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Uvod

Slinuté karbidy jsou znamy predevsim jako material, ktery je pouZivany k vyrobé feznych
nastroju vymeénitelnych bfitovych desticek (VBD). Jako obrabéci ndstroje jsou pouzivany diky
tomu, Ze obsahuji vysoky podil karbid(, zejména karbidu wolframu WC (70+98 hm. %*), které
maji vysokou tvrdost, tepelnou stabilitu a pevnost v tlaku. Diky tomu zvySuji otéruvzdornost
obrdbéciho nastroje a jeho tepelnou odolnost pfi procesu obrabéni. Kromé zrn karbid( jsou
tyto materidly tvoreny pojivem, které zrna karbid( obklopuje. Mezi nej¢astéji pouzivané pojivo
pafi kobalt Co (2+30 hm. %). Pojivo zajistuje vazbu mezi zrny karbid( a z hlediska mechanickych
vlastnosti ovliviiuje lomovou houZevnatost nastroje a jeho ohybovou pevnost[1; 2].

Diky spravnému objemovému poméru mezi obéma fazemi WC, hrubosti zrna WC, a
pojivem, je moziné v Sirokém spektru ménit mechanické a fyzikalni vlastnosti SK a tak je
uzpUsobit pro rGzné typy aplikaci. Diky tomu nasly tyto materidly své uplatnéni v Sirokém
spektru odvétvi od jiz vySe uvedené aplikace pro rezné nastroje, az po nejrliznéjsi otérové a
jiné aplikace, mezi které patfi vyroba lopatek metacich kol, stfiznych valcu, téles hodinek,
vloZzek do zamkud nebo vyroba rlznych typl trysek. Priklady vyrobk( z SK, jsou uvedeny nize,
viz obr. 0-1 nize[1; 2].

Obradzek 0-1 Aplikace slinutych karbidd v riiznych oblastech lidské ¢innosti[1]

Vsechny tyto vyrobky se vyznaduji svym jednoduchym tvarem, kterého se dociluje pred
jejich slinutim technikami lisovani, extruze nebo obrabénim specidlnimi jednobfitymi
diamantovymi nastroji. Od zvolené techniky zhutnéni praskové smési se potom odviji sloZitost
konstrukce vyrabéné soucdsti. Technikami lisovani je mozné vytvaret slozitéjsi povrchové
reliéfy (utvarece tfisek apod.), ale neni mozné vytvaret vnitini strukturu soucdsti, napr.
Chladici kanalky nebo odlehceni soucasti. Technologii extruze lze pouZit k vyrobé soudasti
s vnitini stavbou chladicich kandlk{, napf. u vrtacich hlav, nicméné neni mozné vytvaret jejich
dochazet k vyznamnému sniZeni tfeni a odvodu tepla z mista, kde dochazi k Ubéru materidlu.
Techniky obrabéni jsou zejména pouzivany k ziskani vnéjsiho tvaru soucasti napriklad tvaru
metaci lopatky, ale nejsou pouzivany k vytvareni jeji vnitfni stavby.

Po tvarovani soucasti dochazi k jejimu slinuti. Pfi slinovani dochazi k objemovym zménam

vyrobku (redukce objemu slinku se pohybuje od 30+50 %) nicméné tvar soucasti zUstava
zachovan. Po slinovani nasleduje v nékterych pripadech prebrouseni funkcnich ploch vyrobku

1 Udaj byl prevzat ze souhrnného katalogu spoleénosti Ceratizit GmBh
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nebo byva jeho povrch deponovan tenkou vrstvou PVD nebo CVD. Depozice touto vrstvou ma
vyrobku zajistit delSi Zivotnost diky tomu, Ze vytvofena vrstva tvofi bariéru mezi substratem
vyrobku a okolnim prostfedim. Nanesend vrstva mulZe také zlepSovat otéruvzdornost,
korozivzdornost nebo tepelnou stabilitu deponované soucasti.

