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NAZEV CESKY A ANGLICKY

1.  NAZEV CESKY A ANGLICKY

Néazev
Zpracovani slitin hot¢iku pomoci selektivniho laserového taveni

Title
Processing of magnesium alloys using technology selective laser melting
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KLICOVA SLOVA CESKY A ANGLICKY

2. KLICOVA SLOVA CESKY A ANGLICKY
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SLM, selective laser melting, hoi¢ik, mechanické vlastnosti, mikrostruktura
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ANOTAE

3. ANOTACE

Prace je zaméfena na zpracovani hoicikovych slitin technologii selektivniho
laseroveho taveni. Shrnuje danou problematiku a propojuje dosazené poznatky do
SirSiho celku. Definuje fenomény vznikajici pii vyrobé pomoci laseru a popisuje vliv
hlavnich procesnich parametrii na relativni hustotu vzorkli a vysledné mechanické
vlastnosti. Déle ur¢uje meze, v jakych je vhodné se pohybovat pfi volbé hlavnich
procesnich parametrti. Ze zjisténych poznatkl je navrzen plan experimenti, ktery by
mél vést k nastaveni vyrobniho procesu a ovéteni jeho spravnosti.
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4, UvoD

Rychly rozvoj v oblasti primyslu a snaha vyuzivat ekonomicky dostupné zdroje vede
Casto na tvorbu specidlnich dilcti, na které jsou kladeny naro¢né pozadavky. Témi
mohou byt konkrétni mechanické, technologické, chemické ¢i fyzikdlni vlastnosti
stejnd jako tvarova specifi¢nost. Casteéné tuto problematiku fe$i vyuZivani
technologie selektivniho laserového taveni (SLM), jenz umozni vyrabét dily pro
Siroké portfolio odvétvi (letecky a vesmirny primysl, vojenstvi, 1ékafstvi, aj.). AvSak
portfolio materiali, které jsou takto zpracovatelné, je stdle malé, coz je doposud
jednim z nejvétSich limith této oblasti. Pfitom snaha neustalého snizovani hmotnosti
vede ke zpracovavani hof¢ikovych slitin. Jejich zpracovatelnost technologii SLM ale
doposud neni dostate¢né popsana.

Pii metodé SLM je jako vychozi materidl pouzivan praSek kovu, ktery je nandSen
vrstvu po vrstvé a nasledné spojovan pomoci laseru (Obr. 4.1). Velkou vyhodou
metody je, ze dokaze z kovového prasku produkovat dily s relativni hustotou blizici
se 100 %. Pomoci této metody je také mozné vyrabét topologicky optimalizované
dily, které vyuzivaji co nejefektivnéj$i rozmisténi materialu s ohledem na svoji
aplikaci. Navic lze u dild kontrolovat rozlozeni porozity nastavenim riznych
procesnich parametrti béhem stavby a fidit tak mechanické vlastnosti po jejich celé
délce (Sing et al., 2016). Je vhodna i pro zpracovavani nezeleznych Eistych kovi
jako naptiklad Al, Cu, Ti aj., které nelze zpracovavat napiiklad uzitim selektivniho
laserového sintrovani (SLS) (Gu, 2015). Je tedy snaha toto materialové portfolio
roz§ifit, coz vede ke zpracovavani ruznych slitiny Zeleza, zinku, chrému, niklu,
wolframu, zlata a v neposledni fad¢ i hot¢iku (Yap et al., 2015).

1) Depositing a layer 2) Scanning via laser beam

¥

3) Lowering the platform
Obr. 4.1 Schéma SLM procesu (Loh et al., 2014)

Ptes stale vétsi zajem o zpracovatelnost hot¢ikovych slitin technologii SLM existuje
pouze velmi malo ptikladi, kdy byly stavény objemové vzorky z hoiciku, ¢i jeho
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slitin (Manakari et al., 2016). Uvedeny jsou povétSinou jen Gvodni studie testu
navaru. Pfitom stavba objemovych vzorki je dal$im nutnym krokem k pochopeni
problematiky zpracovani téchto materiali a umoznéni z nich produkovat
plnohodnotné dily. Diivodem nedostatku dat ze zpracovani hot¢iku metodou SLM je
pravdépodobné vysoka obtiznost jeho zpracovatelnosti. HoiCik a jeho slitiny maji
nizkou hustotu, dobrou taZnost, lepSi tlumici schopnosti nez hlinik, vybornou
slévatelnost a dobrou svafitelnost. Zaroven vSak maji i negativni vlastnosti jako je
korozi (F.H.Froes, D.Eliezer, 2014). Pravé vysoka reaktivita materialu, obzvlasté
v praskovém stavu, a rychlé podléhani korozi jsou hlavni divody obtizné
zpracovatelnosti kovu.

Z prostudovanych praci vypliva, ze doposud d€lané testy byly zaméfeny na testy
navarl a tvorbu mensich objemovych vzorki. V obou piipadech byl zkouman jejich
tvar a relativni hustota. Obc¢as byly vysledky doplnény o informace o tvrdosti, ¢i
mechanické pevnosti vzorkli. Doposud ale chybi zdznam vyvoje relativni hustoty a
mikrostruktury v zavislosti na vstupnich parametrech. Z doposud publikovanych
vysledkil tedy nevyplyva, ze byl vyrobni proces optimalizovan. Zaroven nebyly
nikdy z hot¢ikovych slitin vyrobeny vétsi dily nez malé kostkové vzorky do 20 mm.
Cilem prace tedy bude odhaleni vlivu procesnich parametri na vyslednou
mikrostrukturu materialu a relativni hustotu dilu. Zaroven bude snaha umoznit
zpracovat vétsi dily nez kostkové vzorky pro sledovéani vyvoje relativni hustoty.
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT

5. SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI ODBORNE
PROBLEMATIKY

5.1. Vyvoj procesnich parametra hoi¢iku a jeho slitin

Pro dosazeni dily vysoké kvality pomoci metody SLM je nutné spravné nastavit
vyrobni proces. Agarwala a kolektiv popisuje fadu parametrd, které proces ovliviiuji,
podobné jako u metody selective laser sintering (SLS), z nichz Ize uvést naptiklad
typ pouzitého laseru, prutok inertni atmosféry, vyhiivani zékladove desky, délka
skenovaciho vektoru, skenovany rédius, viskozita praSku, tepelna vodivost,
odrazivost svétla, tvar a velikost ¢astic prasku, chemické slozeni, teplota tuhnuti a
vypafovani aj. (Agarwala et al., 1995). Mezi hlavni procesni parametry vSak patii
vykon laseru (Lp), skenovaci rychlost (Vs), vzdalenost stop laseru (Hd) a Siika
nanesené vrstvy (Lt) (Obr.5.1). Obtiznost nastaveni procesnich parametri zavisi
obzvlasté na procesech, jako je oxidace prasku, fluktuaci tepla, sbalovaci efekt,
tvorba trhlin, nestabilita tavného bazénku a odlamovéani vrstev (Gu et al., 2012).
Z dtivodu komplexnosti problému jsou procesni data ddvana do SirSich souvislosti
pomoci tzv. procesnich map. Lze se diky nim divat na vliv parametri jednotlivé i
sdruzen¢ s ohledem na sledovanou veli¢inu (Sitka navaru, porozita, mechanické
vlastnosti...).

B
| &
N 7
I "/_/‘,Qe
Hatch spaSing
A .
7 /7 e
| | Layer
Powder bed | | whiekness
| |
Preceding layers or substrate plate

Obr. 5.1 Hlavni procesni parametry SLM procesu (Yap et al., 2015)

Ng et al., 2010 se zam¢til na zpracovani dvou Cistych hoi¢ikovych praska. Prasek A
mél distribuci astic 75 — 150 pm. Distribuce prasku B byla 5 — 45 pm. Castice
prasku A nemély sféricky tvar oproti Casticim praSku B. Z obou praskd byly
vyrobeny navary pro studium jejich geometrie. Navary z hrubého prasku A se vsak
nepodarilo vytvorit. Laser prasek A kvuli velikosti viibec neroztavil. Ke Spatné
zpracovatelnosti prispival i tvar ¢astic. NatoCeni podélné Castice na jeji delsi stranu
muze zpusobit, ze laser musel roztavovat mnohem S§irSi vrstvu nez v piipadé kulové
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT

castice (Kempen et al., 2011). S vyuzitim prasku B byla vytvofena procesni mapa,
ktera ukazuje oblasti, kde se podatilo vytvorit navary (Obr. 5.2). Taveni
zoxidovaného prasku Mg uvoliuje z materialu absorbovany kyslik. Kyslikové vrstva
nad tavenou vrstvou pusobi reaktivné na nové utvarenou strukturu dilu a navic mtze
zpusobovat hofeni praSku piimo ve vyrobni komoie. Proto je nutné kyslik z mista
stavby odstranit. Z toho diivodu probihala stavba v ochranném boxu, kterym proudila
beéhem stavby argonova atmosféra rychlosti 20 1/min. Box mél zajistit mensi spotifebu
inertni atmosféry a lepsi moznost odvodu kysliku.

