézalo se, ze smér stavby pro tyto dva pfipady nema na vrubovou
houzevnatost vliv. Horizontalni vzorek dosahl vrubové houzevnatosti 145 J a pro vertikalni
vzorek bylo dosazeno 150 J [45].
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2.7.2 Tvrdost

V misté lomu po Charpyho zkousce byla méfena tvrdost pro vzorek méfeny pii 77 K. Aby
se odhalil rozsah deformace a deformacni zona, byla zmétena mikrotvrdost podle Visckerse
Vv riznych vzdalenostech od lomu. Vzdalenost mezi jednotlivymi méfenimi byla 500 pm.
Jak 1ze vidét na Obr. 2-23 maximalni tvrdost pobliz mista lomu je 400 HV, coZ je 2,2nasobek
oproti tvrdosti v zoné neovlivnéné deformaci. Tvrdost v neovlivnéné zoné je piiblizné
185 HV. Z6na ovlivnéna deformaci dosahuje do vzdalenosti az 4,5 mm. Tato zména tvrdosti
je vyvolana vyskytem martenzitu v deformacéni zon€. Jak se ukazalo, martenziticka
transformace byla vyvolana napétim vzniklym pfti deformaci za nizké teploty. Martenzit je
termodynamicky stabilnéj$i nez pfesyceny austenit [43]. Pro toto chovani neplati bézné
modely. Chovani materialu je siln¢ nelinearni. Cela problematika zatim nebyla uspokojivé

vysvétlena a je predmétem mnoha vyzkumu [46].
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Obr. 2-23 Mikrotvrdost v zavislosti na vzdalenosti od mista lomu [43]
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2.7.3 Tahova zkouska

Wand zjistil, Ze se mez pevnosti i Kluzu v zavislosti na teploté méni. Jeji vyvoj je zobrazen
na Obr. 2-24. Na ose X je vynesena teplota v Kelvinech a na ose y je vynesen pomér mezi
mezi pevnosti/kluzu za pokojové teploty (293 K) a dané teploty. YS v legendé obrazku znaci
mez kluzu a UTS znac¢i mez pevnosti. Jak je vidét, tak jak mez pevnosti, tak mez kluzu
S klesajici teplotou nartistd. U oceli 316LN je pomér meze kluzu pii 293 K a 77 K 2,0 a pro
mez pevnosti je jesté vyssi a to 2,3 [43].
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Obr. 2-24 Zavislost meze pevnosti a kluzu na teploté pro oceli M66, 316LN a 316 [43]

S témito vysledky se shoduje studie, kterou publikoval Crivoi. Pfi teploté 293 K dosahl meze
kluzu 296 MPa a meze pevnosti 566 MPa pro ocel 316L. Zatimco pfi teplot€¢ 77 K vzrostla
mez kluzu na 470 MPa, coz je 1,6 nasobek a mez pevnosti na 1398 MPa, coz je 2,5 nasobek.
Spolu s tim nedoslo k vyraznému poklesu taznosti [46]. Ocel 316L oproti ocelim pouzitych
Wandem vykazuje rozdily. To také muze vysvétlit mirné odlisné vysledky. Ocel 316 oproti
oceli 316L ma vyssi obsah uhliku a ocel 316LN obsahuje navic dusik.
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Jak zjistil Ding, podobné chovani vykazuje i ocel 304. Na Obr. 2-25 je znazornén pribéh
tahové zkousSky za riznych teplot. Lze pozorovat zvyseni meze kluzu i pevnosti S klesajici
teplotou. Vlevo na Obr. 2-25 je zndzornéna zavislost smluvniho napéti na deformaci
a vpravo pak zavislost miry zpeviiovani materialu vlivem transformace austenitu na
martenzit na skute¢ném napéti. Cela podstata jevu bude popsana v nasledujici kapitole 2.7.4
[47].

Engineering strain
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Obr. 2-25 Tahova zkouska oceli 304 za rdznych teplot (vlevo) zavislost smluvniho napéti na deformaci
(vpravo) zavislost miry zpevnéni vlivem tvorby martenzitu na skute¢ném napéti [47]

V tab. 2-7 1ze vidét vyvoj meze kluzu a pevnosti na teploté. Mez kluzu vzrostla o 156 %

a mez pevnosti 0 213 % [47]. Tento prub¢h se shoduje s vySe zminénymi studiemi pro ocel
316.

tab. 2-7 Vliv teploty na mechanickeé vlastnosti oceli 304 [47]

Teplota Mezkluzu Mez pevnosti

K MPa MPa

293 298 802

273 305 908

253 314 990

233 323 1046

193 340 1196

163 370 1326

113 421 1486

73 464 1706
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2.7.4 Tvorba Martenzitu

Crivoi zkoumal slozeni vzorku z oceli 316L v prubé&hu tahové zkousky pomoci rentgenové
difrakce. Polotovar byl nejdiive valcovan za studena a poté byl popustén na 1100 °C po
dobu 30 minut v argonové atmosféfe a pomalu ochlazen. Pro pozorovani byly vzorky
elektrochemicky leptané. Pied témito Gipravami byla v celém objemu jen austeniticka faze.
Po upravé se v objemu vyskytlo 20 % (+ 2 %) martenzitu. Na Obr. 2-26 je zobrazena
mikrostruktura po upraveé. Tmavé oblasti znazoriiuji martenzit a svétlé austenit. Minimalni
mnozstvi martenzitu bylo zaznamenano pii ohfevu ve vakuové peci nebo pfi ohfevu
Vv solnych laznich [46].

| 100 um

Obr. 2-26 Mikrostruktura oceli 316L po teplenych upravach [46]

Na Obr. 2-27 mizeme vidét rozdilny vyvoj obsahu martenzitu v materialu z oceli 316L
v pribéhu tahové zkousky. Pti tahové zkouSce za pokojové teploty neni martenziticka
transformace vyvolana napétim tak vyrazna jako pii kryogenni teploté 77 K. Po tahové
zkouSce za pokojové teploty dosdhl obsah martenzitu 65 % zatimco za kryogenni teploty
90 %. Diky vysSimu obsahu martenzitu za teploty 77 K se zvySuje i mez kluzu a pevnosti
[46].
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Obr. 2-27 tahovy diagram zobrazujici vyvoj martenzitu v objemu testovaciho télesa z oceli 316L pro pokojové

teploty (vlevo) a pro kryogenni teplotu 77 K (vpravo) [46]

Tento problém popsal také Ding. Ten zkoumal ocel 304 za kryogennich teplot. Jeho
vysledky odpovidaji piedchozim. Zjistil, ze vlivem deformace dochazi k pietvoieni
v austenitu na € martenzit a poté na o martenzit. € martenzit je jen intermedialni faze a az
o' martenzit ma vliv na zpevnéni soucasti. Proto méd smysl sledovat vyvoj podilu
o’ martenzitu na plastické deformaci jako na Obr. 2-28. S klesajici teplotou a narustajici
deformaci se zvySuje i1 podil o' martenzitu, coz ma za nasledek zvySeni meze kluzu
I pevnosti. Jak bylo zminéno vys, cela problematika jesté neni zcela vysvétlena [47].
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Obr. 2-28 (vlevo) obsah martenzitu v zavislosti na deformaci, (vpravo) rychlost transformace martenzitu v

zavislosti na deformaci [47]
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3 ANALYZA PROBLEMU A CiL PRACE

3.1 Analyza problému

V této diplomové praci je feSena problematika mechanickych vlastnosti nerezovych oceli
vyrabénych technologii SLM ur¢enych k pouziti za kryogennich teplot.

Vétsina nerezovych oceli (jakoZto i1 vétSina ostatnich oceli) je ovlivnéna tranzitnim
chovanim. Za teplot okolo bodu mrazu témto ocelim rychle klesa houzevnatost a tvarny lom
piechazi v kiehky. Kvili tomuto chovani je vétSina oceli nevhodnd, a je tieba vybrat
vhodnou ocel.

Mechanické vlastnosti dilii vyrobenych technologii SLM jsou velmi zavislé na pouzitych
procesnich parametrech tisku. Ty se lisi v zavislosti na pouzitém materialu a lze je ménit
v Siroké Skale. Potad jsou ale omezené vlastnostmi pouzitého stroje. Jako kontrola vhodné
zvolenych parametra slouzi méfeni hustoty nebo porovitosti vytisténého dilu. Na zaklade
reserse lze omezit intervaly jednotlivych parametra, a ty poté otestovat. Nekteré parametry

bude mozna nutné upravit vzhledem k vlastnostem pouzité tiskarny.

Vlastnosti sou¢asti vyrobenych technologii SLM doposud nebyly testovany za kryogennich
teplot. Lze pfedpokladat podobné chovani jako u bézné vyrabénych soucasti. Vliv
technologie SLM by mohl byt ve zvySeni meze kluzu. Negativni vliv by mohla mit tvorba
sigma faze a feritu, ktera byla u vytiskt hlaSena. Sigma faze ma za nasledek zvyseni pevnosti
ale zaroven pokles houZevnatosti, coz by mohlo mit za nizkych teplot fatalni disledky.

3.2 Analyza a zhodnoceni reSerse

Vhodné oceli pro kryogenni podminky jsou austenitické nerezové oceli. Pfimes chromu se
stard o pasivaci povrchu, ¢imz prispiva k odolnosti proti korozi a nikl s manganem pfispivaji
ke stabilité austenitické faze. Tato faze se bézné za pokojovych teplot nevyskytuje, jelikoz
je presycena a jedna se tedy o metastabilni fazi. BéZné oceli maji BCC krystalovou miizku,
ktera pfi teplotach okolo bodu mrazu podléhé kiehkému lomu. Austenitickd faze ma FCC
krystalovou miiZku, kterd ma vice skluzovych smérti nez BCC, a tudiZ pro ni nastava tvarny
lom i za kryogennich teplot. Tvarny lom je charakteristicky vysokou houzevnatosti ovsem

I tak s klesajici teplotou dochazi k mirnému poklesu houzevnatosti.
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Mezi nejbéznéjsi austenitické oceli patii oceli 304 a 316 (znaceni AISI) a jejich modifikace.
Tato prace pojednava o ocelich 304, ktera je vzhledem k technologii SLM méné& popsana
nez 316. Pokud jsou tyto austenitické nerezové oceli podrobeny tvarné deformaci dochazi
k pfemén¢ austenitu na martenzit, coz ma za nasledek vyrazné zvySeni meze pevnosti
1 kluzu. Podil martenzitu stoupa s nartstajici tvarnou deformaci. Tento jev je umocnén za
snizenych teplot. Za teplot 77 K mize mez kluzu vriust 1,5krdt a mez pevnosti az
dvojnasobné.