Z vyse uvedeného vyplyva vysoka technologicka naro¢nost vyroby soucasti z praskovych
smési WC-Co. Pro jejich zpracovani naptiklad do podoby VBD je potifeba mit k dispozici k tomu
vhodné lisovaci zafizeni napf. typu HIP, lisovaci formy, nastroje pro kontrolu stavu forem a
jejich opravu resp. vyrobu, zafizeni pro slinovani, povrchovou depozici a mnohé dalsi. | pres
pouziti vSech konvencnich technik nebude moZzné u VBD a jinych strojnich soucasti vytvofrit
komplexni vnitini stavbu, kterd by umoznila efektivni a intenzivni chlazeni, anebo kontrolu
jejich stavu (prehrati, vibracni namahani atp.).

Technologiemi, které se zacinaji v soucasné dobé stale vice prosazovat témér ve viech
oblastech lidské ¢innosti, jsou tzv. aditivni technologie[3]. Tyto technologie ziskavaji na oblibé
z dlvodu, Ze je jimi mozné vyrobit i znacné sloZité soucdsti se sloZitou vnitini strukturou a
pozadovanymi technologickymi vlastnostmi mnohdy prekondvajici vlastnosti konvencné
vyrobenych dild. V nékterych ptipadech, tuto vnitfni stavbu ani jinymi technologiemi
s pozadovanymi vlastnostmi, neni mozné vyrobit. Své pouziti tak tyto technologie nasly
v automobilovém a leteckém prlmyslu, kde jsou pouzivdny pro vyrobu wvytavitelnych
respektive spalitelnych modell, v mediciné, kde slouzi k vyrobé protetik a napfiklad
v obrdbéni, kde je jimi moiné vytvofit odlehfené obrabéci nastroje s implementovanymi
chladicimi kanalky, které jsou vhodnéji umisténé vici obrobku nez v ptipadé konvencné
vyrobeného nastroje. Nékteré aditivni technologie napf. technologie SLM umoznuji vyrobit
chladici soustavu, tak Ze na rozdil od jejiho konvencniho zplUsobu vyroby nedochazi pfi
prichodu kapaliny k tak velkym tlakovym razidm a tak vyrobek neni tolik namahan, coz se
potom projevi na jeho prodlouzené Zivotnosti, viz obrazek 0-2.

e ——1

Obradzek 0-2 Zapustkovd forma, u které byla provedena simulace prichodu chladici kapaliny vytvorenymi kandlky
vrtdnim- levd ¢dst obrazku dole a aditivni technologii- prava ¢dst obrdzku dole. PouZiti aditivni technologie umozZnilo umistit
chladici kandlky efektivnéji kolem pracovni plochy zdpustky, tj. byl umozZnén efektivnéjsi odvod tepla z mista utvdreni strojni
soucdsti. Dadle doslo ke sniZeni tlakovych rdzi a celkového tlakového namdhdni zdpustky. K tomu doslo z divodu
vyhodnéjsiho tvaru a vzdjemné ndvaznosti kandlki bez ostrych prechodd, které vznikaji pfi jejich vyrobé vrtanim [vlastni
zdroje]
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| pfes své znacné rozsiteni zatim aditivni technologie nenachdzi své primyslové uplatnéni
pfi zpracovani slinutych karbid(. Jednim z divod( pro¢ tomu tak je, je vysoka poréznost
vyrabénych dil(. PFi zvladnuti zpracovani praskového materidlu WC-Co by mohlo dojit ke
snizeni technologické narocnosti vyroby strojnich soucasti a bylo by mozné vice uzplsobit
jejich tvar pro danou aplikaci. V pfipadé poutZiti technologie SLM, by odpadly technologické
operace zhutnovani praskové smési a technologie slinovani nebot pri tomto procesu dochazi
postupné respektive zaroven ke tvarovani soucasti a jejimu slinovani. Pfi vyuZiti technologie
Binder Jetting by doslo k odstranéni tvarecich technologii, pficemzZ soucdst by bylo nutné po
tomto procesu slinout.