Sintered & Fragile

AN

Melted

Mo effect or partial marking

Laser Current (Amps)

Laser Scanning Speed (mm/sec)

Obr. 5.2 Procesni mapa navaru ¢istého Mg (Ng et al., 2010)

Czerwinski, 2002 provedl studii uvolfiovani kysliku ze zaoxidované slitiny AZ91D
za zvySenych teplot. Mechanizmus uvolfiovani kysliku se vyznacuje v prvni fazi
malym narGistem hmotnosti (20 — 25 g/cm?) vlivem urychlené koroze za zvysenych
teplot. Nasledné se ze struktury zacal kyslik uvolnovat z oblasti s nepravidelnostmi
struktury jako jsou hranice zrn a okoli vméstkll. Se vzrustajici teplotou se tento
fenomén rapidné zvySoval. Pti teploté 470 K se hmotnost vzorku nezmélila po vice
nez hodinu. U vzorku vrozmezi teplot 745 a 760 K se ztrata hmotnosti vlivem
odpoutani kysliku projevila jiz za 15 — 20 min (Obr. 5.3.). Naviseni teploty nevede
pouze Krychlejsimu uvoliovani kysliku ze struktury slitiny, ale zvySuje i jeji
reaktivnost viéi okoli. Vystavenim zahiatého vzorku teplot¢ nad 710 K vzu$né
atmosféte vedlo k jeho katastrofické oxidaci v fd&du minut. Po zaoxidovani povrchu
se koroze vyrazné zpomalila.

Chung Ng et al., 2011 pokracoval ve zpracovani Cistého hoiré¢iku v ochranném boxu.
Vyhodnocoval dvé skupiny ndvarQ. Prvni skupina byla vyrobena kontinualnim
modem laseru, druhd pulznim. Zakladovou desku tvofil plat z korozivzdorné oceli
304SS. Pro udrZeni hodnoty kysliku pod 0,5 % drzel pratok argonové atmosféry
20 I/min. Procento uvolnéného kysliku bylo se vzristajici energii v misté stavby
vyssi. Nejspise je to zplsobeno ohiatim materidlu na vysokou teplotu a rozruSenim
jeho struktury, coz koresponduje se studiem uvoliiovani kysliku z hoi¢ikovych slitin
(Czerwinski, 2002). U pulzniho médu laseru se uvolnéni kysliku pohybovalo od 7 -
10 % kysliku obsazeného v povrchu materidlu. Pro roztaveni prasku muselo byt
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT

pouzito energii v fadech 10® J/mm?. Navary ¢asto nebyly kontinualni v mistech, kde
se vlivem velké energie prasek vypafil. U kontinualniho modu laseru se uvolnilo
pouze 6,5 % kysliku obsazeného v povrchu materialu. PouZité energie byly niz§i nez
Vv ptipad¢ pulzniho moédu a i ndvary se jevily pravidelnéjsi. Rozsah pouzitych energii
je uveden v energetické procesni mapé (Obr. 5.4). Z analyzy Siiky a velikosti navard

také vyplyva, Ze proces stavby je podstatné vice ovlivnén volbou vykonu laseru nez
skenovaci rychlosti.
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Obr. 5.3 Uvolniovani kysliku ze struktury slitiny AZ91D za zvySenych
teplot (Czerwinski, 2002)
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Obr. 5.4 Energeticka procesni mapa ¢istého Mg (Chung Ng et al., 2011)
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Hu et al.,, 2015 vytvofil prvni objemové vzorky z ¢istého hoiciku. Jednalo se o
kostky o rozmérech 20 x 20 x 10 mm. Ke stavbé byl pouzit Nd:YAG (A=1,06 pm)
laser a platforma ze slitiny AZ31. Vykony laseru byly zvoleny 15 — 150 W,
vzdalenost navart 100 um, tloust’ka nanesené vrstvy 30 um a skenovaci rychlosti 50
— 100 mm/s. Pii pouziti vyssich skenovacich rychlosti byl prasek hoic¢iku vlivem
nizké hustoty a chemické aktivity vyzdvizen a rozptylen po komote, kde reagoval se
zbytkovym kyslikem. Tato oxida¢ni reakce zpusobila ¢ernou mlhu, kterad
znemoznovala stavbu. Pritok argonové atmosféry byl 100 I/min pro udrZeni kysliku
v komote pod 0,2 %. Skenovaci strategie byla zvolena ,,cikcak™ s rotaci kazdé vrstvy
0 63,5 °. Nejlepsi vysledek byl dosazen s vykonem laseru 90 W a skenovaci
rychlosti 100 mm/s. Relativni hustota vzorku byla nad 95 % (Obr. 5.5). Déle byl
zkouman vliv délky skenovaciho intervalu na tvrdost a kvalitu povrchu vzorku.
Kratky interval vede k nedostate¢nému zchlazeni vzorku, jeho ptehiati a vétsimu
uvolnéni kysliku. Cimz vznikne ,balling* efekt, jelikoz je zavisly na mife oxidace
kovu (Li et al., 2012). Avsak pfili§ dlouhy skenovaci interval vede také k oxidaci a
narustu ,,balling® efektu. Ten snizuje jakost povrchu a vnasi do struktury nespojitosti.

(a) (b)
Obr. 5.5 Objemoveé vzorky z Cistého Mg za pouziti prasku D26 (a) a D43
(b) (Hu et al., 2015)

Savalani and Pizarro, 2016 navazovali na praci s ¢istym hot¢ikem a zkoumali vliv
predehfevu materialu a tloustky nanesené vrstvy pti pouziti metody SLM. Pii praci
pouzivali pulzni méd Nd:YAG (A=1,06 um) laseru s rozsahem frekvenci 10 — 60
kHz. Predehfevem materidlu na 180 °C béhem 30 min nebyl zjiStén Zzadny vliv
oxidace, coz odpovida piedeslé praci (Czerwinski, 2002). Zména vSak byla
pozorovana pii analyze navart. Navary bez predehievu obsahovaly nesoumérnosti a
porozitu, ktera neméla také zastoupeni u navaru s predehievem. Predehfev zkvalitnil
i povrch navaru z 25 um na 20 um. Tloustka nanesené vrstvy méla ptimy vliv na
oxidaci béhem procesu stavby. Mensi vrstvy produkovaly vice kysliku nejspise
z dosazZeni vyssi teploty a tim vétSiho naruSeni povrchu zaoxidovanych ¢astic prasku.
Niz8i tloustka vrstvy také prispiva k celkové nizs$i porozit¢ v objemovych dilech
(Savalani et al., 2012). Sitka i vyska navari se se zvysujici se tloustkou vrstvy
zvySovala kvili pfivedeni vét§iho mnozstvi materidlu a sniZeni urovné oxidace v
komote.
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Zhang et al., 2012 vytvofili objemové vzorky ze smési hoi¢iku s 9% piimési hliniku
(Mg-9%Al). Velikost vzorku byla 5 x 5 x 5 mm. Komora byla pfedehiata na 80 °C s
pritokem Ar 7 mbar pro udrZeni obsahu kysliku v komote pod 0,5 %. Tloustka
nanesené vrstvy byla zvolena 50 um a vzdalenost navar 80 um. Rozsah vykont
laseru a skenovacich rychlosti je shrnut v procesni mapé (Obr. 5.6). V oblastech I a Il
byla zvolena pfili§ velk4 energie, vétSina praSku se vypafila a komoru zahalil ¢erny
kouf, jenz se objevuje i pii svafovani hoi¢ikovych slitin (Sanders et al., 1999).
V oblastech I1I, IV a V byla naopak zvolena nizka energie. Prasek se dostatecné
nespojil a vzorky postradaly mechanické vlastnosti. Az v oblastech A, B, C, D, VI a
VII se vzorky vystavély. V oblasti VI byly vzorky kiehké. Naopak v oblasti VII se
objevil ,,balling* efekt, jenz vedl ke zhrubnuti povrchu. Nejvhodnéji se jevily vzorky
A (20 J/mm?), B (15 J/mm?), C (10 J/mm?), D (7,5 J/Jmm?), které byly nasledng
analyzovany. Ve vybrusech vzorkl se objevuji dva fenomény. Jednim je ,,balling™
efekt. Druhym je vyskyt nerovnomérnych zrn, ktera vznikla kvili vyparovanim
hoi¢iku. Velikost zrn se nejéastéji pohybovala v rozsahu 10 — 20 um. Relativni
hustota vzorkll v§ak neptekrocila v nejlep$im ptipade 85 % (Obr. 5.7).

15W | 20w | 30W | 60W | SOW

m/s :
Il. A little of metal remnant

m/s

Obr. 5.6 Procesni mapa objemovych vzorkt Mg-9%Al
(Zhang et al., 2012)

Wei et al., 2014 se zaméfili na vyrobu tahovych vzorkll z hot¢ikové slitiny AZ91D.
Vzorky byly vyrabény pod argonovou atmosférou, kterd kontrolovala obsah kysliku
v komoie pod 0,05 %. Vykon laseru piti vyrobé byl zvolen 200 W, skenovaci
rychlosti byly v rozsahu 160 — 1000 mm/s, vyska vrstvy 40 pm a vzdalenost navari
70 — 130 pum. Experiment dokazuje, ze dosazenim energie vyssi nez 214 J/mm? se
prasek slitiny zacina vypatrovat, coz odfukuje prasek z nanesené vrstvy a vede ke
kolapsu vyrobniho procesu. Naopak jako vhodné se jevi energie v rozmezi 83 —
167 J/Jmm?, s ¢imz souhlasi i Zhang et al., 2012. V rozsahu energii 66 — 77 J/mm?3 se
objevoval ,balling” efekt. Snizenim energie pod hodnotu 55 J/mm?® vzorky ztratily
mechanickou pevnost vlivem nedokonale roztaveného prasku. Hodnota relativni
hustoty vzork se kvili Sirokému pasmu energii pohybovala ve velkém rozsahu
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(Obr. 5.8). Dily vyrobené SLM procesem jsou obecné tvrdSi, maji vyssi
mechanickou pevnost nez dily vyrobené konvencnim zplsobem, ale jsou kiehci
(Shifeng et al., 2014). To koresponduje s autorovymi vysledky (Obr. 5.9). Z trendu
dat lze vysledovat, Ze se snizujici se relativni hustotou vzorkd se snizuji i jejich
mechanické vlastnosti. Kontrolovana byla i hodnota mikrotvrdosti. Ta se shodovala
V testu objemovych vzorka s mikrotvrdosti vzorki tahovych.