Jelikoz se ocel bude zpracovavat technologii SLM je potieba nejprve stanovit procesni
drah, vyska vrstvy, vzdalenost drah i skenovaci strategie. Na zaklad¢ resersSe se jako vhodné
parametry zdaji byt: rychlost laseru 200-300 W, skenovaci rychlost 800-1500 mm/s
a vzdalenost drah 0,05-0,15 mm. Byla zvolena paralelni skenovaci strategie s moznou rotaci
vrstev 33° a 90°. Vyska vrstvy byla zvolena 50 um, zde je jen jedna moznost vzhledem
k moznostem technologie SLM. Ostatni parametry je mozné ménit v ramci jednoho tisku,
ale pro rozdilné vysky vrstvy by vzdy musel probéhnout tisk novy. Kvalita vytisku je
dalezita, protoze u nekvalitniho vytisku mohou vznikat V soucasti pory, které zasadné
zhorSuji mechanické vlastnosti. Pro urCeni porovitosti byla vybrana metoda
metalografickych vybrusi, protoze je presnéjsinez snazsi archimédova metoda a rentgenova
metoda by byla zbytecné ndkladnd a nedostupnd. Snahou je dosdhnout hustoty alespon
99,5 %.

Mikrostruktura oceli 304 vyrobena technologii SLM mize mimo austenit obsahovat i malé
mnozstvi feritu a tim padem i stopové mnozstvi sigma faze. Ta je pevna, ale kiehka, tudiz
by mohlo hrozit snizeni houzevnatosti vytisku. Neni zcela jasné, jak se sigma faze zbavit,
ale mohl by pomoci re-melting, ktery mtze poskytnout vice ¢asu na pfeménu austenitu

z ferritu. Re-melting muZe navic pomoci snizit porovitost, pokud bude vysoka.
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3.3 Podstata a cil diplomové prace

Hlavnim cilem této prace je stanovit mechanické vlastnosti a mikrostrukturu nerezové oceli
AISI 304L vyrobené technologii SLM a testované za velmi nizkych teplot. Z mechanickych
vlastnosti se bude zkoumat mez Kkluzu, mez pevnosti, taznost a houzevnatost. Pfi
vyhodnocovani mikrostruktury se bude vyhodnocovat orientace zrn a také podil martenzitu
a austenitu v dilu. Stejné tak se bude hledat ptipadna pfitomnost feritu a sigma faze.

Nerezové oceli se technologii SLM bézné zpracovavaji. Stejné tak se nerezové oceli
pouzivaji za kryogennich teplot, ale zatim nedoslo K popisu soucasti vyrobenych technologii

SLM pracujicich za velmi nizkych az kryogennich teplot.

Dil¢i cile

Vypracovat piehled kovovych materialt vhodnych pro kryogenni aplikace s ohledem na
3D tisk.

Navrhnout kombinaci procesnich parametrl zajist'ujici nizkou porozitu vzorkt
Experimentalné stanovit mechanické vlastnosti nerezové oceli 304L za teplot cca -70 °C

Porovnat chovani oceli zpracované technologii SLM a bézn¢ vyrabénych oceli z pohledu

mikrostruktury a mechanickych vlastnosti.
Védecka otazka

Jakou mez kluzu a pevnosti 1ze ziskat, pokud zkombinujeme vliv kryogenni teploty a SLM
tisku?
Hypotéza 1: K vyraznému zvyseni meze pevnosti dojde vlivem kryogenni teploty, a to kviili

preméné austenitu na martenzit.

Hypotéza 2: Mez kluzu se zvy$i pfeménou austenitu na martenzit vlivem kryogenni teploty
ale pfevazné zmensenim velikosti zrn vlivem zpracovani technologii SLM. Tyto vlivy jsou

na sobé nezavislé.
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4 MATERIAL A METODY

Pro spravné posouzeni mechanickych vlastnosti a mikrostruktury je potieba stanovit méfici
fetézec. Jako reference k 3D tisténym diliim budou slouzit testovaci télesa ze stejného
materialu, ale vyrabény obrobenim z taZzeného plechu. Spole¢né s touto praci probiha studie
Miroslava Smida z Akademie véd tstavu fyziky materiali, kterd vyhodnocuje $ifeni
unavovych trhlin v dilech z oceli AISI 304 vyrobenych technologii SLM. Tato studie vznika
ve spolupraci s Ustavem konstruovani a nékteré diléi kroky tykajici se predeviim

optimalizace procesnich parametrii budou vyuzity a doplnény i v této praci.

Nejprve bylo potfeba dosdhnout porovitosti pod 0,5 % pro testovaci krychle a nasledné bylo
mozné vytisknou polotovary pro vyrobu tahovych téles. Navazujici tahova zkouska
probéhne za pokojové teploty a za teplot -80 °C. Podobné bude probihat i zkouska vrubové
houzevnatosti podle Charpyho, a to za pokojové teploty a za snizenych teplot -80 a -196 °C.
Testovat se budou vzorky vyrobené technologii SLM i konven¢né vyrabéné. Sledovana byla
mez kluzu, pevnosti a taznost. Konec¢nou fazi je vyzkum mikrostruktury.

4.1 Pouzité stroje

4.1.1 SLM tiskarna

Tisk soucasti bude probihat na tiskarn& SLM 280 H-2.0 od firmy SLM Solutions Group AG,
ktera je zobrazena na Obr. 4-1. Jeji ptrednosti je velky stavebni prostor o rozmérech
280 x 280 x 350 mm. Tiskarna muze byt vybavena az dvéma Yb lasery s maximalnimi
vykony 400 W a 1000 W. Ostatni technické parametry se nachazeji v tab. 4-1 [48]. Na tstavu
konstruovani FSI v Brné je stroj v konfiguraci se 400 W laserem a také je k dispozici mensi

zakladni deska o rozmérech 98 x 98 mm.

tab. 4-1 Technické parametry tiskarny SLM 280 H-[1]

Hodnota Unit
Pracovni prostor (x,y,z) 280x280x350 mm
Maximalni produktivita 113 cm?/h
Tloustka vrstvy 20-100 um
Minimalni tloustka stény 150 um
Prdmeér laserového paprsku 82 um
Maximalni skenovaci rychlost 10 m/s
Priimérna spotieba plynu (Ar/N;) 5 I
Rozméry zafizeni 2600x1200x2700 mm
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Do vyrobni komory je mozné ptivadét inertni plyn, ktery zabranuje vzniku chemickych
reakci roztaveného materialu s kyslikem. Jako inertni plyny se pouziva argon a dusik.

Tiskarna na tistavu konstruovani je vybavena generatorem dusiku.

N

Obr. 4-1 Tiskarna SLM 280 Ht [49]

4.1.2 Opticky mikroskop

Pro pozorovani metalografickych vybrust byl pouzit digitalni mikroskop VHX-S660E od
firmy Keyence. Podlozka mikroskopu stejné€ jako stojan jsou vybaveny krokovymi motory,
které zajist'uji jeho automatickou funkci. Stojan zajistuje pohyb v osach X a Y zatimco
podloZka zajistuje pohyb v ose Z. RozliSeni automatického pohybu podlozky je 0,1 um
a stojanu 1 pum. Umoziuje zobrazovat s 250x az 2500x nasobnym zvétSenim.

4.1.3 Elektronovy mikroskop

Elektronovy mikroskop TESCAN LYRA 3 XMU byl pouzit pro detekci fazi a smért
krystalové mtizky. Vybaven byl detektorem zpétné odrazenych elektront. Tento mikroskop
je schopen snimat detaily aZ na nano urovni S maximalnim zvétsim az 1 000 000. Upinaci

zafizeni je vybaveno pétiosym motorizovanym pohonem pro snadnou manipulaci se vzorky
[50].
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4.2 Nerezova ocel

Jako primarni material je pouzita ocel 304L podle znaceni AISI. Jejim ekvivalentem je ocel
CSN 17249. Jedna se o &asto pouzivanou nerezovou ocel. Diky nizkému obsahu uhliku je
dobfe svatitelna. Diky austenitu je nemagneticka. Korozn¢ odolna je v bézném prostiedi
jako voda, slabé kyseliny a alkalie. Bézné se pouziva v potravinaiském a farmaceutickém
pramyslu, také pro vné&jsi konstrukce.

Bé&Zna mez pevnosti je 515-680 MPa a mez kluzu > 205 MPa. Dosahuje minimalni taznosti
45 % [51]. Chemické slozeni mizeme vidét v tab. 4-2.

tab. 4-2 Slozeni oceli 304L [52]

Element - C Cr Mn Ni P S Si
Hmotnostni objem % max 0,03 18-20 2 8-12 0,045 0,03 1

Ocel je dodavana ve formé prasku od firmy Sandvik Osprey Powders s velikosti ¢astic
45+ 15 pum.

4.3 Metodika a podminky feseni

Jako prvni krok probéhlo vyhodnoceni porovitosti testovacich vzorki vytisknutych v ramci
studie Smida. Byly dodény snimky metalografickych snimki, ale samotné vyhodnoceni
porovitosti probehlo jiz v ramci této prace. Vyhodnocena porovitost se bude se sledovat, jak
v zavislosti na procesnich parametrech, tak na energetické hustoté. Dale byla sledovana
podobnost procesnich parametrl s parametry ze studii z reSerSe. Pficemz cil je dosdhnout
porovitosti pod 0,5 %. Nezalezi jen na dosazeni této hodnoty, ale také na stabilité. Z téchto
dat se ziska zakladni ptehled vhodnych procesnich parametrii a na jejichz zakladé bude
mozné zvolit dalsi kombinace. Celkovy rozsah nutnosti dalSich testli zavisi na Gspé$nosti
a stabilité pfedchozich.