Tato prdce se zabyva vyuZzitim a aplikovatelnosti aditivni technologie SLM pro zpracovani
karbidickych smésnych praskl. Vétsina ve svété publikovanych odbornych praci se zabyva
vyuZitim této a ji podobnych technologii pro zpracovani kovovych material(i zejména pak oceli,
které jsou v prlmyslu velice ¢asto zpracovavany. V této praci je feSena problematika
zpracovani slinutych karbid( na bdazi WC-Co, kterd je do soucasné chvile feSena hlavné
experimentalné vyzkumnymi Ustavy a univerzitami po celém svété, ale zatim nebylo potvrzeno
pramyslové zpracovani téchto smési technologii SLM nebo jinou aditivni technologii. Proto je
problematika zpracovani tohoto materialu do sou¢asné chvile malo zdokumentovand. V Ceské
republice se timto tématem v soucasné dobé nikdo nezabyva. V minulosti se touto
problematikou na ¢eském trhu zabyvala spoleénost Dormer Pramet s.r.o. Nicméné po nékolika
experimentech, ve spolupréci s TU Liberec, experimenty s vyuzitim technologie SLM ukoncila
s vysledkem, Ze pouZzity material neni k tomuto ucelu vhodny. Kromé této spolecnosti se o
problematiku zpracovani WC-Co prdaskovych smési aditivnimi technologiemi zabyva
spole¢nost GTP Bruntdl s.r.o, kterd se specializuje na produkci prask( wolframu, karbidu
wolframu a molybdenu. U této spolecnosti v soucasné dobé probihd vyzkum v oblasti
zpracovani praskd W a Mo praskd s pouzitim aditivni technologie Binder Jetting. S touto
technologii byly vyrobeny vzorky o vysoké hustoté az 96 %. Kdy tyto vzorky vznikly diky
spoluprdci spole¢nosti s americkymi technickymi univerzitami.

Kromé téchto spolecnosti probihd vyzkum aplikovatelnosti a zpracovatelnosti W a WC-Co
praskovych smési zejména na Fraunhoferové institutu v Berling, pod vedenim profesora
Eckerta Uhlmanna, ktery publikoval ve spolupraci s dalSimi technologickymi instituty nékolik
experimentalnich studii, které resily problematiku zpracovatelnosti nékolika typl praskovych
smési pro vyrobu obrdbécich nastroju.

Vyzkum ve vyuziti rznych aditivnich technologii pro zpracovani WC-Co praskovych smési
probihad i na dalSich vyzkumnych instituci po celém svété avsak s rozporuplnymi vysledky.
ProtoZe problematika zpracovatelnosti WC-Co praskovych smési neni stale dokonale
prozkoumana a o jejich aplikovatelnost v aditivni vyrobé je stale vétsi zajem nejen ze strany
vyzkumnych instituci, ale v sou¢asné dobé i vyrobnich spoleénosti, doslo na zakladé téchto
impulsl k sepsani této disertacni prace.

Disertacni prace je rozdélena do dvou hlavnich ¢&3asti. Prvni ¢ast prace, se zabyva teorii
vyroby slinutych karbid( od vyroby prasku, po proces slinovani. Kapitoly o vyrobé praskovych
smési WC-Co a o procesu slinovani jsou doplnény informacemi o zplsobech vyroby
konvencnich praska a informacemi o tom, jakym zplisobem se lisi konvenéni zplsob slinovani
od procesu slinovani u technologie SLM. Konkrétné se jednotlivé kapitoly v této Casti prace
zabyvaiji:

- Historii slinutych karbid(.
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o V této kapitole je rozebirano, kdy byl tento kompozitni material poprvé
vyroben, jaké byly prvni vyrobky a jak se zménila technologie vyroby SK od
pocatku jeho vzniku po soucasnost.

Zpracovanim vstupnich surovin.

o Vtéto kapitole je postupné rozebirdna vyroba praskového karbidu wolframu,
pojiva Co, jejich miseni, proces suseni a vyvoj jejich struktury. Kromé toho jsou
v této kapitole shrnuty pozadavky na konvenéni praskové smési pro SLM
technologii a rozdily mezi témito prasky a prasky WC-Co.