50
45
40+
<18
<\
25f =

Porosity (%)

15}
10F

o i i [ i i [ i
6 8 10 12 14 16 18 20

Energy density (J/mm?)

Obr. 5.7 Vliv plosné energie na relativni hustotu vzorkd z Mg-9%Al
(Zhang et al., 2012)
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Obr. 5.8 Relativni hustota objemovych vzorki ze slitiny AZ91D
(Wei et al., 2014)
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Obr. 5.9 Porovnani mechanické pevnosti a prodlouzeni SLM vzorka
s konven¢nim pro slitinu AZ91D (Wei et al., 2014)

Wei et al., 2015 pfesunul pozornost na hoic¢ikovou slitinu ZK60. Konkrétné se
zabyval vlivem vyparovani ¢astic prasku na slozeni, mikrostrukturu a mechanické
vlastnosti vzorkd. Experimenty byly provadény s vykonem laseru 200 W, rozsahem
skenovacich rychlosti 100 — 900 mm/s, tloustkou vrstvy 20 um a vzdalenosti navart
80 pwm. Stavba vzorkll probihala v argonové atmosféfe. Analyza vzorki odhalila
trend Kklesani relativni hustoty se vzristajici skenovaci rychlosti vlivem
nedostate¢ného taveni prasku (Obr. 5.10). Se vzristajici skenovaci rychlosti se vSak
snizovalo vyparovani prasku, coz vedlo k vylepseni jakosti povrchu. Po stavbé bylo
prekontrolovano chemické slozeni dilti a pomér Mg:Zn byl vyssi, nez jaky odpovidal
chemickému slozeni prasku. Tento pomér byl nejspise ovlivnén vyssi difuzivitou Zn
a naopak vyssim vypafovanim Mg. Tento pomér byl postupné snizovan vzristajici
skenovaci rychlosti.

‘“B. v

W11 IR )
ImnV's 300 mm/s 500 mm/s ’;

OEZ 8 9

700 900

Scanning speed, mm/s

Obr. 5.10 Zavislost relativni hustoty na skenovaci rychlosti
slitiny ZK60 (Wei et al., 2015)
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Shuai et al., 2017 se zabyval do hloubky redukci koroze slitiny ZK60 pomoci
zpracovani laserového taveni. Vychazel z poznatku, ze snizenim velikosti zrn se
podstatné snizi koroze hoi¢ikovych slitin (Wang et al., 2008 and Alvarez-Lopez et
al., 2010). Metodou laserového taveni Ize dosahnout jemné a homogenni
mikrostruktur, jenz redukuje katodickou fazi a podstatné tak piispiva k redukci
galvanické koroze. Tento ptedpoklad se potvrdil. Dale byla provedena analyza
relativni hustoty objemovych vzorka (Obr. 5.11.). Pouzity vykon byl 50 W, rozsah
skenovacich rychlosti 6,7 - 10 mm/s, vzdalenosti navart a Sitkou vrstvy 10 um.
Nejvyssi hustoty bylo dosazeno s vysokou hustotou energie 600 J/mm? a to 97,4 %.

& g 3
1 1 1

Relative density (%)

<.
o
1

30 A L v L] T T Ll . L b ]
400 450 500 550 600 650 700 750
Laser volume energy density (J/mm?®)
Obr. 5.11 Zavislost relativni hustoty na objemové energii
(Shuai et al., 2017)

Pawlak et al., 2017 se vénoval optimalizaci vyrobniho procesu hoicikové slitiny
AZ31. K optimalizaci vyuziva statistické analyzy vypracované v prostiedi Minitab.
Vyrobil 27 objemovych vzorki o rozmérech 5 x 3 x 3 mm? pro validaci vlivu vykonu
laseru, vzdalenosti ndvarti a vyrobniho ¢asu na jednu vrstvu. Vzorky byly stavény
s tloust’kou vrstvy 50 um. Velikost ¢astic prasku AZ31 byla v rozsahu 45 — 100 pm.
Vyrobni parametry sledoval samostatné i v kombinacich (Obr. 5.12). VVykon laseru
slitin vyzaduje obecné vysSsi vykony laseru. Diivodem je obsah tvrdych oxidlu a
vysoké odrazivosti. Z vysledku zavislosti porozity na linearni energii lze vyvodit, ze
vyssi linearni energie implikuje vyssi porozitu (Obr. 5.13). Zaroven vsak autor
dodava, ze hodnoceni dle linearni energie neni signifikantni, ale pouze orientacni,
jelikoz pfi riznych procesnich parametrech (ale stejné linearni energii) lze dostat
rizné hodnoty porozity. ZvySovani linearni energie snizenim skenovaci rychlosti,
vedlo ke zvySeni porozity vlivem vyparovani. Klicovym krokem v optimalizaci bylo
navyseni vykonu laseru a nasledné ladéni procesu manipulaci se skenovaci rychlosti.
Analyza porozity pomoci pocitacové tomografie (uCT) zpiesnila nalezenou hodnotu
Mikrostruktura objemovych vzorkd odhalila teplotni trhliny ve struktute, které
museji byt odstranény externé.

strana

16



SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANT
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Obr. 5.12 Vliv procesnich parametrti na povrchovou porozitu slitiny AZ31
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5.2. Mikrostruktura hoi¢ikovych slitin a mechanické vlastnosti

Kvili velmi vysoké rychlosti tuhnuti taveniny béhem procesu SLM je vysledna
mikrostruktura podstatné jemnéjsi nez v pfipadé¢ konvenénich vyrobnich metod
(Search et al., 2003). Jemnost mikrostruktury ovliviiuji dva parametry. Jsou to
tepelny gradient (R) a teplotni gradient (G). Pomérem G/R se fidi tvar a typ
mikrostruktury. Naopak pomérem G x R se urCuje celkova velikost zrn ve struktufe
(Selcuk, 2011). Rozdilnymi hodnotami G a R lze v zasadé dosahnout tfi hlavni
morfologie zrn. Jednou jsou sloupcova (prodlouzend) zrna, druhou sloupcove-
rovnoosa a posledni rovnoosa (izotropni) (Manakari et al., 2016). Vyssi rychlosti
tuhnuti vznikaji ze zrn prodlouzenych zrna rovnoosa (Bontha et al., 2006), coz vede
na jemngjSi strukturu. Konvenéné odlévané hoic¢ikové slitiny se obvykle skladaji
z hrubé struktury a-Mg a lamelarniho eutektickych (a-Mg + intermetalickych) fazi
s velikosti zrn 50 — 150 um. Pfi SLM procesu se objevuje struktura zalozena
prevazné na a-Mg fazi s velikosti zrn 1 — 20 um. Eutektikum se tu vyskytuje
v samostatnych fazich vylou¢enych podél hranic zrn (Obr. 5.14) a (Shuai et al.,
2017).

Obr. 5.14 Distribuce precipitati okolo zr pti SLM rocesu (a) slitiny AZ91D pii
166,7 J/mm?3 (Wei et al., 2014) a (b) ZK60 pti 600 J/mm? (Shuai et al., 2017)

Pozorovanim mikrostruktury optickym mikroskopem lze dohledat stopy jednotlivych
navard. Pfi vybrouSeni plochy rovnobézné ke sméru laserového zafeni je
rozpoznatelna zvolena vyrobni strategie, vzdalenost navari a tloustka vrstvy. Citelna
je i délka penetrace navaru. Ta by méla byt alespon takova, aby se ptivafovana vrstva
spojila s vrstvou predchozi. Piili§ velka penetracni hloubka vede k opétovnému
pfetavovani materialu, coz hraje majoritni roli na vysledné mikrostruktuie (Wei et
al., 2014). Piekryvani a opétovné pretavovani navari vede ke kumulaci tepla
v materialu a naslednému hrubnuti zrna. Také rozdilna teplota tavného bazénku vede
k rozdilné mikrostruktuie v fadech nékolika mikrometra (Wei et al., 2015). Velky
vliv na vyslednou mikrostrukturu maji také procesni parametry. Kombinaci vyssi
skenovaci rychlosti a niz§iho vykonu laseru je zrno jemné&jsi kvili vys$si ochlazovaci
rychlosti. Naopak zvySenim vykonu laseru a snizenim skenovaci rychlosti je
dosaZeno niZ§i ochlazovaci rychlosti a tim hrubsiho zrna.