4.3.1 Urc€eni procesnich parametru

Dalsim krokem bylo prozkoumat vliv pozice a ptidavného dmychadla na porovitost vzorka.
Dmychadlo zajist'uje vyssi rychlosti proudéni atmosféry v komofe, coz muze mit pozitivni
vliv na pdrovitost. Timto testem se zaroven provéii vybrané procesni parametry, s nimiz se

tisknou testovaci krychle o délce hrany 10 mm.
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Dalsim krokem tedy bylo vyfesit vzniklé problémy jako je podpovrchova porozita. Tu je
mozné eliminovat kombinaci Upravy procesnich parametrii jako skenovaci strategie C¢i
upravou jednotlivych laserovych drah. Jakmile bylo dosaZeno porozity pod 0,5 % a byly
odstranény defekty jako podpovrchova porozita, tak bylo mozné piejit k vytisku zkuSebniho
tahového télesa. Na ném byla op€t pozorovana porozita, protoze tahové téleso je vyrazné
vetsi a celd jeho teplotni charakteristika se zméni, coz mize vést k nutnym Upravam

procesnich parametra.

4.3.2 Tahova zkouska

Pro tisk tahovych télisek byly pouzity parametry odladéné z piedchozich tiskd. Jelikoz
technologie SLM nedokaze zajistit hladky povrch dojde k obrobeni télesa kvili eliminaci
ptipadnych koncentratorii napéti. Ty se fidi normou DIN 50125 a tahova zkouska prob¢hla
podle normy CSN EN ISO 6892-1. Test probéhl na stroji Zwick/Roell Z250. Jak bylo
popsano vyse, vysledné vlastnosti zalezi na sméru tisku. Proto byl zvolen jeden smér, ve
kterém budou tistény vSechny dily. A to horizontalni smér z kapitoly 2.6. Vysledkem tohoto

testu bude tahovy diagram, ze kterého se urci mez kluzu i pevnosti a taznost.

4.3.3 Charpyho narazova prace

Dale doslo k vytisténi vzorkti na Charpyho zkousku. Parametry pro tisk byly zvoleny stejné
jako pro tahova t€lesa. Opét je potieba tisknout vSechny vzorky v jednom sméru, ktery je
stejny jako u tisku tahovych télisek. Zvolena byla téliska s V vrubem, kvuli predpokladané
vysoké houzevnatosti oceli 304L. Hodnocena tedy bude vrubova houzevnatost.

4.3.4 Testovani za nizkych teplot

V posledni fazi doslo k testovani vzorku za teplot -80 a -196 °C. Procesni parametry byly
zvoleny stejna jako u predchozich zkousek. Tahova zkouska probéhla jen za teploty -80 °C,
a to kvili limitaci stroje, jeZ neumoziuje testovat za nizSich teplot. Charpyho zkouska
probéhla jak za teploty -80 °C, tak za teploty -196 °C.

Nasledné se byla zkoumana mikrostruktura tahovych téles pomoci EBSD. Sledoval se vyvoj
podilu obsahu y austenitu a o’ martenzitu. Podil novych fazi pro Charpyho télesa byl
sledovan feritoskopem.
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5 VYSLEDKY

5.1 Oceli pro kryogenické teploty zpracované technologii
SLM

Jednim z cila je vybrat oceli, které je po zpracovani technologii SLM vhodné pouzivat za
kryogennich teplot. Tyto specifické pozadavky velmi zuzuji vybér oceli. Vzhledem
k pozadavkiim na kryogenni teploty je vhodné pouzit oceli, které nemaji vyrazny piechod
z tvarného do kiehkého lomu nebo maji tento prechod az za teplot nizsich, nez je provozni
teplota. Nejvhodnéjsimi oceli jsou tedy oceli s BCC krystalovou mftizkou, u kterych tento
ptechod nenastava. BCC krystalovou miizku maji z nerezovych oceli austenitické nerezové
oceli, a to diky vysokému obsahu legur, zejména niklu, ktery podporuje stabilitu austenitické

faze.

S ohledem na technologii SLM se vybér austenitickych nerezovych oceli zuzuje, a to protoze
pro zpracovani technologii SLM je potieba dodat ocel ve formé prasku. A pravé variabilita
austenitickych oceli dodavanych ve formé¢ kovového prasku je velmi omezend. Bézné€ jsou
dostupné oceli série 300 podle AISI. Konkrétné oceli 304 a 316 a jejich varianty. Mimo sérii
300 existuje jeste série 200, ale ta neni technologii SLM zpracovana a chybi i v praskové
formé pro SLM.

5.2 Porovitost testovacich krychli

Jako prvni byla vyhodnocena porovitost vzorkll vytisténych v ramci paralelni studie. Jako
vstup této prace poslouzily metalografické vybrusy, u kterych bylo potieba vyhodnotit
porovitost. Byla pouzita Siroka paleta procesnich parametri. Vykon laseru 220 W a 380 W,
skenovaci rychlost od 500 mm/s do 3000 mm/s, vzdalenost laserovych drah od 0,03 mm do
0,1 mm a vyska vrstvy se ménila od 0,04 mm do 0,1 mm.

Vyhodnoceni porovitosti probihalo pomoci programu ImageJ. Do n¢j byl nahran snimek
z mikroskopu, nasledné byla vybrana reprezentativni oblast, na které vyhodnoceni probéhne
viz Obr. 5-1. Jelikoz je snimek kontrastni tak samotné vyhodnoceni poté probihalo tak, ze

se urc¢il obsah tmavych oblasti (pory) a svétlejSich oblasti (material).
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Obr. 5-1 Vyhodnocovani porovitosti vzorku s vybranou reprezentativni oblasti

Jak bylo uvedeno v piedchozich kapitolach, snahou je dosahnout porovitosti mensi nez
0,5 %. Vyhodnoceno bylo 43 vzorka, vyrobenych s riznymi procesnimi parametry.
Obr. 5-2 ukazuje zavislost porovitosti na energetické hustoté. Ruda ¢ara znaci hranici
porovitosti 0,5 %. Z vysledkl je patrné, ze samotnd energeticka hustota neni zcela
smérodatny udaj, jelikoz pfi stejné nebo velmi podobné energetické hustoté se porovitost

miZze znaéné lisit. Energetické hustoty 45 J/mm?® az 100 J/mm3 se jevi jako piivétivé
hodnoty.

Problémem vyhodnocenych dat je velky rozptyl procesnich parametrti, kdy v extrémnich
piipadech jako je skenovaci rychlost 3000 mm/s i okolim mame K dispozici jen jeden vzorek,
coz pro stanoveni zavislosti porovitosti na procesnich parametrech neni dostate¢né. Ovsem
1 tak mélo 53 % vzorkt porovitost nizsi nez 0,5 %.
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Obr. 5-2 Zavislost pérovitosti na energetické hustoté. Ruda ¢ara znazornuje hranici porozity 0,5 %

Kvili velkému spektru pouzitych procesnich parametri, je po¢et vzorki pro stanoveni
zavislosti nedostatecny. Pocet jednotlivych parametrii a poté i pocet kombinaci Ize nalézt
v tab. 5-1. Proto byly procesni parametry, které lze povazovat za extrémni (napf. skenovaci
rychlosti nad 2000 mm/s) nebo zbyte¢né (vyska vrstvy jind nez 50 pm) vynechany. Piehled
lze opét nalézt v tab. 5-1. Tyto dva soubory dat byly analyzovany pomoci metody surface
design kvuli predikci zavislosti porozity na procesnich parametrech. Pro vyhodnoceni byl
pouzit program MiniTab. BohuZzel kviili velkému spektru pouzitych dat podléhaly vysledky
velké odchylce. Pti analyze vSech dat byl 95% interval odhadnuté porozity v zavislosti na
procesnich parametrech od -11,5 do 11,5 % porozity s cilem dosahnout porozity okolo 0 %.
Pro vybrana data se podafilo interval na hodnoty od -2,5 do 2,5 %. Vzhledem k tomu, ze
intervaly jsou obou pfipadech dalece nad hranici cilené porozity (0,5 %) vysledky nelze

pouzit.
tab. 5-1 Pocet kombinaci procesnich parametr(i
Pocet kombinaci procesnich parametr( vzhledem k provedenym vytisk(im
Energie Skenovaci Vzdalenost Tloustka Skenovaci strategie
laseru  rychlost drah vrstvy Uhel natoceni Pocet
[W] [mm/s-1] [mm] [mm] Kontury [°] kombinaci
2 9 11 4 2 3 4752
Upraveny pocet kombinaci procesnich parametri
Energie Skenovaci Vzdalenost Tloustka Skenovaci strategie
laseru  rychlost drah vrstvy uhel natoceni Pocet
[W] [mm/s-1] [mm] [mm] Kontury [°] kombinaci
2 6 8 1 2 3 576
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5.3 VIliv pozice a dmychadla

Na vyslednou pérovitost vzorkli ma vliv i pozice na platformé i rychlost proudéni atmosféry.
Pti vypalovani laserem dochazi k vzniku spalin. Ty je potieba pomoci cirkulace atmosféry
odvést pry¢ jinak na spalinach muze dojit k rozptyleni laserového paprsku. To také mtze byt
jeden z divodu pro¢ vychazely tak nehomogenni vysledky.

Na zaklad¢ vyhodnoceni pfedchozich dat byly vybrany parametry viz tab. 5-2. Hlavnimi
dtivody vybéru byla nizka porozita v této oblasti (70 J/mm?), vétsi mnozstvi vzorkll v této
oblasti a ze stémito parametry bylo vytiSténo vice vzorkG vzdy s nizkou porozitou.
Skenovaci strategie byla paraller scanning (viz. kapitola 2.4.1) bez rotace v jednotlivych
vrstvach. Tisk byl proveden na malou platformu o rozmérech 100x100 mm. Tisk probihal
kvuli zjisténi vlivu pozice a také pro ovéfeni dosahované porozity. Rozlozeni vzorka na
platformé je patrné z Obr. 5-3. Prvni tisk probéhl za standartniho nastaveni tiskarny. Pro
druhy tisk byla tiskdrna pfestavéna podle Somory viz. kapitola 2.4.2. Tisklo se pfimo na
platformu bez pouziti podpor.

tab. 5-2 Zvolené procesni parametry

Vykon laseru 220 W
Skenovaci rychlost 1200 mm/s
Vzdalenost drah 0,05 mm
Vyska vrstvy 50 um
Energeticka hustota 73 J/mm?