Slinovanim praska respektive praskovych smési.

o V této kapitole je pfiblizeno jakym zplsobem probihd slinovani u WC-Co
praskl konvenénim zplsobem, s ohledem na vyvoj jejich struktury a stadia
procesu slinovani. V zavéru této Casti je uvedeno jakym zplsobem probihd
slinovani téchto materiall v pripadé pouziti SLM technologie. V této kapitole
je uvedeno, jaky je mezi obéma postupy rozdil a jak se lisi vyvoj struktury
slinovaného vyrobku.

Navazujici ¢ast této disertacni prace se postupné zabyva:

Vlastnostmi praskovych smési WC-Co, které byly vybrany pro zpracovani technologii
SLM. Postupné jsou v této kapitole predstaveny vSechny analyzované materidly a
vysledky provedenych experimentl(, které hodnotily jejich technologické vlastnosti a
jejich moznost aplikace v rdmci SLM procesu.

Volbou okrajovych podminek zpracovani téchto praskovych smési technologii SLM a
zpusobem hodnoceni prototypovych vzorku.

Hodnocenim vlastnosti vytiSténych prototypovych vzorkd. V této kapitole jsou
postupné predstaveny vysledky ziskané na zakladé provedeného metalografického
rozboru vytisténych prototypovych vzorkd, jejich analyze mechanickych vlastnosti a
analyze fazového slozeni.

Zavérecnym zhodnocenim provedenych experiment(l a uvedenim smér( jejich dalsiho
smérovani. V této Casti je provedeno celkové hodnoceni ziskanych vysledkl a jsou
navrzeny dalsi analyzy a sméry, kterymi by se mél experimentalni program dale
zabyvat. Jedna se napfiklad o analyzu vzorki pomoci EBSD detektoru a TEM
mikroskopie.
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1 Cile disertacni prace

Cile této disertacni prace vychazeji z toho, Ze zpracovatelnost, vyvoj vlastnosti a struktury
karbidickych materidlQ, pti jejich zpracovani aditivnimi technologiemi, neni do soucasné chvile
pofadné zdokumentovan, coz brani dalSimu vyvoji v oblasti jejich zpracovani a vyroby
praskovych smési WC-Co a jejich uvolfiovani pro potreby aditivnich technologii. V soucasné
dobé je zvladnuta vyroba slinutych karbidd konvenénim zplsobem, ktera vyuziva kombinace
technik lisovani (extruze) a ndsledného slinovani vyrobenych praskovych smési. Cilem
teoretické casti prace je priblizit technologicky vyvoj, ktery vedl k sou¢asnym technikam
zpracovani a vyroby praskovych smési WC-Co. V soucasné dobé pouzivané techniky jsou
rozebirany v dalSich kapitolach prace, s cilem pfiblizit, jakym zplsobem dochazi k vyvoji
struktury SK a jak tyto vlastnosti dale ovliviiuji zpracovatelnost a konec¢né vlastnosti SK. Kromé
vySe uvedeného je cilem ukazat jaké jsou rozdily mezi technologiemi vyroby praskovych smési
WC-Co a kovovych praska konvencéné pouzivanych v SLM/SLS procesu. Tato kapitola ma za cil
kromé vySe uvedeného pfiblizit technologické pozadavky, které jsou na materialy v procesu
SLM/SLS kladeny. V navazujici kapitole, kterd se zabyva slinovanim je cilem poukazat na rozdily
mezi konvenénim zpldsobem slinovani a slinovanim prasku s pouZitim technologie SLM. Cilem
je priblizit rozdily ve vyvoji struktury slinovanych dil(i a rozdily v procesech zpracovani SK
konvencénim zplsobem a procesem SLM.