U doposud vyrobenych vzorkd z hoté¢ikovych slitin pomoci SLM bylo dosazeno
tvrdosti podobné jako u konvenéné litych slitin (Obr. 5.15). Vzdy zalezelo na
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procesnich parametrech. Z procesu SLM se ve slitiné ¢asto objevuji zbytkova napéti.
Nemuseji vSak byt vzdy nevyhodou, pokud struktura neobsahuje vysoké procento
porozity nebo trhlin, jelikoz zvySuji tvrdost materialu (Mercelis and Kruth, 2006).
Ke zvySeni tvrdosti SLM zpracovanych dili pfispiva 1 jemné&jSi mikrostruktura.
mikrostruktury (Ng et al., 2011). Porovnanim mechanické pevnosti obou stavil lze
vyvodit, ze diky SLM procesu lze dosahnout vysSich hodnot (Schleifenbaum et al.,
2010; Shifeng et al., 2014). Doposud provedené testy s neodladénymi procesnimi
parametry to potvrzuji (Obr. 5.16). Zatim nevy$$i meze pevnosti bylo dosazeno u
slitiny AZ91D a to 296 MPa pii hustoté energie 166,7 J/mm?3. Vzhledem k jemné&jsi
mikrostruktufe, neodladénému vyrobnimu procesu ¢i mikroporozité¢ byva pravidelné
u 3D tisknutych dild niz8i schopnost prodlouzeni a tinavové pevnosti. Dily vyrobené
technologii SLM vykazuji anizotropni chovani a zalezi tak na jejich zplisobu vyroby
(Riemer et al., 2014). Toto chovani Ize redukovat spravné zvolenou strategii vyroby,
piipadné tepelnym zpracovanim dilu a to v¢etné hodnoty porozity (Shamsaei et al.,
2015).

Ilﬂ% Conventionally cast and wrought Mg alloys AZSID, cast

e d———]

via SLM WE43R, cast, T6 |

160
1 / WE43A, wrought

Elekiros 21

WE43A, cast

Hardness (HY)

ZREDAF, wrought - :
| ZKB0A- TS, wrought

AR, 'lr;'nui

I I R R Ry i
0 n L 36 38 L] 42 44 &6

Young's modulus (GFa)
Obr. 5.15 Porovnani nékterych mechanickych vlastnosti vzork zpracovanych SLM a litim
(Manakari et al., 2016)
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Obr. 5.16 Porovnani mechanické pevnosti vzorki zpracovanych SLM a litim (Manakari et

al., 2016)
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Slitiny hoic¢iku jsou obecné velmi nachylné ke korozi diky jejich vysoké chemické
aktivit¢ a slabé ochranné vrstvé oxida (Song and Atrens, 2003; Atrens et al., 2013).
Zaroven jsou hoic¢ikové slitiny silnou negativné nabitou elektrodou. Tyto nevyhody
jsou jejich nejvétsi prekazkou pro plnohodnotné nasazeni v primyslu a lékarstvi.
Agresivni latky v lidském téle korozi hoi¢ikovych slitin je$t¢ umocnuji a brani tak
jejich nasazenim jako lékafskym implantati (Agarwal et al., 2016). Proto je
vénovana velkd pozornost vylepseni koroznich vlastnosti hot¢ikovych slitin.
Dosazeni rychlého zptsobu tuhnuti laserem se ukazuje jako potencidlni cesta, jak
vyleps$it odolnost slitin proti korozi (Zhang et al., 2013) vlivem modifikace,
homogenizace a zjemnéni struktury (Guan et al., 2010; Singh and Harimkar, 2012).
Tento postup byl uspésné aplikovan pomoci metody laser surface melting (LSM) na
slitinach AZ31B, AZ91 a AM60 (Taltavull et al., 2014; Cui et al., 2015; Liu et al.,
2015). Na odolnost proti korozi maji samoziejmé vliv i legujici prvky, které mohou
jeji citlivost posouvat obéma sméry (Liu et al., 2016). U slitiny ZK60 se podatilo
zvysit odolnost proti korozi pomoci LSM az 80krat (Gu et al., 2011). VylepSeni
korozivzdornych vlastnosti pomoci LSM s SLM procesu vSak nebylo zpozorovano
na slitinach jiného prvku. Kuptikladu zpracovanim titanové slitiny Ti-6Al-4V
pomoci SLM doslo naopak ke snizeni odolnosti proti korozi (Dai et al., 2016a; Dai
et al., 2016b). Ma se za to, Ze u ostatnich prvkl je mechanizmus koroze u laserem
zpracovanych povrchil rozdilny od mechanizmu u hotéikovych slitin. Tato oblast
vsak doposud neni natolik prozkoumana, aby v ni byly pevné zavéry.
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6. ANALYZA, INTERPRETACE A ZHODNOCENI POZNATKU
ZISKANYCH

6.1. Procesni parametry

6.1.1. Vliv vykonu laseru

Jedna se o zékladni parametr, ktery se nastavuje primarn€. Zpracovani hoic¢ikovych
slitin vyzaduje vyssich vykoni laseru nez kuptikladu oceli a to i pfes to, Ze maji nizsi
teplotu tani. Je to z divodu podstatné vyssi odrazivosti svétla a tvorby tvrdych
oxidacnich vrstev, které¢ je nutné rozbit pro roztaveni materidlu. V reSerSni Casti je
potvrzeno, ze pouzitim vys$iho vykonu laseru je dosahovano vyssi relativni hustoty
vzorkt (Pawlak et al., 2017). Zpracovani hoi¢ikovych slitin vykazuje vysokou
citlivost na pouzity vykon laseru (Chung Ng et al., 2011). Vykon laseru je vSak nutné
volit i s ohledem na nizky vyparny bod hot¢iku (1091 °C). Pfilisné navySeni vykonu
laseru vede k vypatrovani hoic¢iku a tvorbé ¢erné mlhy (Zhang et al., 2012), jenz
rozostiuje laserovy svazek. Vypareny hoi¢ik pak neni pfitomny v nanesené vrstve,
aby se spojil s pfedeslou vrstvou. V misté stavby se tedy objevuje krater misto
ptibyvajiciho dilu (Wei et al., 2015). Vykon laseru je volen individualn¢ pro kazdou
hot¢ikovou slitinu. Doposud vSak zvoleny vykon u Zadné slitiny nepiekro¢il 200 W.

6.1.2. Vliv skenovaci rychlosti

velikost tavného bazénku. Ten ma rozdilnou teplotu vné a na okrajich (Wei et al.,
2015). Nizka skenovaci rychlost vede k velkému hromadéni energie v misté stavby a
tim Kk narustu tavného bazénku. Pfilisna velikost tavného bazénku vede k jeho
nestabilité¢ vlivem rozdilnych teplot a jeho nasledném rozstiiku (Louvis et al., 2011).
Rozstiiknuté kapicky taveniny spékaji praSek do kouli, coz je vede k ,balling*
efektu. Nizkd skenovaci rychlost prodluzuje také dobu odvodu tepla z tavného
bazénku. To vede k hrubsi mikrostruktui'e a snizeni pevnostnich vlastnosti materialu.
Naopak volba vysokych skenovacich rychlosti pfinasi vlivem niz§i akumulace tepla
jemnéjsi mikrostrukturu. Diky tomu Ize dosédhnou lepsich mechanickych vlastnosti
nez pii konvenéné pouzivanych vyrobnich procesech (Schleifenbaum et al., 2010;
Shifeng et al., 2014). Zaroven jeji homogenizovana, zpevnéna struktura u
hoi¢ikovych slitin zvySuje odolnost proti korozi (Taltavull et al., 2014; Cui et al.,
2015; Liu et al., 2015; Shuai et al., 2017). Navysenim odolnosti proti korozi se snizi
ptirGstek kysliku v komotfe béhem stavby. SniZzenim nartstu kysliku je zamezeno
reakci kysliku staveninou a tim snizeni porozity v objemu dilu (Savalani and
Pizarro, 2016). Poslednim benefitem vysokych skenovacich rychlosti je vyS$si
rychlost stavby pii komer¢nim vyuziti technologie SLM v primyslu. OvSem
navySeni skenovaci rychlosti nad Gnosnou mez snizi energii v misté stavby a coz
vede K nestabilité tavného bazénku a ,,balling™ efektu (Louvis et al., 2011). V ptipadé
dalsiho navySovani skenovaci rychlosti prasek neni dostatecné roztaven a proces
stavby neni mozny. U hotc¢ikovych slitin se objevuje jesté jeden fenomén. Jelikoz je
hot¢ikovy prasek velmi lehky (1760 kg/m®) je pii pfili§ vysoké skenovaci rychlost
zvedan do prostoru komory, kde nasledné reaguje se zbytky kysliku (Hu et al.,
2015). Timto zpusobem se jednak odnasi prasek z mista stavby a zaroven mlha
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prasku rozostfuje laser. Zkoumané rychlosti byly do 1000 mm/s avSak s relativné
nizkym vykonem.