Obr. 5-3 RozloZeni vzorkl na platformé
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Vytisknuté krychle byly odfiznuty z platformy elektrojiskrové a nasledné probéhlo
vyhodnoceni porovitosti pomoci metalografickych vybrusti. Vyslednd poérovitost
jednotlivych vzorki je znazornéna na Obr. 5-5. Vstup proudici atmosféry je vhledem
k obrazku z pravé strany. Pro vysvétleni pojmu vnitini a celkova porozita slouzi Obr. 5-4.
Celkovou porozitou se rozumi oblast ohrani¢ena ¢ervenym ctvercem a Vnitini porozita je
ohranic¢ena zelenym ¢tvercem. Oblast mezi ¢tverci ohrani¢uje misto podpovrchové porozity.
Zaznaceni sméru proudéni atmosféry je realizovano pomoci Sipky s popiskem FLOW.

Obr. 5-4 Snimek metalografického vybrusu pod mikroskopem s vyzna¢enymi oblastmi pro vyhodnoceni
porozity

57



|'/-d- ]

Deska 1
Bez dmychadia

Vnitfni porozita

1]

rd

45

)

a5

22

ag

152

27

a5

=

Deska 1
Bez dmychadla

y.

Deska 2

S dmychadlem

217

83

\

30

&7

21

Celkova porozita

47

58

148

153

N

13a

189

407

i

Irg

13r

478

245

~/

Obr. 5-5 Porozita jednotlivych tiskl zjiSténa pomoci metalografickych vybrusu
(porozita je uvedena v procentech a vynasobena 1000)

Deska 2

S dmychadlem

517

363

\

a4

T

210

E

2




Na vSech vzorcich se projevila vyrazna podpovrchova porovitost na pravé strané. Proto
vychazi celkova porovitost i 5x vys§i nez vnitini. Az na jednu krychli bylo dosazeno
porovitosti nizsi nez 0,5 %.

VIliv pozice i zrychleného proudéni atmosféry se ukazal jako vyznamny, jak je vidét
v tab. 5-3. Lze tedy fici, Ze dmychadlo snizuje porovitost v pravé poloving platformy, ktera
je blize k vstupu atmosféry do komory. Tento efekt se vyrazné tyka prvni fady vzorkd.
V druhé tadé pozorujeme mirné zvySeni porovitosti. Se zménou porovitosti dochazi
i k stabilizaci vysledku, nebot klesa odchylka jak v prvni, tak v druhé fadé. Ovsem efekt je
opacny v piipadé levé poloviny platformy, kde dochazi jak ke zvySeni porovitosti, tak

k zvyseni odchylky. Zvyseni je vyraznéjsi nez snizeni v pravé poloving.

tab. 5-3 Porovnani porozity vzorki s ohledem na pozici a zapojeni dmychadla

Porozita Porozita
bez dmychadla s dmychadlem Zména porozity
Vnitfni  Celkova Vnitini  Celkova Vnitfni Celkova
[%] [%] [%] [%]
Prvnifada Primér 0,095 0,344 0,032 0,229 SniZeni 0 66 % Snizenio 33 %
Odchylka 0,074 0,098 0,014 0,019 Snizenio 81 % Snizenio 86 %
Druha rada Primér 0,020 0,181 0,023 0,244 Zvysenio 15 % ZvysSenio 35 %
Odchylka 0,009 0,042 0,006 0,033 Snizenio 33 % Snizenio 21 %
Prava polovina Pramér 0,065 0,280 0,029 0,232 SniZzeni 0 55 % Snizenio 17 %
Odchylka 0,068 0,113 0,012 0,030 Snizenio 82 % Snizenio 73 %
Leva polovina  Pramér 0,039 0,289 0,085 0,359 ZvySenio 118 % Zvysenio 24 %
Odchylka 0,017 0,100 0,067 0,098 Zvyseni 0294 % Snizenio 2 %

5.4 Podpovrchova porozita

Vhledem k tomu, ze vSechny vzorky pouzité pii vyhodnocovani vlivu pozice a dmychadla
vykazovaly podpovrchovou porozitu na pravé strané, bylo potieba zjistit divod vzniku této
porozity a nasledné tento problém odstranit. Takto podpovrchovd porozita by mohla

zkreslovat vysledky houzevnatosti zjisténé pomoci Charpyho narazové prace.

Pro zjisténi divodu vzniku podpovrchové porozity bylo potieba detailn€ analyzovat procesni
parametry a skenovaci strategii. Na Obr. 5-6 Ize vidét schéma skenovaci strategie
S jednotlivymi skenovacimi drahami a v tab. 5-4 jsou jejich procesni parametry. Takto
vypada kazda vrstva krom¢ prvni a posledni. Prvni vrstva je roztavena dvakrat, kvuli
kvalitnimu pfichyceni télesa k platformé. Posledni vrstva je jeSt€ jednou natavena
s rozostfenym laserem kvuli zvyseni kvality povrchu (tzv. re-melting).
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tab. 5-4 Procesni parametry jednotlivych drah laseru

Vykon laseru  Rychlost laseru Energetickd hustota

(W] [mm/s] [J/mm’]
Okraje 100 300 133
Kontury 150 400 150
Vypl# 220 1200 73

Obr. 5-6 Znazomé&ni skenovaci strategie. Cervené okraje, modie kontury a zelen& vyplii

Pomoci Obr. 5-6 Ize pochopit vznik podpovrchové porozity. Jak na levé, tak na pravé strané
dochazi k ptekryti rovnobéznych laserovych drah, kdy se ve velmi uzké oblasti tavi okraje,
kontury i1 vypli. Prakticky to znamend, ze stejna oblast je roztavena tiikrat v kratkém
¢asovém intervalu, a navic v ramci jedné vrstvy. V dalSich vrstvach se proces opakuje
a jednotlivé vrstvy se vic¢i sobé nenataceji. To zpusobuje, ze je do malé oblasti piivedeno
piilis mnoho energie a tyto oblasti se tedy zahtivaji vyrazné vice nez zbytek soucasti.

Na zakladé¢ téchto zjisténi byl navrZzen dalsi tisk. Bylo navrZzeno 20 kombinaci procesnich
parametru. Jednim z hlavnich parametra byla rotace vypln€ o 90° v kazdé vrstvé. Dale se
zménilo pofadi skenovani. Nejdiive byly skenované okraje, poté vypli, a nakonec doslo

k zahlazeni pfechodu mezi okraji a vyplni pomoci kontur.
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Prvné bylo vsech 20 vzork vytisknuto v jedné stavbé, ale v prubéhu tisku vznikaly
problémy s nanaSenim vrstvy prasku a nasledné tedy i s tavenim vrstev. Problémy se
projevovaly vyrazné&ji v fadach dale od vstupu atmosféry do komory. Jinymi slovy kvalita
vzorku se zhorSovala zprava do leva, jak je vidét na Obr. 5-7.

Obr. 5-7 Prvni pokus o tisk vzork( pro vyhodnoceni pod podpovrchové porozity

Z tisku neni zcela zfejmé, které kombinace procesnich parametri zpisobovali problémy,
a proto se tisk rozdé¢lil na 2 stavby, kazdy po 10 kostkach. Zménilo se rozlozeni kostek na

platformé¢, viz. Obr. 5-8.

Obr. 5-8 RozloZeni vzorkd na platformé pfi testu podpovrchové porozity
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Vysledky muzeme vidét v tab. 5-5. Mimo zaznacenych parametrti se ménily i vzdalenosti
okrajii, vykon laseru a rychlost skenovani pro okraje a kontury. Poptipad¢ se okraje nebo
kontury naprosto vynechaly. Kompletni piehled procesnich parametrti je v PRILOZE.
Oznaceni P.P.P. znamena podpovrchova porozita. Z tab. 5-5 si Ize v§imnout, Ze v mnoha
vzorku dochazelo k rotaci vyplné nikdy se podpovrchova porozita neprojevila. Porozita je
opét rozdélena na celkovou a vnitini (viz. kapitola 5.3) a je uvedena v procentech. Zelené
vysledky znaci porozitu pod 0,5 % a ervené nad tuto hodnotu.

tab. 5-5 Vnitini a celkova porozita vzorkd v procentech v zavislosti na procesnich parametrech

Vzorek Kontury Rotace Rada P.P.P. Vnitfni Celkova
AV304_GF_1 Ano Ano 1 Ne 0,14 0,12
AV304_GF_2 Ano Ano 2 Ne 0,27 0,24
AV304_GF_3 Ano Ne 1 Ano 0,18 0,25
AV304_GF_4 Ano Ano 2 Ne 0,16 0,14
AV304_GF_5 Ano Ne 1 Ano 0,17 0,21
AV304_GF_6 Ano Ano 2 Ne 0,31 0,28
AV304_GF_7 Ano Ne 1 Ano 0,17 0,18
AV304_GF_8 Ano Ano 2 Ne 0,75 0,65
AV304_GF_9 Ano Ne 1 Ano 0,18 0,39

AV304_GF_10 Ano Ano 2 Ne 1,03 0,97
AV304_GF_11 Ne Ano 1 Ne 0,04 0,04
AV304_GF_12 Ne Ne 2 Ano 0,76 0,79
AV304_GF_13 Ne Ano 1 Ne 0,39 0,34
AV304_GF_14 Ne Ne 2 Ne 1,23 1,15
AV304_GF_15 Ne Ano 1 Ne 0,24 0,21
AV304_GF_16 Ne Ne 2 Ne 0,80 0,80
AV304_GF_17 Ne Ano 1 Ne 0,11 0,10
AV304_GF_18 Ne Ne 2 Ano 1,10 1,24
AV304_GF_19 Ne Ano 1 Ne 0,39 0,33
AV304_GF_20 Ne Ne 2 Ne 1,05 1,02

Jako tada 1 se rozumi fada blize ke vstupu atmosféry neboli fada vice vpravo na platformé
podle Obr. 5-8. Vzorky 1-10 byly tisknuty pohromadé¢ v prvni stavbé a v druhé stavbé byly
tisknuty vzorky 11-20.
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Na Obr. 5-9 muzeme vidét zavislost porozity na procesnich parametrech. Téchto vysledki
bylo dosazeno pomoci metody pro planovani experimentt, a to konkrétné metody faktorové
analyzy (faktorial analysis) v programu MiniTab. Dilezité jsou zejména trendy. Z obrazku
je patrné, ze pro dosazeni nizké porozity je vyhodné aplikovat rotaci vypln¢€ po vrstvach.