Cile experimentadlni ¢asti prace je mozné rozdélit do dvou oblasti. Prvni oblast se zabyva
pouzitymi experimentalnimi materidly. V rdmci prace byly analyzovany celkem c¢tyfi typy
karbidickych praski WC-Co, kde bylo hlavnim cilem urcit, ktery z téchto materidll je na zakladé
provedenych analyz pro SLM proces nejvhodnéjsi. Druhym cilem provedenych analyz bylo
urcit pocatecni stav materidlu a to tak, aby mohly byt hodnoceny zmény ve strukture
prototypovych vzorkud po jejich zpracovani SLM procesem. Béhem teseni této oblasti vzniklo
nékolik dil¢ich cild. Tyto cile mély za ukol odstranit z nékterych typl experimentalnich
material( vysoky podil nechténé frakce velikosti ¢astic prasku a zvyseni podilu pojiva s cilem
snizit poréznost tisténého dilu.

Druha oblast se zabyva hodnocenim vytvorenych prototypovych vzork( z analyzovanych
praskovych smési v predchozi ¢asti této disertacni prace. Hlavnim cilem bylo urcit, jakym
zpUsobem ovliviuji zvolené parametry zpracovani praskovych smési (pouZitd inertni
atmosféra, vykon laseru, rychlost skenovani laserového spotu) vlastnosti prototypovych
vzorkd se zamérenim na zmény ve strukture vzorkd, jejich poréznost, rozlozeni strukturnich
fazi a jejich objemové zastoupeni. Dil¢im cilem bylo vzajemné porovnani vlastnosti
prototypovych vzork( vytisténych z riznych typ( praskovych smési a na zakladé toho urdit
jejich zpracovatelnost technologii SLM.
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2 Historicky vyvoj v oblasti vyroby a zpracovani slinutych karbidd

Historie vyroby slinutych karbid(i saha do roku 1893, kdy byl objeven karbid wolframu.
Tento materidl vytvofil Henri Moissan, pfi svych pokusech s umélou syntézou diamantu[1]. Na
jeho préci postupné navazovali dalsi védci, pficemz vyzkum v této oblasti probihal zejména v
Rakousku, Némecku, USA a Rusku([1; 4].

Jednim z védc(, ktery na jeho prdci navazal, byl Prof. Franz Skaupy (20. 6. 1882-24. 8.
1969), ktery hledal se svym tymem vhodny technologicky postup vyroby wolframovych vldken
pro fluorescenéni trubice. Jejich prace postupné vedla ke zlepSovani procesu vyroby karbidu
wolframu a postupné vedla k prvnim pokuslm o jeho spojeni s kovovym pojivem[1].

Jednim z prvnich védcu, kterému se toto spojeni povedlo, mimo skupinu prof. Skaupyho,
byl Henrich Bauhauer, ktery infiltroval péry ve strukture karbidu wolframu roztavenym
Zelezem[1]. Spolu s Zelezem byl jako alternativni pojivo zkousen nikl a diky prof. Guertlerovi
bylo vyzkouSeno jako pojivo kobalt, ktery je od té doby nejvice pouzivanym pojivem u
slinutych karbid([1; 2; 4].

Postupny pokrok ve vyrobé a zpracovani slinutych karbidd vedl k vydani prvniho
technologického patentu, postupu jeho vyroby oznaceny- DRP 420.689, ktery ziskal Karl
Schooter v roce 1923. Schooter byl jednim z prvnich, kdo se zabyval moznosti vyuziti tvrdo-
kovl v oblasti obrabéni kovovych slitin, zejména oceli a litin[1; 2].

V roce 1925 byl patent DRP 420.689 nabidnut spolec¢nosti Krupp. Tato spole¢nost v
nasledujicim roce vytvofila pracovni skupinu, kterd méla za cil uvést na trh, nové vyrobky ze
slinutych karbidd a to pod ochrannou zndmkou WIDIA (Jako diamant). Tuto skupinu vedI Dipl.
Ing. Henrich Thuumling[1].