6.1.3. Vliv vzdalenost navari

Voli se na zakladé testu navar. Standardné se voli tak, aby piekryv ndvarii byl
vrozmezi 20 — 50 % jejich Sitky. Piekryv vede k pfetavovani navari a kumulaci
energie v materialu. To ve spravné mife muze prispivat k zahlazeni mensich pori a
defektli ve struktufe. Prili§ velky ptekryv je ale inicidtorem stazenin vlivem
prehfatého objemu a rychlého chladnuti povrchu dilu. Kumulace tepla v materidlu
snizuje jeho rychlost chladnuti a vede k hrubnuti zrna. Navic mensi piekryv
urychluje vyrobni proces a tim sniZzuje naklady. V doposud zkoumanych slitinich se
vzdalenost navart pohybovala okolo hodnoty 100 um. Je vSak zavisla na zvolené
Sifce vrstvy, vykonem laseru a skenovaci rychlosti.

6.1.4. Vliv Sifka vrstvy

Velikost sitky vrstvy se voli dle distribuce castic prasku. Standardné se voli
v rozmezi 20 — 100 um. Mensi $itka vrstvy vyzaduje jemnéjsi distribuci ¢astic. Cim
jsou Castice prasku drobnéjsi, tim jsou reaktivnéjsi. Navic jsou piili§ malé Castice
vlivem Wan der Waalsovy sily pfitahovany k sob& To nepfiznivé ovliviiuje
nanesenou vrstvu, jelikoz ¢astice praSku po sobé navzajem Splhaji a tvori shluky.
Benefit nizké Sifky vrstvy je ve zvySeni relativni hustotu vyrabéného dilu (Savalani
et al., 2012). U hoi¢ikovych slitin navic mensi Sitka vrstvy generuje béhem stavby
mén¢ kysliku, jelikoz je taveno méné materialu (Savalani and Pizarro, 2016). Vyssi
Sitka nanesené vrstvy zrychluje stavbu. Limitem pro Sifku nanesené vrstvy je vykon
laseru, ktery ma vrstvu prasku roztavit, a distribuce prasku. Navic vétsi mnozstvi
nanesen¢ho prasku vede k produkci vétsich navari a tim moznosti navysit i jejich
vzdalenost (Savalani and Pizarro, 2016).

6.1.5. VIiv hustoty energie

Pro roztaveni materialu je nutné dodat do ngj urcit€é mnoZstvi energie pro dany
objem. Tuto hodnotu udava pravé hustota energie. Vypocita se pomoci energetické
rovnice, jenz zahrnuje vSechny vySe uvedené procesni parametry. Nalezenim vhodné
hladiny hustoty energie je zakladnim krokem v naladéni vyrobniho procesu.
Zafixovanim hustoty energie na urcité hodnoté se omezi volba procesnich parametri
do urcitych mezi. Prozkoumanim téchto mezi lze popsat trend zmény na vyrobni
proces a nastavit tak parametr na spravnou hodnotu. Hustota energie miize byt plosna
a objemova. PloSna energie se pouziva k prvotni rozvaze pii testu navart. Slouzi ale
pouze jako orientacni hodnota, jelikoz nepodava informaci o chovani pii vyrobé
objemového vzorku (Pawlak et al., 2017). Muze se tedy stat, Ze pii dosaZeni stejné
energie ale rGznych procesnich parametrech je vysledek signifikantné rozdilny.
Rozdil tepelné energie v dilu mtze vést k teplotnim trhlinam a dal§im defektim
v mikrostrukture (Pawlak et al., 2017). Pfedehfevem vyrobniho prostoru na vyssi
teplotu mtize vést k eliminaci téchto teplotnich rozdil a tim sniZzeni poc¢tu defektl ve
slitiné (Savalani and Pizarro, 2016). U hoi¢ikovych slitin je vSak tfeba dat pozor na
kritickou hodnotu teploty, pii které se rapidné zvySi rychlost koroze slitiny
(Czerwinski, 2002). Tato kriticka hodnota se nachazi nékde v rozmezi 200 — 400 °C.
Hodnota hustoty energie u hot¢ikovych slitin se pohybuje v Sirokém rozmezi podle
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zpracovavané slitiny. Obecné md vSak pozitivni vliv na relativni hustotu volba
vyssich energii. Ty se pohybuji v blizkosti 167 J/mm?,

6.1.6. Prehled procesnich parametru pro hor¢ik a jeho slitiny

Technologii SLM byly doposud vyrobeny z hot¢iku a jeho slitin pouze mensi
objemové vzorky. Na téchto vzorcich byl zkoumdan vliv procesnich parametri na
vyslednou relativni hustotu, pfipadné na mikrostrukturu. Na vyrobu vzorkd byly pro
jednotlivé slitiny pouzity rozdilné procesni parametry (Tab. 6.1), coz mélo dopad na
jejich mechanické vlastnosti (Obr. 5.15, Obr. 5.16). Z pichledu procesnich parametri
je vidét snaha vyuzivat vysSich energii, kterych je dosahovéano ptrevazné malou
Sitkou nanesené vrstvy a nizSi volbou skenovaci rychlosti. Vykon laseru je volen
v menSich hodnotach z divodu vypatrovani prasku.

Tab. 6.1 Prehled procesnich parametra horéikovych slitin pro metodu SLM, *€as pro tvorbu jedné vrstvy
(Manakari et al., 2016)

Mg 15-150 50-100 100 30 50 - 1000 95
Mg-9%Al  10-110 10-1000 80 50 27 -250 85
AZ91D 200 160-1000 70-130 40 38 — 446 99,7
ZK60 50 6,7-10 80 10 400 - 750 97,4
200 100 - 900 80 20 139 - 1250 94
AZ31 60 — 90 *40 s 10-20 50 X 99,5

Procesni parametry se budou s nejvétsi pravdépodobnosti nachdzet v téchto
oblastech:

- Hustota energie se bude nejspise nachazet v rozmezi 83 — 167 Jmm?® (Zhang
etal., 2012;Wei et al., 2014)

- Vykon laseru okolo hodnoty 200 W (Wei et al., 2014; Wei et al., 2015)

- Skenovaci rychlosti okolo hodnoty 300 mm/s (Wei et al., 2014; Wei et al.,
2015)

- Sitka navart 80 — 100 um (Zhang et al., 2012;Wei et al., 2014; Wei et al.,
2015)

- Siika nanesené vrstvy v rozmezi 20 — 50 um (Chung Ng et al., 2011; Zhang
etal., 2012; Wei et al., 2014; Pawlak et al., 2017).

6.2.Fenomény pri vyrobé

V pribéhu SLM procesu se Ize setkat u hot¢ikovych slitin s vyraznym mnozstvim
Cerného koute. Tento koui ma zaklad ve dvou jevech. Prvnim z nich je rozptyleni
hot¢ikového prasku v prostoru vyrobni komory (Hu et al., 2015). To je mozné diky
jeho velmi nizké hustoté a volbé vysoké skenovaci rychlosti. Misto tavby pak nejen
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hladovi po materialu, ale do prostoru komory je zvedana mlha tvofena Césticemi
praSku hoicikové slitiny. Rozptyleny praSek rozostiuje zacileni laseru, ¢imz
nepfiznivé ovliviiuje vyrobni proces. Zaroven ve vyrobni komote reaguje se
zbytkovym kyslikem za vzniku MgO, jenz vypada jako Cerny kouf. NepiekroCenim
kritické hodnoty skenovaci rychlosti lze tomuto zvedani zabranit. Dalsim moznym
opatienim muze byt predehiati vyrobniho prostoru. To miize vést k nataveni ¢astic
prasku k sobé a zakladové desce, ¢imz by jim byl zabranén vzlet do prostoru
komory. Teplotou pfedehfevu vSak nesmi byt prekrocena hodnota, pii které se
urychluje koroze hot¢ikovych slitin. DalSim divodem Eerného kouie je vyparovani
prasku hoiéikovych slitin (Zhang et al., 2012). Diky nizkému vyparnému bodu
hot¢iku (1091 °C) je snadné jeho praSek vypafit pfivedenim laserového svazku o
vysokém vykonu. Vypafeny prasek ma také vzhled ¢erného dymu. Vypafii-li se
prasek z nanesene vrstvy, vznikne v ni vydut, ktera se s kazdym dal§im opakovanim
prohlubuje. V misté stavby tak vznika postupné krater misto vrstveni vyrabéného
dilu (Wei et al., 2015).

Hoft¢ik a jeho slitiny podléhaji zna¢né korozi, kterd se jeSté urychluje za zvysenych
teplot (Czerwinski, 2002). Nizka odolnost vii¢i korozi je zptisobena vysokou afinitou
hot¢iku ke kysliku a velmi tenkou ochrannou oxidacni vrstvou. ZvySenim teploty
nad urcitou hodnotu je z defektl, nehomogenit a hranic zrn uvolnovan kyslik
navazany na hot¢ik. Vyvérani kysliku ze struktury kovu na povrch vede
k odlamovani tenké ochranné oxida¢ni vrstvy (Czerwinski, 2002). Odhaluje se tak
proti korozi nechranény prostor, ktery ihned reaguje s uvolnénym kyslikem. Proces
koroze je tak vyrazné urychlen. Tento proces zaroven vede k uvoliiovani kysliku do
okolni atmosféry. Pti procesu SLM je bodové zoxidovany hoi¢ikovy material zahiat
a roztaven, ¢imz se kyslik uvolni. Béhem procesu vyroby je vyzadovdno drzet
hladinu kysliku pod 0,2 %. Vétsi obsah kysliku ve vyrobni atmosféfe mlize vést
k reakci s hoi¢ikem, pripadné az k hofeni béhem vyroby. Z toho divodu je nutné
generovany kyslik odvadét silnym proudem argonové atmosféry. Na generovani
kysliku méla pfimy vliv §itka nanesené vrstvy. Cim mensi vrstva byla, tim vice
kysliku se do okolni atmosféry uvolnilo (Savalani and Pizarro, 2016).