Dale je vhodné tisknout v prvni fad¢.

Zavislost porovitosti na jednotlivych parametrech
Kontury Fotace Bada P.P.P - 1 porovitosti
.

04

Primer celkowé porovitost
=
*

0z
He Ano He fno i 2 He fno

Obr. 5-9 Zavislost porovitosti na parametrech

Nad interpretaci vhodnosti pouziti kontur je potfeba se pozastavit. Z obecného trendu
vypliva, Ze je vhodné kontury pouzit. Ovsem podle tab. 5-5 lze vidét, ze vétSina vzorku, kde
kontury pouzity nebyly byly tisknuty v druhé sadé¢, ktera je oproti prvni vyrazné horsi.
Vzorky z druhé sady bez rotace a v druhé fadé vykazuji obecné zhorSené vysledky, které
poté ovlivni celkovy vysledek. Pokud ovsem vezmeme v potaz jen vzorky, u kterych byla
aplikovéna i rotace a podivame se na zavislost kontur, tak dostaneme vysledek tpln¢ jiny.
Pro vzorky, u kterych probiha rotace vypIné a jsou aplikovany kontury vychazi celkova
pérovitost 0,40 + 0,31 % a pro vzorky kde vypln rotuje ale kontury aplikovany nejsou

cv v

17) kontury aplikovany nebyly. Zbytek parametrii souhlasi s modelem.

5.5 Tahova télesa

V predchozi iteraci se podafilo dosahnout porozity 0,1 % bez podpovrchové porozity pro
krychli s délkou hrany 10 mm. Diky t€émto vysledkim je mozno piejit na tisk vétSich
objemovych dili. S vybranymi parametry se tentokrat vytiskne polotovar pro téleso na
tahovou zkousku (kvadr 80x12x13 mm) a na ném bude pozorovana porovitost.
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Pouzité parametry: vykon laseru 220 W, rychlost laseru 1200 mm/s, vzdalenost drah
0,05 mm, vyska vrstvy 50 um, skenovaci strategie paraller (viz. kapitola 2.4.1) kdy se kazda
vrstva bude otacet o 90° oproti piechozi, bez kontur a umistnéni télesa je hned u vstupu
atmosféry. Pro vyhodnoceni porozity bylo téleso roziezano dle Obr. 5-10 a ¢ervené plochy
byly vyhodnoceny metodou metalografickych vybrusi. Tak bylo mozno urit porozitu ve

vertikalnim 1 horizontalnim sméru.
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Obr. 5-10 Schéma rozfezani tahového télesa. Cervené jsou vyznaéeny pozorované plochy

Takto vyhodnocena porovitost dosahovala hodnot 4,6 + 1 %. To je oproti vysledkiim
z krychli zna¢né zhorSeni a bylo dokonce nékolikanasobné piekroc¢ena stanovena maximalni
hodnota porovitosti 0,5 %. Diivodem pro takto razantni zhorSeni je pravdépodobné zména
teplotni charakteristiky dilu, kdy se tisknuté téleso daleko vice zahiiva, jelikoz je vEtsi nez
testovaci krychle s hranou o délce 10 mm. Dalsi teorii bylo, Ze pii skenovani laseru proti
sméru proudéni vzduchu dochazi k rozptylu laseru na svafovacim oblaku.

Pro odstranéni porovitosti bez nutnosti dalSiho zdlouhavého testovani parametri byla
zvolena metoda re-meltingu. Uz bylo zdokumentovano, ze dokaze snizit porovitost.
Parametry byly odvozeny od Kurtha [40] a upraveny pro tento piipad viz. tab. 5-2. Rotace
vrstev byla upravena tak, aby byl smér skenovani kolmy na ptivodni skenovani v dané vrstveé
a zaroven rotace vrstev byla zménéna z 90° na 33° pro prvni taveni i pro re-melting. Ostatni
parametry re-meltingu jsou uvedeny v tab. 5-6. Takto bylo dosazeno porozity pod 0,1 %,
tudiz hustota vytisku byla vétsi nez 99,9 %. Tato porozita je jesté nizsi, nez jaké bylo
dosazeno u testovacich krychli.

tab. 5-6 Procesni parametry re-meltingu

Rychlost skenovani 600 mm/s
Vykon laseru 300 W
Vzdalenost drah laseru | 0,18 mm
Defocus laseru -8 mm

64



5.6 Mikrostruktura

Pro dalsi testovani byly vybrany vzorky s re-meltingem a srotaci vrstev o 33°.
Mikrostruktura a faze byly vyhodnoceny pomoci EBSD jak ve vertikdlnim, tak
Vv horizontalnim fezu, a to ve stavu as-built neboli vzorky po tisknu nijak neupravované.
Vzorky byly roziezany elektrojiskrové a sledované plochy odpovidaji tém z Obr. 5-10.

5.6.1 Faze

Jelikoz se ve vzorku zpracované technologii SLM nemusi vyskytovat jen austenit, ale i ferit
nebo sigma faze, bylo potieba detekovat jaké faze se nachazeji ve vytisku, poptipadé podil
jednotlivych fazi. Nasledujici vyhodnoceni probihalo na vzorku v as-built stavu, kdy byl

vzorek rozfezdn pomoci elektrojiskrového fezani.

Obr. 5-11 znazoriuje vertikalni fez a mizZzeme na ném vidét pouze austenitickou fazi s FCC
krystalovou mtizkou (modie). Podobné¢ na Obr. 5-12 v horizontalni fezu je patrna
austeniticka faze (modie). Mimo to v detailu lze vidét i malé Cervené pixely. Ty by méli
znamenat ferit. OvSem vyskytuje se na hranicich zrn a jen ve velmi malém mnozstvi, proto
je pravdépodobné, Ze se jedna o chybu vyhodnocovani. Analyza totiz neni schopna spravné
rozeznat fazi na hranicich zrn. I kdyby se opravdu jednalo o ferit, tak se vyskytuje jenv 0,2%
mnozstvi, tudiz nepiedstavuje problém.

65



1 . Y1
100pm Raster: 1339x1005  Step Size: 0,15um [

Obr. 5-11 Faze ve vytisku ve vertikalnim fezu
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Obr. 5-12 Faze ve vytisku v horizontalnim fezu s detailem
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5.6.2 Smérovost zrn
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Obr. 5-13 EBSD ve vertikalnim fezu
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Histogram primérnych velikosti zrn ve vertikalnim fezu
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Obr. 5-14 Histogram primeérnych velikosti zrn ve vertikalnim sméru

Na Obr. 5-13 lze vidét smérovost zrn zjisténa pomoci EBSD. Jedna se o vertikalni fez neboli
fez ve sméru stavby vzorku. Je patrné, Ze zrna jsou prodlouzena ve sméru stavby S mirnym
sklonem ke stfedu melt poolil. Zadna orientace krystalové miizky neni dominantni, jak je
patrné z pole figures na Obr. 5-13. Pole figures znazornuji orientaci zrn v prostoru pomoci
stereografické projekce.

Primérna velikost zrn ve vertikdlnim fezu je 8,7 um. Obr. 5-14 je znazornéna Cetnost
velikosti zrn. VétSina zrn ma velikost mensi, neZ je pramérna velikost, coz také potvrzuje
modus 2,8 pm. Z toho v8eho plyne, Ze velikost zrn je velmi variabilni a mezi dlouhymi zrny

se nachazi velké mnozstvi malych zrn.
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Obr. 5-15 EBSD v horizontalnim fezu
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Histogram primeérnych velikosti zrn v horizontalnim fezu
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Obr. 5-16 Histogram priimérnych velikosti zrn v horizontalnim fezu

Obr. 5-15 ukazuje smérovost zm v horizontalnim sméru. Cernd Sipka znazoriiuje smér
pohybu laseru v dané vrstvé. Nastava zde zajimavy efekt, ktery je pravdépodobné zptisoben
re-meltingem a defocusovanym laserem. V mistech kudy prochéazel stfed laserového
paprsku jsou zrna mala a se zvySujici se vzdalenosti od stfedu paprsku velikost zrn nartsta
az do dalsi laserové drahy. Ve sméru kolmém na smér laseru jsou zma prodlouZena.
Dtvodem je teplotni gradient, ktery mé stejny smér jako smér prodlouzeni zrna. Smérovost
krystalové miizky je opét velmi homogenni, s vyjimkou sméru [110], ktery koresponduje se
smérem skenovani, a to tak, ze prodlouzeni nastava v rovin¢ fezu a ve sméru kolmém na
smér skenovani. Jelikoz se smér skenovani otaci v kazdé vrstvé o 33° bude se tato smérovost

rovnéz v kazdé vrstvé ménit a vzorek jako celek bude homogenni.

Rozlozeni velikost zrn je na Obr. 5-16. Primérna velikost zrn v horizontalnim fezu 7,6 um,
coz je méné nez ve vertikalnim fezu. Opét prevladaji zrna, kterd jsou mensi, nez je prumer,
coz nam dokazuje i modus 3,6 um. Z modu je patrné, ze zde je rozdil ve velikosti zrn méné

razantni nez ve sméru vertikalnim.