Kromé vyse zminéné spolecnosti se vyzkumem v oblasti vyroby slinutych karbid( zabyvaly
spole¢nosti OSRAM, WIMET (Velka Britanie, 1931), CARBOLQY Corp. By General Electric (USA,
1928), PLANSEE Tizit (Rakousko, 1930) nebo Sandvik (Svédsko, 1942) [1].

Postupny vyvoj v oblasti zpracovani SK ved| ke zkouSeni rGznych alternativnich pojiv a
posléze i jinych typu karbidG. Diky tomu v rozmezi let 1929-1931 vznikly prvni smésné slinuté
karbidy na bazi WC-TiC-Co[4].

Technologicky pokrok na pocatku 20. stoleti vedl k tomu, Ze bylo mozné zredukovat
velikost zrn karbidu wolframu. Zjemnéni zrna umoznilo zvysit tvrdost vyrabéného dilu, jeho
pevnost v tlaku a ohybu. V roce 1948 byl vytvoren submikroskopicky karbidicky prasek a cca
v roce 1994 byl vyvinut prasek nanokrystalicky. To opét vedlo ke zvySeni tvrdosti a ohybové
pevnosti slinutych karbida[1; 4].

Diky nové zavadénym technologiim byla postupné redukovana poréznost slinovanych dil{i
a zlepsSovaly se jejich geometrické charakteristiky a mechanické vlastnosti. Mezi technologie
které toto umoznily, patfila napfiklad technologie lisovani za tepla znama pod skratkou HIP,
ktera zacala byt pramyslové vyuzivana mezi léty 1965-1975. VylepsSenim této technologie bylo
dosazeno v letech 1983-1992, slinovani primo pfi procesu lisovani soucasti[1; 4].

Prvnimi vyrobky, které byly ze slinutych karbidd kromé vldken Zarovek vyrobeny, byly
pravlaky, pouzivané k vyrobé drati. Po prlvlacich nasledovaly v kratkém c¢asovém obdobi
obrdabéci nastroje[1; 2]. Priblizné v roce 1970 doslo k zasadnimu pralomu v aplikaci slinutych
karbid( a to v oblasti obrabéni, kde zacaly byt pouzivany tzv. deponované SK. Na tyto SK byla
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vhodnymi technologickymi procesy nanesena tenkd vrstva metodou PVD nebo CVD, ktera
zvySovala otéruvzdornost ndstroje, jeho tepelnou stabilitu a rozmérovou stdlost. Z
historického hlediska byla nejprve zavedena metoda CVD (1968) a aZ pozdéji v sedmdesatych
letech metoda PVD[1; 4].

Od té doby si SK nasly cestu do nejriznéjsich prlimyslovych aplikaci. Byly a jsou pouZivany
jako materidl pro vyrobu zapustek, stfiznych valcl, vrtacich hlav, vodnich trysek nebo
medicinskych ndstrojl[1; 2]. Vyzkum a vyvoj v oblasti zpracovani slinutych karbid( probihd i v
soucasné dobé. Nékteré sméry se zabyvaji hledanim alternativnich pojiv, ktera by méla
napftiklad lepsi korozni odolnost, vy$si otéruvzdornost anebo tepelnou stabilitu nez nejbéznéji
pouzivany kobalt. Jednim z téchto alternativnich pojiv je napfiklad Al,Os nebo smési na bazi
Mn, Fe, Ni, Cr. Také jsou zavadény nové technologie a postupy vyroby praska, jejich formovani
a v neposledni fade slinovani. Mezi tyto technologie napftiklad patfi slinovani ve vyboji plasmy
nebo aditivni technologie jako je technologie binder jetting. Zavadéni téchto technologii
umoznuje vytvaret strojni soucasti novymi postupy, kdy je docileno jejich pfiznivéjSich tvarl a
zlepseni jejich mechanickych a technologickych vlastnosti pro ur¢enou aplikaci.