Proces zpracovani hoicikovych slitin metodou SLM je velmi zavisly na vstupni
energii. Obecné jeji vysSi hodnoty vedou k dosazeni vyssi relativni hustoty avsak
pouze do uréitého stupné. Béhem procesu stavby se objevuje ,balling™ efekt (Hu et
al., 2015; Zhang et al., 2012; Wei et al., 2014). Jedna se o shalovani materialu do
kuli¢ek misto toho, aby se rolné spojil s predchozi vrstvou. Dochazi k nému vlivem
povrchového napéti a snahy zaujmout energeticky nejméné naro¢ny tvar — kouli.
,Balling® efekt se objevuje pi1 dosazeni pfili§ velkého (nestabilniho) tavného
bazénku vlivem vysoké hustoty energie. Nekontrolovatelny tavny bazének se
rozstiikuje a kapky taveniny se nasledné na nesené vrstvé bali do kuli¢ek. Druhy
zpusob dosazeni ,balling* efektu je navySeni skenovaci rychlosti na pfili§ velkou
hodnotu. Vlivem nedostate¢né energie nedochdzi ke spojeni roztavené¢ho prasku
s pfedchozi vrstvou a roztaveny materidl se pouze sbali do kulicek. Nevhodné
zvolena hustota energie, zbyteéné pietavovani vrstev a kumulace tepla v materialu
muze vést az ke vzniku stazenin a teplotnich trhlin v jeho struktufe (Pawlak et al.,
2017). To lze ¢asteéné kompenzovat predehfevem vyrobniho prostoru. Pfedehifevem
je snizen teplotni gradient v dile a Ize tak pfedchazet jeho teplotnim Soktim.
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6.3.Definice problému

Z prostudovanych praci vypliva, Zze doposud dé€lané testy byly zaméfeny na testy
navart a tvorbu mensich objemovych vzorkti. V obou ptipadech byl zkouman jejich
tvar a relativni hustota. Obcas byly vysledky doplnény o informace o tvrdosti, ¢i
mechanické pevnosti vzorkt. Doposud ale chybi zaznam vyvoje relativni hustoty a
mikrostruktury v zavislosti na vstupnich parametrech. Z doposud publikovanych
vysledkt tedy nevyplyva, ze byl vyrobni proces optimalizovan. Navic testy, které
byly doposud ud¢lany, se zamétfovaly na nizké skenovaci rychlosti, které jsou
z primyslového hlediska nevyuzitelné, kvuli ptili§ vysokym vyrobnim nakladim.
Zaroven nebyly nikdy z hoi¢ikovych slitin vyrobeny vétsi dily nez malé kostkové
vzorky do 20 mm. Prace se tedy bude zabyvat popsanim vlivu procesnich parametra
na vyslednou mikrostrukturu se snahou dosahnout co nejvyssich mechanickych
vlastnosti.
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7. PODSTATA, CILE A PRINOS DISERTACNI PRACE

Podstata

Podstatou prace je umoznit zpracovavat slitiny hoié¢iku pomoci 3D tisku kovu
pro prumyslové aplikace a popsat zpusob vyroby a feSeni problémt s nim
souvisejicim tak, aby mohl kazdy tento vyrobni postup pouzit a aplikovat pro danou
tfidu lasert.

Hlavni cil
Hlavnim cilem prace bude odladit vyrobni proces hot¢ikovych slitin pro tfidu lasert
Ng-YAG sohledem na dosazeni co nejvy$Sich mechanickych a Unavovych
vlastnosti.

Dil¢i cile
e QOdhaleni vlivu hlavnich procesnich parametra na stabilitu vyrobniho procesu
e Naladit vyrobni proces pro vyssi skenovaci rychlosti
e Popis mikrostruktur vznikajicich pti riznych nastavenich laseru
¢ Nalezeni mikrostruktury vhodné pro vysoké mechanické vlastnosti

Prinos prace

V oblasti zpracovatelnosti hotéikovych slitin pomoci metody SLM bylo zatim
publikovano pomérné malé mnozstvi testi. Mnoho z nich se tykalo pouze testu
navart a jen malo se vénovalo popsani objemovych vzorku. Z doposud
publikovanych vysledka vyplyva, ze vyrobni proces doposud nebyl optimalizovan a
obsahuje mnoho nevyfeSenych problémid. Hlavnim piinosem této experimentalni
prace bude umoznit zpracovavat dal$i materidlovou rodinu metodou SLM. Diky
roz§ifenému poznani o zpracovatelnosti hoiré¢ikovych slitin bude mozné vyhovét
naro¢néj§im pozadavkim (biodegradibilita télnich nahrad, nizkd& hmotnost
strojirenskych dilti, redukce chvéni leteckych a vesmirnych konstrukci...) a to ve
spojeni s vyhodami, které poskytuji aditivni technologie (tvarova volnost, vyssi
mechanické vlastnosti...). Cile prace bude dosaZeno vypracovanim a vyhodnocenim
testli ndvart a objemovych vzorkid, kdy bude popsan vliv hlavnich procesnich
parametrii na vyrobni proces. Bude zaznamenan jejich vliv na relativni hustotu,
mikrostrukturu a mechanické vlastnosti. Dale bude nalezena nejvhodnéjsi strategie
stavby a tepelné zpracovani pro dosazeni co nejvyssich mechanickych vlastnosti, coz
je zadouci pro strojirenské aplikace. Popsanim vlivu procesnich parametri a
tepelného zpracovani na strukturu materidlu bude mozné pruzné meénit vyrobni
proces dle poZzadavkt na vysledné mechanické vlastnosti. Bude tak mozné
produkovat dily volnych tvart s Sirokou $kalou mechanickych vlastnosti, které bude
mozné upravovat s ohledem na aplikaci dilu v praxi.
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8. VEDECKA OTAZKA A PRACOVNI HYPOTEZY

Védecka otazka:

,,Jakou kombinaci hlavnich procesnich parametrii 1ze dosahnout stabilniho procesu
Vyroby a zdroven vyssich mechanickych viastnosti, nez pri konvencnich zpusobech
vyroby dilii z horc¢ikovych slitin?

Hypotéza:

., Zvolenda kombinace procesnich parametrii lezi nékde v rozsahu hustoty energie 83
— 167 J/mm?® a zvolena skenovaci rychlost a vzdalenost mezi jednotlivymi navary
musi byt nejvyssi, jakou stabilita procesu snese. *

Proces tisku muize byt stabilni pfi mnoha kombinacich parametri, to je vidét
z vysledki autord zabyvajicich se zpracovatelnosti materialti pomoci SLM (Hu et al.,
2015 a Shuai et al., 2017). Lze tedy nastavit stabilni proces jak s nizkymi vykony a
skenovacimi rychlostmi, tak i s vysokymi. Nutné je v8ak dodrZzet hodnotu hustotu
energie, kterd je v pti nizkych i vysokych hodnotach procesnich parametri stejna.
Nejlepsich doposud publikovanych vysledkid u hoicikovych slitin bylo dosazeno
s energiemi 83 — 167 JJmm? (Zhang et al., 2012 a Wei et al., 2014). Mikrostruktura
materialu je v pfipadé pouziti metody SLM podstatné jemnéj$i nez u konvencnich
vyrobnich metod (Search et al., 2003). Navic, ¢im vyssi je skenovaci rychlost, tim je
proces roztaveni a tuhnuti praSku rychlej$i a vznika tak jemnéj$i mikrostruktura
(Bontha et al., 2006). Ta ma piimy vliv na mechanické vlastnosti Cim je
mikrostruktura jemnéj$i, tim je dosahovano vys$§i mechanické pevnosti
(Schleifenbaum et al., 2010; Shifeng et al., 2014). Dalsim faktorem, ktery ovliviiuje
velikost zrn v materidlu je opakované pietavovani jednotlivych vrstev dilu. Diky
pretavovani vrstev se v dilu udrzuje tepelna energie, ktera zpomaluje proces tuhnuti a
zvétSuje tak velikost zrn. Z toho divodu je nutné nevrstvit jednotlivé navary
zbyte¢né blizko k sob¢ ale pouze tak, aby byl proces vyroby jesté stabilni.
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9. ZPUSOB RESENI A POUZITE VEDECKE METODY
ZKOUMANI

Test navaru
Test objemu \

R

Obr. 9.1 Blokové schéma metodiky feSeni prace

9.1. Prestavba stroje

Z duvodu generace oblaku spalin a vzletu zaoxidovaného prasku z nanesengé vrstvy je
nutné upravit zaiizeni SLM 280", na kterém budou testy provadény. Nutné bude
sestrojit novou filtra¢ni jednotku pro lepsi filtraci jemného prasku hoic¢ikovych slitin
(Obr. 9.2). Tato jednotka bude vybavena vicestupfiovou filtraci s moznosti odstaveni
jednotlivych filtri i béhem procesu vyroby. Reaktivnost hoi¢ikovych slitin miize vést
az ke vzplanuti papirovych filtri. Mit moznost takovy filtr uzaviit, udusit a nepustit
vytvorené spaliny do okruhu s inertni atmosférou bez pferuSeni stavby miize byt
dilezitym benefitem. Kvalitnéjsi filtrace spalin z vyrobni komory také pomuze zvysit
Zivotnost zafazené pumpy inertni atmosféry.