Na Obr. 5-13 a Obr. 5-15 si lze povS§imnout, Ze u vétsich zrn neni barva jednotna, tudiz se
I V ramcei zrn mize ménit smér krystalové miizky. Tento jev nastava jak v horizontalnim, tak

ve vertikalnim sméru.
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5.6.3 Mikrostruktura

Obr. 5-17 Mikrostruktura vytisknutého vzorku v horizontalnim fezu. Bila Sipka znaci smér drahy laseru, Zluta
usecka znaci vzdalenost laserovych drah a v ¢erveném ramecku je zobrazen detail

Pfedchozi analyzy vychazi z mikrostruktury z Obr. 5-17 a Obr. 5-18. Na Obr. 5-17 je
zobrazena mikrostruktura v horizontalni fezu. Zluta usetka vyméiuje vzdalenost stiedu
laserovyvh drah a méa délku 185 um, coz odpovida vzdalenosti laserovych drah pro
re-melting. V Cerveném ramecku se nachazi detail (velikost métitka pro detail je 100 pum).
Na zvétSeném snimku jsou laserové drahy patrnéjsi nez v detailu. Také je patrnéjsi efekt
zmenseni velikost zrn ke stiedu laserové drahy. Coz je hlavni divod pro€ lze rozeznat smér
laserovych drah. Vlivem re-meltingu doslo k homogenizaci zrn, ktera nejsou protahla ve

sméru laserovych drah, jako tomu byva u vétSiny tisténych vzorkd.
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Obr. 5-18 Mikrostruktura vytisknutého vzorku ve vertikalnim fezu s detailem

Obr. 5-18 zobrazuje mikrostrukturu ve vertikalnim fezu. Smér stavby (built direction BD) je
znazomén Sipkou. I kdyZ prob&hl re-melting, tak ve vertikalnim sméru ztstava zachovana
typicka struktura. Lze rozeznat melt pooly, které jsou Opét patrnéjsi na zvétSeném snimku.
Na rozhrani jednotlivych melt poolli jsou zrna jemn¢jsi a absence pora svéd¢i o dostateCném
piekryvu laserovych drah. V tomto konkrétnim ptipadé o tom, Ze rozostieni laseru -8 um byl
zvolen dostate¢ny s ohledem na zvySeni vzdalenosti drah laseru pfi re-meltingu z 50 pm na
180 pm.
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5.7 Tahova zkousSka

V tab. 5-7 jsou vysledky tahové zkousky, kdy pro kazdy pfipad byly pouzity 4 tahova télesa.
R znaci pomér mezi mezi kluzu a pevnosti. Vzorky vyrobené pomoci technologie SLM
a vysoustruzené do pozadovaného tvaru jsou srovnany se vzorky vyrobené z valcovanych
plechti a také nasledné osoustruzeny. Vzorky vyrobené z plechti byly valcovany ve sméru

zatézovani vysledného tahového télesa.

tab. 5-7 Vysledky tahové zkouSky

Teplota Vzorek Mezkluzu Mez pevnosti  Taznost R
[°Cl [MPa] [MPa] [%] [-]
’3 Plech 2658 633 %3 65+1 0,42
SLM 601+ 3 758 5 42 +2 0,79
80 Plech 3646 1026 +3 50+1 0,35
SLM 642 +2 1098 +12 45+1 0,58

Jak bylo uvedeno v resersi ocel 304L bézné¢ dosahuje meze kluzu okolo 205 MPa za
pokojovych teplot. Hodnoty 265 MPa bylo dosazeno kvili valcovani plechu ze kterého byly
vzorky vyrobeny. Pro vzorky vyrobené pomoci SLM bylo dosazeno meze kluzu 601 MPa.
S timto narustem meze kluzu doslo také k mirnému nariistu meze pevnosti, to vse ale za cenu
snizeni taznosti. Hodnota taznosti 42 % pro SLM vzorek se blizi standartliim kladenych na

ocel 304L, ale je zde vyrazny pokles oproti vzorkiim z plech s taznosti 65 %.

Za teploty -80 °C lze pozorovat zvyseni meze kluzu na 364 MPa a velmi vyrazné zvySeni
meze pevnosti na 1026 MPa pro vzorky z plechu, coz je v souladu s resersi a predpokladem.
Pro vzorky vyrobené pomoci SLM nedoslo k tak vyraznému zvyseni meze kluzu (642 MPa)
amez pevnosti s hodnotou 1098 MPa je jen mirné vyssi nez pro vzorky z plechu. Prekvapivy
je mirny rust taznosti pro SLM vzorky na 45 %.

5.7.1 Mikrostruktura tahovych vzork

Pro piesnéjsi pochopeni vyslednych mechanickych vlastnosti tahovych vzorkt je potieba
analyzovat faze a mikrostrukturu vzorka po tahové zkousce. Tahové téleso bylo roziiznuto

podél osy zatéZovani. Dale probéhla analyza lomovych ploch.
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Obr. 5-19 Obsah fazi ve vzorcich po tahové zkousce za pokojové teploty pro a) SLM vzorek b) vzorek
z plechu




Phases
W Iron fec 3,3%
M Iron bec (old) 76%

Grain Boundaries
—_— 100 100,0%

—_— Y1
Raster: 1502x1152 Step Size: 0,1997um L.”

Phases
M Iron fec 10,1%
M Iron bee (old) 79,4%

Grain Boundaries
>10° 100,0%

Vi
Raster: 1500x1150 Step Size: 0,2pm [, |

Obr. 5-20 Obsah fazi ve vzorcich po tahové zkousce za teploty -80 °C pro a) SLM vzorek b) vzorek z plechu




Obr. 5-19 a Obr. 5-20 mapuji ptitomnost fazi v tahovych vzorcich ve zdeformované oblasti
testovanych za pokojové teploty a teploty -80 °C. Cervené je vyzna¢en o’ martenzit a modie
austenit. Jelikoz se austenit neméni na o’ martenzit ptimo, ale nejdiive je transformovan na
€ martenzit, je mozné zachytit i jeho stopové mnozstvi, které je ale pod urovni 0,1 %. I kdyz
ma martenzit tetragonalni miizku BCT, v tomto pifipad¢ vlivem nizkého obsahu uhliku
a rychlé transformace austenitu na martenzit je tetragonalita velmi mala a martenzit je tedy
detekovan jako BCC mftizka. Pokud secteme podil jednotlivych fazi nedostaneme 100 %.
Zbytek do 100 % zabiraji hranice zrn, kde je obtizné detekovat faze.

Obr. 5-19 a) zachycuje vzorek vyrobeny pomoci SLM, u kterého probéhla tahova zkouska
za pokojové teploty. Je patrné, Ze vétSina struktury je sloZena z austenitu (93 %) a jen 1 %
struktury pretransformovalo na martenzit. Obr. 5-19 b) zachycuje vzorek vyrobeny z plechu,
opét testovany za pokojové teploty. Oproti SLM vzorku zlstava ve struktufe podil
martenzitu na 31 %, zatimco na austenit ptipada 62 %, ¢imz je mozné vysvétlit vyssi mez

kluzu 1 pevnosti u valcovaného plechu nez u standartnich vzorkd uvadénych v resersi.

Obr. 5-20 zachycuje vzorky testované za teploty -80 °C. Obr. 5-20 a) zobrazuje vzorek
vyroben pomoci SLM a obsahuje 3 % zbytkového austenitu, coz je malo. VétSina austenitu
pfetransformovala na o’ martenzitu, jehoz podil ¢ini 76 %. Zbylych 21 % piipada na hranice
zrn, coz je velmi mnoho a v konecném diisledku to komplikuje srovnani s predchozimi
vzorky, jelikoz tam podil hranic zrn tvofil jen 6 %. Lze ale takto vysvétlit vyrazné vyssi
zvySeni meze pevnosti oproti mezi kluzu za pokojové teploty. Pii dosazeni meze kluzu
nedoslo k vyrazné deformaci, a tudiz se pfeménila jen ¢ast austenitu na martenzit. Zbytek se
pfeménil az pti vy$si deformacich. Obr. 5-20 b) zachycuje vzorek vyrobeny z plechu. Podil
zbytkového austenitu je 10 %, coz je vyrazné méné nez pro vzorek testovany za pokojové
teploty, a pfitom podil hranic zrn zGstava stejny. Podil o’ martenzitu predstavuje 79 %. Podil
jednotlivych fazi je pro SLM vzorek podobny jako pro vzorek z plechu.
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Obr. 5-21 a Obr. 5-22 zobrazuji smérovost zrn ve vzorcich po tahové zkousce. Je jasné
patrné, ze SLM vzorky maji mnohem mensi zrna. U zrn nepfevlada prodlouzené v zddném
sméru a neni ani patrna typicka struktura pro vzorky vyrabéné pomoci SLM technologie.
Nejsou viditelné metl pooly ani laserové drahy. Na druhou stranu u plechovych vzorkd, které

se vyrabély valcovanim je jasné patrné prodlouzeni zrn ve sméru valcovani.

I kdyz pro zadny SLM vzorek neni patrnd smerovost zrn, tak pro vzorek testovany za
pokojové teploty dominuje smér krystalové miizky [111], jak je patrné z Obr. 5-21 a).
Vyrazné jinak vypada SLM vzorek testovany za teploty -80 °C, jak je mozné vidét na
Obr. 5-22 a). Prevlada smér krystalové mtizky [101], coz neni piekvapivé, jelikoz doslo ke
zmén¢ faze prakticky v celé struktufe. Silna smérovost krystalové miizky vypovida
o nendhodné transformaci martenzitu.

Podobny jev nastava i pro vzorky z plechu. I kdyz pro vzorky testované za pokojové teploty
nenastava vyrazna dominance krystalové miizky v zddném sméru, viz. Obr. 5-21 a), je
patrné, Ze v mistech, kde se vyskytuje martenzit je struktura siln¢ dominantni ve sméru
[101]. Tento jev se zachovava i u vzorkd testovanych za nizkych teplot, kde je struktura opét
dominantni ve sméru [101]. Coz jen potvrzuje teorii, Ze martenzit nevznika ve struktufe

nahodné.
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Obr. 5-23 Mikrostruktura znazorfiujici hranice zrn. Zlut& jsou znazornéné hranice fazi a ervené hranice
dvoj¢aténi. Jedna se o vzorky a) vyrobené pomoci SLM testované za pokojové teploty, b) vyrobené
pomoci SLM testované za teploty -80 °C, c) z plechu testované za pokojové teploty a d) z plech
testované za teploty -80 °C

Obr. 5-23 zobrazuje mikrostrukturu vzorki po tahové zkousce se zvyraznénymi hranicemi
zrn. Z Obr. 5-23 ¢) je patrné, ze v reakci na silu ptisobici na vzorek dochazi k deformaci
a ke skluzu. Nésledn¢ dochazi k dvojcaténi (hranice zobrazeny Cerven€) a az v kone¢né fazi
dochazi k transformaci austenitu na martenzit, a to primarné v oblasti dvojcat. Je patrné, ze
dvoj¢aténi a tim padem i pfeména austenitu na martenzit nastava v konkrétnich mistech
a smérech. Tento jev byl pozorovan uz u smérovosti krystalové mtizky. Na Obr. 5-23 b)
a 0br. 5-23 d) se jiz dvojcata prakticky nevyskytuji, jelikoz byla vétSina austenitu pfeménéna
na martenzit.
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Obr. 5-25 Lomova plocha tahovych vzork( vyrobenych z plechu a testovanych za pokojovych teplot