Obrdzek 2-1 Proces vyroby slinutych karbidi WC-Co popsany spolecnosti WIDIA v roce 1936 [1]. A- Produkce oxidu
wolframu, B- Redukce oxidu wolframu na wolfram, C- Miseni wolframu s uhelnym prachem, D- Nauhliceni wolframu vznik
WC, E- Miseni WC s Co, F- Mleti WC-Co smési prdasku, G- tvarovdni smési WC-Co lisovanim, H- Pred slinovadni vylisku, I-
Priprava desticek z pred slinku, J- Konec¢nd uprava desticek brousenim, K- FindIni slinovdni, L- Testovadni slinutych desticek,
M- Kontrola desticek po zatéZovém testu
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3  Vyroba a vlastnosti praskovych smési WC-Co

Vlastnosti praskovych smési WC-Co, jejich fazové slozeni, chemické sloZeni, reologické
vlastnosti a jejich morfologie maji zdsadni vliv na moZnosti jejich zpracovani a to jak
konvencnimi technologiemi, tak technologiemi aditivni vyroby. Z toho divodu jsou dale
rozebirany techniky vyroby jednotlivych strukturnich fazi praskovych smési WC-Co v poradi od
karbidu wolframu, pfes pojiva, az po konec¢nou vyrobu praskovych smési a poZzadavkd na
praskové smési pro aditivni technologii SLM. Pfi tomto popisu byl bran ohled na vyvoj
vlastnosti praskovych smési a to jakym zplsobem bylo mozné v jednotlivych krocich ziskavani
praskovych smési WC-Co ménit jejich vlastnosti a tak i jejich aplikovatelnost pro specifickou
technologii jejich zpracovani. Protoze pro aditivni technologii SLM nebyly praskové smési WC-
Co v dobé psani této prace odladény a chybél Sirsi pohled na to, jakym zplsobem ovliviuji
vlastnosti praskové smési zpracovatelnost prasku WC-Co bylo pfistoupeno k vyse uvedenému
zaclenéni kapitoly o vyrobé vstupnich surovin praski WC-Co a jejich vlastnostech.

3.1 Zpracovani vstupnich surovin

Prvnim krokem k ziskani kvalitniho vyrobku je vyroba a zpracovani vstupnich surovin.
Zvoleny zplsob jejich zpracovani zasadnim zpUsobem ovliviiuje konecné fyzikdlni a
mechanické vlastnosti vyrobku. Slinuté karbidy Ize chapat jako ¢asticovy kompozitni material,
ktery je sloZen z tvrdych ¢dstic karbidu wolframu (faze a) a pojiva Co (faze B). Kromé téchto
dvou konstituentll mohou obsahovat v mensi mite dalsi typy karbidd (faze y) a jiné typy pojiv
(Fe, Ni, Mn) a to v pfipadech kdy je Co jako pojivo nevyhovujici napfiklad z ddvodu mensi
korozni odolnosti nebo otéruvzdornosti[1; 2].

3.2  Vyroba karbidu wolframu WC

Karbid wolframu WC je mozné ziskat zpracovanim rud, které jsou bohaté na wolfram.
Mezi tyto rudy patfi napriklad rudy Scheelitové nebo rudy Wolframitové. Druhou moznosti jak
Ize karbid wolframu ziskat je z vratného odpadu. Vratny odpad lze rozdélit do dvou skupin a
to na vratny odpad tvrdy a vratny odpad mékky. Mezi mékky vratny odpad patfi prach, tfisky
a dalsi odpad, u néhoz neni mozné presné definovat tvar. Mezi tvrdy vratny odpad patfi
poskozené britové desticky, pruvlaky a jiné strojni soucasti obsahujici wolfram v dostatecné
velkém mnoistvi[1; 2].

Z téchto vstupnich surovin je potom nejprve ziskan para-wolfram amonny, znamy téz pod
zkratkou APT.
3.2.1 Vyroba para-wolframu amonného APT

Para-wolfram amonny je bilda krystalicka latka, viz obr. 3-1, vyrdbénd pomoci
hydrometalurgickych procest z rud bohatych na wolfram. Chemicky vzorec této latky je
uveden nize[1].