Z diivodu generace kysliku bude do obé&hu inertni atmosféry zafazena druhd
vykonnéj§i pumpa, ktera bude odsavat inertni atmosféru z komory. To urychli odtok
generovaného kysliku z mista stavby a nenecha ho vystoupat do prostoru komory.
Zatazenim druhé pumpy bude navic usmérnén tok spalin z komory a nebudou se
rozptylovat v komote. Diky tomu by bylo mozné vyuzivat vyssi skenovaci rychlosti
a snizit tak vysoké vyrobni ndklady na hoi¢ikové slitiny. V ptipadé nutnosti Ize také
upravit vstup a vystup inertni atmosféry pro jeSté vétsi usmérnéni toku spalin a
odvodu kysliku.
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Obr. 9.2 Sestrojena vicestupnova filtra¢ni jednotka

v v

z vyrobniho procesu odvadét, bude nutné vyvinout kyslikovy filtr pro zafizeni
SLM 280", Ten by mél fungovat na chemické bazi. Ve filtru bude obsaZen prvek,
jenz bude mit ke kysliku vysokou afinitu a v pfipadé€ priletu kyslikovych molekul
timto filtrem, by se na néj navazaly. Zaneseny filtr by se pak jednoduse vyménil za

jiny.

9.2. Analyza prasku

Signifikantni vliv na vyrobni proces ma i prasek, ktery je technologii selektivniho
laserového taveni zpracovavan. Je nutné validovat distribuci prasku, jeho tvar a
chemické slozeni. Distribuce prasku bude validovana pomoci laserového analyzatoru
Horiba LA-960. Tvar castic bude sledovan a hodnocen pomoci elektronového
mikroskopu Zeiss Ultra-Plus (SEM). Tvar ¢astic by mél byt povétsSinou kulovy (Obr.
9.3). Chemické slozeni prasku je nutné kontrolovat, jelikoz materidlova norma
umoziuje rozptyl nékterych hlavnich legur i vice neZ procento. To pii zpracovani
prasku metodou SLM mize mit znaény vliv. Chemické slozeni prasku bude
kontrolovdno pomoci ICP metody. Podle zjisténé distribuce ¢astic je zvolena
nanasena vrstva. NavySit vyrobni vrstvu neni problém. Pokud by vSak méla byt
snizovana, tak je nutné pfili§ velké castice z prasku odstranit. Velké cCastice se
Z prasku nejcastéji odstrafuji presivanim na jemnych sitech za pfitomnosti inertni
atmosféry.
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. B P R . ks
SEMHV:200kV ~ WD:821mm | || (|||, |  LYRA3TESCAN
View field: 447 pm Det: SE 100 pm
SEM MAG: 774 x Date(m/dly): 07/18/17 | Performance in nanospace
Obr. 9.3 Morfologie prasku hotc¢ikové slitiny WE43
s distribuci 20 — 63 pm

9.3. Test navaru

Vyroba vzorksl bude probihat na zafizeni SLM 2801 v1.0 s dodate¢nymi upravami
(viz. prestavba stroje). Zatizeni vyuzivd Ng-YAG laser se zaostfenim na 82 pm
s Gaussovym profilem. Vinova délka laseru je 1060 nm. Inertni atmosférou pii
testech bude zajiStovat konstantni pratok argonu pro udrzeni pfitomnosti kysliku pod
hodnotu 0,2 %. Test bude probihat za konstantni nanesené vrstvy, ktera je stanovena
na zaklad¢é analyzy prasku. Pomoci tohoto testu budou vyrobeny jednotlivé navary
pii ruznych procesnich parametrech. Pro zvolené procesni parametry budou

LY

\
h1 é\ A dx

A
P L2 A/
/1111 ] /11111

Obr. 9.4 Zkoumana geometrie navaru (Kempen and L. Thijs , E. Yasa, M. Badrossamay, W.
Verheecke and J.-P. Kruth, 2011)
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vytvoieny vzdy dva navary — jeden ve sméru pratoku inertni atmosféry, druhy proti
sméru. Navary jsou nasledné analyzovany. Bude na nich zkoumana jejich hloubka,
Sitka, vySka a uhel vuci zakladové desce (Obr. 9.4). Zkoumanim dvou stejnych
navard vruznych smérech toku inertni atmosféry lze zjistit stabilitu ndvaru.
V piipad¢é velkych odchylek na obou navarech se nejedna o stabilni procesni
parametry a nemuZe s nimi byt zajiSténa opakovatelnost vyroby. Hloubka ndvaru by
méla byt takova, aby spojila nanesenou vrstvu s vrstvou piedchozi. Uhel navaru se
zékladovou deskou musi byt tupy a vysSka co nejvétsi z diivodu rychlosti stavby.
Podle Sifky ndvaru lze nastavit hodnotu vzdalenosti ndvarti pti stavbé, kdy by jejich
piekryv nemél piekrocit 50 %. Dle tvaru navart lze i zjistit prvotni informaci o
zvolenych vykonech a skenovacich rychlostech.

Dale bude proveden test navarti se Sikmé nanesenou vrstvou. Vykon laseru a
skenovaci rychlost bude zvolena podle nejslibnéjsiho vzorku z ptedchoziho testu
navaru s konstantni Sifku nanesené vrstvy. Diky tomu Ize sledovat vliv vysky sitky
na geometrii navari a je tak mozné optimalizovat jeji Sitku a piipadné upravit
distribuci prasku.

Test navarti dava prvni informaci o zvolenych procesnich parametrech. Pti vyrob¢
navard ale nedochazi ke kumulaci energie vlivem pietavovani navaru. Ta povede jak
ke zméné vnitini struktury navarl, tak ke zméné jejich geometrie. Proto je test
navard pouze orientacni. Mezistupném mezi testem navarti a objemovych vzorkl je
test tenkych stén. Pfi tomto testu jsou navary pii1 zvolenych procesnich parametrech
navafovany postupné na sebe az do urcité vysky. Timto zptisobem je mozné sledovat
jeden navar, ktery je vystaven procesu pretavovani a podava tak realnéjsi informaci o
své geometrii béhem procesu stavby. Na zaklad¢ takto korelované geometrie je pak
volena vzdalenost ndvart pii stavbé objemovych dili.

Geometrie navara bude vyhodnocovana zvybrusat a pomoci elektronového
mikroskopu GX 51. Vyskovy profil navaru bude kontrolovan z vybrusu a pomoci
profilometru ConturGT-X. Aby pii tvorbé vybrusu viezu navaru nemusela byt
rozfezana zakladova deska, byla na ni provedena Uprava (Obr. 9.5). V desce jsou
vyfrézovany tfi drazky, do kterych Ize vsadit liziny z riiznych materiali. Kazda lizina
je kdesce pfiSroubovana tfemi Srouby M4, aby nedoslo k jejimu posunuti, ¢i
uvolnéni. Navary vyrobené na liziny bude pak mozno snadno vyjmout a roziezat pro
dalsi zkoumani.

Obr. 9.5 Upravena deska s lizinami pro vyrobu navari
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9.4. Test objemovych vzorku

Vyroba vzorkl probihala s pouzitim stejného vybaveni jako v testu navart. Z testu
navarl je znama Sifka vrstvy, vzdalenost mezi navary a ze sestavenych procesnich
map jsou znamy i oblasti, kde se proces zda stabilni pfi zvolené skenovaci rychlosti a
vykonu laseru. Test objemovych vzorki bude mit za ukol zptesnit parametry pravé
z téchto slibnych oblasti. Kvalitu nastaveni procesnich parametrti je mozné validovat
podle procenta porozity ve vyrobenych vzorcich. Se snizujici se porozitou se proces
vyroby stava stabilnéj$im a zvolené procesni parametry vhodné&jsi. Velikost prvnich
objemovych vzorkd bude 8 x 8 x 10 mm. Cilem bude vzorky postupné zvétSovat,
¢imz se v nich bude ménit rozlozeni tepelné energic. V dusledku toho se bude
snizovat jejich relativni hustota at’ jiz v disledku ptehtati, ¢i nedostatku energie.
Zvétsenym vzorkim bude nutné pfizpisobit procesni parametry. Timto iterativnim
zpusobem budou postupné zpracovany i vzorky velikosti 13 x 13 x 10 mm a
obdélnikové vzorky 30 x 20 x 10 mm. Porozita ve vzorcich je validovana obrazovou
analyzou, kdy jsou kontrovany rozdily mezi ¢ernymi a bilymi pixely na fotografii..
Ta bude pofizena elektronovym mikroskopem Zeiss Ultra-Plus (SEM) z vybrusu
vzorkll. Jako analyzacni néstroj bude pouzit program Imagel] Tato plo$nad porozita
bude pak porovnavana s hodnotou objemové porozity, ktera bude ziskana pomoci
pocitacové tomografie (LCT). JelikoZ je na povrchu vzorkd jiny odvod tepla nez
v objemu vzorku, bude tfeba volit jiné procesni parametry pro kontury a objem.
Vhodnost procesnich parametrli pro kontury bude hodnocena podle kvality povrchu.
Jeho jakost bude méfena na profilometru ConturGT-X. Pfi optimalizaci parametrti
bude zvolen podobny iterativni postup jako v piipad¢ ladéni objemovych parametra.
Pfi zpracovavani obdélnikovych vzorki 30 x 20 x 10 mm jiz bude nutné nastavit
skenovaci strategii pro rovnomérné piivadéni energie do vzorku. Zkoumana strategie
bude ,,meander®, ,,chessboard* a ,,hull nad core®. Pfi strategiich je nutné volit thel
nato€eni a posunuti kazdé dalsi vrstvy. Zaroven je volen i velikost a orientace kroku
kazdé strategie. Pro udrzeni stejnomérnéjsi tepelné energie ve vzorcich je mozné
zékladovou desku ptfedehtat na urcitou teplotu. Predehfev by mél zabranit vzniku
teplotnich trhlin a porozity. Budou tedy provedeny testy za zvySenych teplot a bude
popsan jejich vliv na porozitu, mikrostrukturu a mechanické vlastnosti vzork.