81



82

SEM HV: 15.0kV WD: 10.51 mm | LYRA3 TESCAN|
View field: 4.00 mm Print MAG: 44 x
Dato(midiy): 08/18/21 Dot: SE, RBSE IPMAS CR

3 e 4 ; . A 5

2 N ¥
SEM HV: 15.0 kV WD: 11,63 mm
View field: 100.0 pm Print MAG: 1.78 kx
Date(midiy): 08118721 Det: SE, RBSE 1PM AS CR, Brno

SEM HV: 15.0kV WD: 10.03 mm LYRAS TESCAN
View field: 3.48 mm Print MAG: 51 x
Date(midly): 0818721 Det: SE, RBSE IPA AS CR, Brno

SEM HV: 15.0 kV WD: 10,03 mm
View field: 100 ym Print MAG: 1.78 kx
Date(midiy): 0518721 Det: SE, RBSE 1PM AS CR, Brno

Obr. 5-27 Lomova plocha tahovych vzork( vyrobenych z plechu a testovanych za teploty -80 °C



Obr. 5-24 a Obr. 5-25 zobrazuji lomovou plochu tahovych téles, kdy tahova zkouska byla
provedena za pokojové teploty. Obr. 5-26 a Obr. 5-27 zobrazuji lomovou plochu tahovych
téles, kdy tahové zkouska byla provedena za teploty -80 °C. Horni snimky kazdého obrazku
zobrazuji cely lom v kr¢ku pro kazdou polovinu tahového télesa. Zatimco dolni snimky
zobrazuji detail oblasti krcku.

Pokud srovname Obr. 5-24 zobrazujici vzorky vyrobené pomoci SLM a Obr. 5-25
zobrazujici vzorky z plechu, je na prvni pohled patrné, ze SLM vzorky maji mnohem vétsi
vytahnutou stfedovou cast kr¢ku, coz se shoduje i s vyssi vyslednou mezi kluzu. Jak je vidét
na detailu, oba vzorky vykazuji sloZity tazeny povrch, ale pro vzorek z plechu je vyraznéjsi
jamkova struktura, ovSem misty z rovnymi plochami. Oproti tomu povrch SLM vzorku

vykazuje vétsi pocet jemnéjSich jamek, které nejsou tak vytazené.

Lomové plochy tahovych vzorkll testované za teploty -80 °C vyrobené pomoci SLM
(Obr. 5-26) a vyrobené z plechu (Obr. 5-27) nevykazuji tak velké rozdily jako vzorky za
pokojové teploty. Vytdhnuté stfedova oblast krcku se svym tvarem 1 velikosti podobaji pro
oba pfipady. V obou pfipadech dochazi k mirnému ustupu jamkové struktury oproti
vzorkim testovanych za pokojové teploty. U vzorku z plechu dochazi k zjemnéni jamek
au SLM vzorku se objevuji rovné oblasti.

5.8 Charpyho narazova prace

Vysledky vrubové houzevnatosti podle Charpyho lze pozorovat v tab. 5-8. Pouzity byly
télesa s V-vrubem a s rozméry 7,5x10x55 mm. Kdy KV znaci absorbovanou energii na télese
s V-vrubem a KCV je KV piepocitana na obsah plochy pod V-vrubem kvuli srovnani.

Lze pozorovat jasny ubytek houzevnatosti se snizujici se teplotou, ktery odpovidé materialu
S tranzitnim chovanim. Coz by nemélo nastavat, jelikoz ocel 304L ma FCC krystalovou
miizku a pritomnost austenitické faze v as-built stavu byla potvrzena pomoci EBSD.
Pravdépodobné doslo vlivem deformace k transformaci austenitu na martenzit, coz musi
potvrdit vyzkum mikrostruktury.

tab. 5-8 Vysledky Charpyho narazové prace

Teplota KV KCV
[°cl (] [J/cm?]
23 104+1 189+2
-80 49+6 8811
-196 22+0,5 40z1
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5.8.1 Mikrostruktura Charpyho téles

Pro vysvétleni chovani zkuSebni téles bylo potieba vyhodnotit mikrostrukturu po pferazeni.
Vzhledem Kk naro¢nosti vyhodnocovani pomoci EBSD byla zvolena metoda uréeni fazi
pomoci feritoskopu. Pouzit byl feritoskop FMP30 od firmy Helmut Fisher. Toto zafizeni je
uréené pro presné méieni feritické faze s BCC mftizkou, ale lze vyuzit i pro uréeni podilu
martenzitu. Martenzit ma totiz miizku BCT smalou tetragonalitou a ma podobné

magnetické vlastnosti jako ferit.

Pomoci feritoskopu bylo zjisténo, Ze na celém povrchu kazdého télesa se nachazi asi 0,5 %
magnetické faze, coz znaci martenzit. To je zpusobeno nejspiSe tim, ze télesa byly obrabéné,
a tak doslo k deformacim na povrchu, které mély za pfiCinu transformaci tenké vrstvy
austenitu na martenzit. Pfi proméfeni podilu magnetické faze v oblasti V-vrubu bylo
naméieno zvySené mnozstvi magnetické faze. Pro vzorky prerazené za pokojové teploty
bylo v oblasti V-vrubu naméfeno 2,5 + 0,06 % magnetické faze neboli martenzitu. Pro
vzorky pterazené za teploty -80 °C bylo naméfeno 12,9 + 0,26 % martenzitu a pro teploty
-196 °C bylo naméfeno 12,3 = 0,20 % martenzitu.

Vyssi podil martenzitu za snizené teploty ma za nasledek snizeni houzevnatosti testovacich
téles. I kdyzZ je rozdil v podilu martenzitu u teplot -80 a -196 °C minimalni a nedochazi
k nartstu, tak martenzit podléha kiehkému lomu a tudiz celkova houzevnatost klesa

s klesajici teplotou.

Obr. 5-28 zobrazuje detaily lomové plochy Charpyho téles pod V-vrubem. Obr. 5-28 a)
ukazuje lomovou plochu pro téleso prerazené za teploty 23 °C. Lom je jasné tvarny, coz
odpovida vysledna absorbovana energie. Obr. 5-28 b) a c) zobrazuje lomovou plochu pro
télesa pierazena za teplot -80 °C a -196 °C a je vidét pokles tvarnosti materialu a lom je
Stépny.
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r. 5-28 Detail lomové oblasti pod V-vrubem pro Charpyho télesa za teploty a) 23 °C b) -80 °C c) -196 °C
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6 DISKUZE

Vhodnymi ocelemi pro kryogenické aplikace s ohledem na 3D tisk jsou oceli 304, 316
a jejich modifikace. A to proto, Ze se jednd o austenitické nerezové oceli, které vykazuji

tvarny lom i za kryogennich teplot a zaroven jsou bézn¢ dostupné ve formé kovového prasku.

Pro dosazeni nizké porovitosti bylo potieba zvolit vhodné procesni parametry. Jako hrani¢ni
hodnota porovitosti byla zvolena hodnota 0,5 %. Pomoci soubézné studie a reserSe byly
vybrany parametry: vykon laseru 220 W, skenovaci rychlost 1200 mm/s, vzdalenost
laserovych drah 0,05 mm a vyska vrstvy 0,05 mm. Pro vlastni ovéfeni porovitosti byl
proveden experiment zkoumayji vliv pozice vzorky na platformé a vliv silnéjsiho dmychadla
pro cirkulaci dusikové atmosféry. Bylo dosazeno porovitosti pod 0,5 % u 29 vzorkl z 30.
Vliv dmychadla se ukazal jako problémovy. Doslo sice ke snizeni poérovitosti o 55 % pro
polovinu platformy blize vstupu atmosféry, ale zaroven doslo ke zvySené porovitosti
0 118 % na druhé poloviné platformy, kterd byla dale od vstupu atmosféry. S t€mito
zjisténimi se nedoporucuje dmychadlo pouzivat.

Déle byla u vybranych parametra zjiSténa podpovrchova porozita. Ta byla odstranéna
upravou skenovaci strategic z paraller tak, Zze v kazdé vrstvé dochazelo k rotaci vektort
0 90° oproti vrstvé piechozi. Navic bylo vynechano skenovani kontur, takze zdstaly jen
skenovani okraji a vyplné. Pfi t€chto tpravach byla dosazena porovitost 0,1 % pro krychli
o délce hrany 10 mm.

Dalsim krokem byl tisk tahovych télisek, u kterych byla pozorovéna poérovitost jak ve
vertikalnim, tak v horizontalnim sméru. Zde doslo oproti krychlim k vyrazné zméné.
Porovitost se prekvapiveé zvysila na 4,6 + 1 %. Tato zména je nejspiSe zplisobena zménou
teplotni charakteristiky dilu. Pro sniZeni porovitosti bylo provedeno nékolik zmén. Uhel
rotace vrstev vzhledem Kk piechozim vrstvam byl zménén z 90° na 33° a ke kazdé vrstvé byl
piidan re-melting. Smér laserovych drah laseru je kolmy k prvnimu taveni vrstvy
a parametry re-meltingu jsou: Vykon laseru 300 W, rychlost laseru 600 mm/s, vzdalenost
drah 0,18 mm a rozostfeni laseru -8 mm. Takto bylo dosazeno porovitosti pod 0,01 %, tudiz
vysledna hustota vytisku byla vyssi nez 99,9 %.
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S témito parametry se pieslo k tisku téles na tahovou zkousku. Predtim jesté probéhlo
vyhodnoceni mikrostruktury. Hou v mikrostruktufe pozoroval vyskyt feritu (4 %) i sigma
faze (0,4 %) [29]. U vzorka zkoumanych v této praci se ferit ani sigma faze nevyskytovaly.
Coz bylo nejspise zplisobeno praveé re-meltingem, diky kterému dochézelo k pomalejSimu
chladnuti. Ve vertikalnim fezu byla typicka mikrostruktura s podlouhlymi zrny mirné
nato¢enymi ke stfedu melt pooli. Mimo tato podlouhla zrna se na rozhrani laserovych drah
nachazi vétsi mnozstvi malych zrm, ale krystalograficka orientace je homogenni.
efekt prodlouzeni zrn ve sméru kolmém na smér skenovani laseru. Opét je patrné, Ze na
rozhrani laserovych drah se vyskytuje vétsi mnozstvi malych zrn. Primérnd velikost zrn je
ve vertikalnim fezu 8,7 um a v horizontalnim fezu 7,6 pm. Pozorovana velikost zrn je mensi
nez je uvadéna ostatnimi autory [29, 53] coz muze mit za nasledky zménu mechanickych

vlastnosti, zejména zvySeni meze Kluzu.

Pro vyhodnoceni mechanickych vlastnosti probéhla tahova zkouska, a to za pokojové teploty
a teploty -80 °C. Vzorky vyrobené pomoci SLM technologie vykazuji mez kluzu 601 MPa
za pokojové teploty a 642 MPa za teploty -80 °C. Tyto vysledky nejsou piekvapivé a shoduji
se sostatnimi studiemi [29, 32, 33]. Divodem jen mirného nardstu meze kluzu je, ze
k pfeméné austenitu na martenzit dochazi vlivem deformace a pro dosazeni meze kluzu
nedochazi k vyznamné deformaci. Naopak mez pevnosti uz vykazuje vysokou deformaci,
coz potvrzuje i jeji zvyseni z 758 MPa na 1098 MPa za teploty -80 °C. Bylo dosazeno
taznosti az 42 % za pokojové teploty a 45 % za snizené teploty. Ve srovnani se vzorky plechu
bylo pro mez kluzu i pevnosti dosazeno vysSich vysledki. Mez kluzu pro vzorky z plechu
za pokojové teploty a za teploty -80 °C dosahovala 265 a 364 MPa a mez pevnosti 633 MPa
a 1026 MPa. Vyssich hodnot oproti standartnim vzorkiim bylo dosazeno vlivem deformace
a nasledné castecné transformace austenitu na martenzit zpiisobené valcovanim plechii.
Taznost pro vzorky z plechu je vyssi a dosahuje hodnot 65 % za pokojové teploty a snizuje
se na 50 % za teploty -80 °C.

Mikrostruktura SLM vzorku ziskana pomoci EBSD vykazuje jen 1 % vyskyt martenzitu pro
tahové téleso testované za pokojové teploty. Coz se zménilo pro tahovou zkousku za teploty
-80 °C, kdy podil martenzitu ve struktuie vzrostl na 76 %. Ve struktuie ovSem zlstaly jen
3 % austenitu, coz ze zbylych 21 % ¢ini oblast hranic zrn, kde faze nelze rozeznat. Martenzit
byl také zjistén ve vzorku z plechu a to 31 % i pro vzorky testované za pokojové teploty, coz
ale neni prekvapivé vzhledem k tomu, Ze plech byl valcovany. Pro vzorky testované za
teploty -80 °C tvofi martenzit vétSinovou fazi ve struktufe, ovSsem podil zbytkového
austenitu zustava na 10 %. Coz je vice nez v piidé SLM vzorku. To by také mohlo vysvétlit
niz§i mez pevnosti a také to potvrzuje druhou hypotézu.
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Vyslednd martenzitickd struktura vykazuje vyraznou smérovost krystalové miizky ve sméru
[101], coZ je zplsobeno zpusobem vzniku martenzitu v oblasti dvoj¢at. Dale je patrné, ze
struktura po tahové zkouSce u SLM vzorkd ma homogenni strukturu, zatimco zrna vzorku
Z plechu jsou protazené ve sméru valcovani a zaroven je patrné, ze SLM vzorky maji mensi

zrna, coz je také duvod jejich vyssi meze kluzu. Coz potvrzuje prvni vyslovenou hypotézu.

Piekvapivé jsou vysledky houzevnatosti podle Charpyho pro télesa s V-vrubem.
Absorbovana energie 104 J za pokojové teploty pro vzorky vyrabéné pomoci technologie
SLM je ve shod¢ s ostatnimi studiemi [44, 45]. Ptekvapivy je nasledny vyrazny pokles
houZevnatosti za sniZujicich se teplot. Pro teplotu -80 °C vysla absorbovana energie 49 J
a za teploty -196 °C jen 22 J. Vysledky naznacuji deformaci s pfechodem z houZevnatého
na kiehky lom. Nasledna analyza vyskytu fazi pomoci feritoskopu potvrdila zvyseny vyskyt
martenzitu v oblasti V-vrubu. Vzorky pierazené za pokojové teploty vykazovaly jen 2,5 %
martenzitu a jednalo se o tvarny lom. OvSem pro vzorky testované za teplot -80 a -196 °C
vyskyt martenzitu vzrostl na 12 a 13 % a vysledny lom byl st€pny. Tento rozdil oproti
studovanym vysledkim muze byt zpusoben vyskytem pori, kdy pii vzniku martenzitu

vrwe

rozdilna mikrostruktura vytisku. Oba diivody maji pivod v SLM technologii.
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7 ZAVER

Ukolem této prace bylo stanovit vhodné procesni parametry nerezové oceli 304L pro SLM
technologii a nasledné stanovit mechanické vlastnosti a mikrostrukturu této oceli za
pokojovych az kryogennich teplot a vysledky porovnat se oceli vyrabénou konvenénimi
metodami. Hlavni cil i v§echny dil¢i cile této prace byly splnény.

Jako vhodné nerezové oceli zpracované technologii SLM a vyuzitelné za kryogennich
podminek byly vybrany oceli 304, 316 a jejich modifikace.

Pro ocel 304L bylo na stroji SLM 2801 dosazeno porozity mensi nez 0,5 % pro testovaci
krychle za pouziti procesnich parametri: vykon laseru 220 W, rychlost skenovani
1200 mm/s, tloustka vrstvy 50 um, vzdalenost laserovych drah 50 um a skenovaci strategie
paraller. Pozorovana podpovrchova porozita byla eliminovana odstranénim kontur a také
vzéajemnou rotaci vektord jednotlivych vrstev o 33°. Jelikoz po pfechodu z testovacich
krychli na velkoobjemové vzorky doslo k nahlému zvySeni porozity, tak byl pouzit
re-melting kazdé vrstvy, stim, ze vektory re-meltingu jsou natoCeny oproti pfechozimu

skenovani o 90°. Diky témto zmé&nam se podatilo dosahnou porozity nizsi nez 0,01 %.

Vlivem re-meltingu doslo ke zméné typické mikrostruktury vytiski. Ve vertikalnim fezu
byly standartné patrné melt pooly, ale v horizontalnim fezu chybéla typicka struktura, ktera
zvyraziovala laserové drahy a dochazelo k protahovani zrn ve sméru skenovani. Misto toho
byla ve stiedu laserovych drah velmi jemna zrna a Srostouci vzdalenosti od stfedu
laserovych drah dochazelo k prodluzovani zrn ve sméru kolmém na laserové drahy.
Mikrostruktura takto vyrobenych dilt obsahovala pouze austenitickou fazi s jemnozrnnou
strukturou. Smérovost krystalové miizky byla pfevazné homogenni s jedinym vyraznym

smérem, a to v horizontalni roviné kolmo na skenovaci drahy laseru.

Vysledky tahové zkousky za pokojové teploty pro SLM vzorky vykazuji mez kluzu 601 MPa
coz je vice nez dvojnasobek oproti konvenéné vyrabénym dilim. Dosazend mez pevnosti
byla 758 MPa coz je zvyseni o 20 %. Jedinym problémem byla sniZzena taznost na 42 %.
U téchto vzorki bylo ve struktufe objeveno jen 1 % martenzitu. U tahové zkousky za teploty
-80 °C doslo k mirnému zvySeni meze kluzu 0 7 % na vyslednych 642 MPa a k vyraznému
zvySeni meze pevnosti 0 45 % na hodnotu 1098 MPa za zachovani taznosti 45 %. Pfi
porovnani s konvenéné vyrabénym vzorkem doslo za teploty -80 °C k vyrovnani meze
pevnosti, ale mez kluzu je stile vyrazné vyssi, a to az o 76 %. Mikrostruktura za téchto
teplot vykazuje podil martenzitu minimalné 76 % a vysledna martenziticka struktura ma

vyraznou smeérovost ve sméru [101].
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Vysledky méfeni houzevnatosti podle Charpyho vykazuji vyrazné odchylky oproti
o¢ekavanému chovani. Pro téleso V-vrubem bylo absorbovana prace 104 J ale s klesajici
teplotou Klesala i absorbovana prace. Za teploty -80 °C dosahovala 49 J a za teploty -196 °C
uzjen 22 J. Coz naznacuje tranzitni chovani a S-kiivku. Tyto vysledky jsou pro austenitickou
ocel netypické. Vysvétleni 1ze ¢aste¢né nalézt v podilu fazi pod V-vrubem. Za pokojové
teploty je podil martenzitu pouhych 2,5 % a lom byl tvarny, ale za teplot -80 a -196 °C vyskyt
martenzitu vzrostl na 12 a 13 % a vysledny lom byl §tépny.

Kvuli ptekvapivym vysledkim oceli 304L v oblasti houzevnatosti za kryogennich teplot
by se dalsi vyzkum mél zaméFit na proméfeni za Sir§iho spektra teplot a detailn¢ analyzovat
mikrostrukturu. Dale by bylo vhodné srovnat dily vyrabéné pomoci re-meltingu i bez né;.
Tahova zkouska vykazala vyborné vlastnosti tisknutych dilt, a i kdyz taznost poklesla stale
dosahuje dostate¢nych hodnot.
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9 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK, SYMBOLU A
VELICIN

9.1 Priklady pouzitych fyzikalnich veli€in

G volna entalpie (Gibbsova volna energie)

H entalpie

S entropie

T termodynamicka teplota

z oxidacni ¢islo vznikajiciho kovového iontu
F Faradaytv naboj

\Y elektrochemicky potencial

E hustota pfivedené energie

P vykon laseru

Vg rychlost pohybu laseru (skenovaci rychlost)
hg vzdalenost drah laseru

te vyska vrstvy

9.2 Seznam pouzitych zkratek

Cr chrom

Fe zelezo

Si kiemik

C uhlik

Al hlinik

Mo molybden

N dusik

SLM selective laser melting
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