Na vzorcich, jenz budou obsahovat minimalni mnoZstvi porozity a budou tak mit
predispozici nutnou k dobrym mechanickym vlastnostem, bude nasledné vyhotovena
metalografickd analyza. Nizké porozity lze dosdhnout s riznymi procesnimi
parametry a jejich zména pfimo ovliviiuje strukturu materialu, ktera je rozdilna od
kupiikladu litych nebo kovanych struktur. Jelikoz rozdilnd mikrostruktura vede
k rozdilnym mechanickym vlastnostem, je nutné tuto zménu popsat a analyzovat.
Popisem mikrostruktury budou predikovany struktury, které budou mit potencial na
vysoké hodnoty mechanickych vlastnosti. S procesnimi parametry, kterymi bude
dosazeno téchto struktur, budou nasledné¢ vystavény vzorky pro mechanické
testovani.

9.5. Tahové a inavové zkousky

Dilezitym faktorem pii zpracovani materidlu 3D tiskem kovu jsou vysledné
mechanické vlastnosti vyrobeného dilu. Mechanické zkousky budou provedeny
nejdiive pro referenéni stav, ke kterému budou vysledky z 3D tisku porovnavany.
Tahova zkouska bude probihat na zafizeni Zwick Z250 za pokojové teploty. Pro
vyhotoveni unavovych testi bude pouzito zafizeni RUMUL Cractronic 8204.
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Referencni stav byl stanoven na odlity, tepelné nezpracovany. Vzorky vytvoiené
metodou SLM budou dvojiho druhu. Jedny budou vytiStény ve formée kvadra, které
budou slouzit jako polotovary pro vyrobu tahovych a unavovych vzorkd. Druhé
budou vytistény jiz pfimo ve tvarech, které budou testovany. Predpoklada se, zZe
neobrobené vzorky budu mit mechanické vlastnosti hor$i nez obrabéné a to z divodu
horsi kvality povrchu. Testovany budou nasledné i1 vzorky, jenz projdou tepelnym
zpracovanim. Vysledky mechanickych zkousek budou davany do souvislosti
s metalografickymi vybrusy, pomoci, kterych budou popisovany vzniklé féaze
v materialu. Diky tomu bude mozné fici, jak rizné faze v materialu ovliviuji jeho
mechanické vlastnosti. Tento proces hledani vhodné mikrostruktury se bude
opakovat do okamziku, kdy bude nalezena takova mikrostruktura, ktera bude mit
mechanické vlastnosti vyssi nez mikrostruktury dosahované konven¢nimi zpisoby

vyroby.

9.6. Kontrolni stavba

Dosavadni testy mély za tukol popsat vliv jednotlivych parametri na kvalitu
vyrobniho procesu a nastavit ho pomoci stile se zvétSujicich vzorkli a vyrobnich
strategii tak, aby byl neménny pro libovoln¢ velké dily. Pti spravné zvolené strategii
stavby a uréité velikosti dilu se tok tepelné energie v dilu ustali a pfestane vytvaiet
nehomogenity v materidlu. Kontrolni stavbou dilu, ktery bude mit vétsi zastavbovy
prostor nez doposud vyrobené vzorky, bude validovdna spravnost nastaveni
procesnich parametrii. Rozmérova piesnost dilu bude porovnana s CAD modelem a
vysledky z optického skeneru Atos TripleScan 8M .
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11. ODUVODNENI NUTNOSTI A POTREBNOSTI RESENI
DANE PROBLEMATIKY

Vzrlstajici trend snizovani hmotnosti nutné vede k pouzivani stale leh¢ich
hot¢ikovych slitin jak v dopravnim pramyslu (pfevazné letecky a automobilni) tak ve
vesmirnych aplikacich. Dostate¢né mechanické vlastnosti materiald se doposud
ziskavaji tepelnym zpracovanim. Moznost vyuzivani stale leh¢ich a drazSich
materidlli je vSak silné omezena. Spojenim vlastnosti hot¢iku s aditivnim zplisobem
vyroby vede na jinou logiku prace s materialem. Pti pouziti aditivnich technologii jiz
neni nutné do zna¢né miry uvazovat o tvarové vyrobitelnosti souc¢asti. To umoznuje
vyuzivat material pouze v mistech, kde se skute¢né pienasi napéti. Jako nastroj
k predikci zatézovani dilt slouzi MKP analyzy a topologicka optimalizace. Takovato
optimalizace tvaru soucasti mize uSetfit az né€kolik desitek hmotnosti oproti
konvenénim tvarum dilt (Walton and Moztarzadeh, 2017).

Dalsi oblasti pouziti hof¢ikovych slitin je 1ékatstvi. Jejich mechanické vlastnosti jsou
daleko bliz§i lidskym kostem neZz standardné pouZzivané titanové slitiny a
korozivzdorné oceli. Diky tomu by nedochazelo k vydifeni povrchu kosti o prilis
tvrdou ndhradu a potiebna opétovna operace pacienta by se oddalila. Tyto vlastnosti,
spolu s jejich nezavadnym chemickym rozpadem je to fadi jako potencialni material
pro biodegradabilni Iékafské implantaty (Walker et al., 2014). I zde je moznost
vyuziti aditivnich technologii dalSim krokem k dosazeni komplexnéjSich a
kvalitn€j$ich nahrad, at’ jiz se jednd o ¢asti nendvratn€é zlomenych kosti, zubli nebo
kloubd.

Velkym problémem hoicikovych slitin je jejich vysoka afinita vic¢i kysliku a tim
katastrofalni rychlost koroze. To brani plnému nasazeni hoi¢ikovych dili v mnoha
aplikacich a vede k vysokym nakladim za neustalé vyménovani znienych dilu.
Zpracovani hoi¢ikovych slitin laserem vede k homogenizaci jejich struktury. To
podle doposud provedenych vyzkumi vyrazné zvysSuje odolnost hotéikovych slitin
proti korozi. Podle nékterych autorti az 80krat oproti konvenénim staviim zpracovani
(Guetal., 2011).

Doposud bylo publikovano na téma zpracovani hot¢ikovych slitin pouze malé
mnozstvi ¢lankd, jelikoz se jednd o velmi obtizné zpracovatelny material. NejveétSim
uspéchem doposud bylo vyrobeni pouze malych objemovych vzorkii. AvSak
nepopiratelné vyhody, které by tento objev ptinesl, vede stdle nové autory pted tuto

VyZVvu.

11
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12 12 SPOLUPRACE S JINYMI INSTITUCEMI

Vzhledem k tématu a cilim diserta¢ni prace je navazana spoluprace s nasledujicimi
institucemi:

Ustav materialovych véd a inZenyrstvi — piiprava vzorkd, popis mikrostruktury,
mechanické zkousky materialu

Ustayv fyzikalniho inZenyrstvi — pocitaCova tomografie

CEITEC, vyzkumné stiedisko — analyza prasku
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Charakteristika predpokladaného vysledku feseni disertacni prace v kategoriich

13. PREDPOKLADANE NAKLADY SPOJENE S RESENIM A 13
JEJICH ZDROJE

Konstrukce fIltrace. . .....ooeeenneee e, 100 000,- K¢
Pumpa inertni atmosfery..........coooviiiiiii e 150 000,- K¢
KyslHKovy filtr. .. ..o 80 000,- K¢
Praskovy materidl...........ooooiiiiiiii 250 000.- K¢
Referencni material...............oooiiiiii 10 000,- K¢
Analyza praSKu...... ..o 20 000,- K¢
Vyuzivani metalografické laboratore..................cocooiiiiin... 50 000,- K¢
Mechanické zKousSKy...........ooooiiiii 20 000,- K¢
MZAa. ..o 975 000,- K¢
Celkové ndklady.........cooeiiiiiii e 1 655 000,- K¢

Vyzkum bude hrazen z projekta skolitele - MPO, ESA.
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Charakteristika predpokladaného vysledku reseni disertacni prace v kategoriich

14 14 CHARAKTERISTIKA’PREDPOKLADANEHO VYSLEDKU
RESENI DISERTACNI PRACE

Predpokladanym vysledkem bude sepsani tii impaktovanych ¢lankii na téma
zpracovani hot¢ikovych slitin technologii selektivniho laserového taveni.
Casopisy, do kterych se piedpoklada vysledky publikovat, jsou:

Rapid Prototyping Journal (IF = 1,733)
Journal of Materials Processing Technology (IF = 3,147)
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