(NHy)10(H,W1304,) - 4H,0 (1)
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Obrdzek 3-1 Prdsek para-wolframu amonného. Levd cdst obrdzku snimek porizeny rddkovacim elektronovym
mikroskopem. Pravad cdst obrdzku makrosnimek prasku zachycujici jeho barevny odstin[1; 5]

Nejcastéji pouzivanymi rudami pro vyrobu APT jsou Scheelitové rudy (CaWOs) a rudy
Wolframitové jako jsou Ferberit, Wolframit nebo Huberit. Jeden z nejstarsich postupl vyroby
APT spocival v rozpousténi CaWO4 pomoci vhodnych kyselin. Casto pouzivanou kyselinou byla
kyselina chlorovodikova (HCI). Pfi rozpousténi Scheelitu vznikala kyselina wolframova, ktera
byla ddle misena s hydroxidem amonnym (NH4OH). Z vytvofeného roztoku se posléze nechal
vykrystalizovat APT. Obdobnym zplsobem dochézelo k vyrobé APT z wolframitovych rud.
Rozdil byl v tom, Ze tyto rudy byly nejprve rozpoustény v alkalickém prostfedi, ¢imz vznikal
CaWOas. Ten byl dale zpracovavan vyse uvedenym zplisobem. Modernimi postupy ziskavani
APT z rud a vratného odpadu jsou procedury oznacované jako LIX a SIX procesy. Priklad

procesu SIX je uveden nize na diagramu, viz obr. 3-2[1].

Ziskan filtrat ve Separace Na,

Separace Recyklovany
Mo, Sn, Sb ML

Ruda,
vratny aq lontova o AT+ Mo, Sb, vyCistény 5
odpad ve ez filtrace vyména Stripping Sn AT Krystalizace krystaly APT
formé oxidd

Obrdzek 3-2 Proces SIX, kterym je mozZné ziskat krystalicky APT[1]

formé kalu As,Si, V, P

Ziskany para-wolfram amonny je vychozi sloZzkou pro vyrobu Cistého wolframu a karbidu
wolframu. Pro jejich vyrobu je ovsem nutné APT zpracovat do formy oxid(.
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3.2.2 Zpracovani APT do podoby cistého wolframu

APT je mozné zpracovat do podoby rlznych typl oxidu wolframu. Volba pocatec¢niho
oxidacniho stavu a technologie jeho zpracovani pak ovliviiuje konecné vlastnosti karbidu
wolframu. Jednotlivé typy oxidu a jejich fyzikalni vlastnosti jsou shrnuty niZe, viz tab. 3-1:

WO3
WO2.9 WO0,.72 WO,
(y- modifikace)
7,21-7,30 7,15 7,724-7,989 10,82-11,05
1472 - - 1530
0,0002-
0,14-0.18 0,005 0,0003 0,0029
832-853 800-816 743-780 571-595
Zluta Modra fialova Hnéda
Jednoklonnd jednoklonna jednoklonna jednoklonna
a=5,550-
5,62 A,
a=7,302-7,306 A, a=12,05A, _ )
- - a=1828 A, b=489
=7,530-7,541 A, =3,767 A, b=3175A, 4,96 A,
c=7,690-7,692 A, c=359A c=13.98 A, c=5,571-
8=90,83-90,88° | 6=94,72° 6=115.14 734,
6=118,93-
122,1°

Tabulka 3-1 Fyzikadlni vlastnosti riznych typ( oxidu wolframu[6]

Oxid wolframovy WOs3, znamy také jako Zluty oxid wolframu, je ziskdvan ohfevem APT
v rotaéni peci, v oxidaénim prostfedi, pfi teplotdch 500-700 °C. Tento proces se nazyva
kalcinace.[2] NiZe je uvedena chemicka rovnice popisujici jeho vznik z APT [1].

(NH4)10(H2W1204,2) ) 4‘H20 - 12W03 + 10NH3 + 11H20 (2)
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Trioxid wolframu WOs existuje v nékolika alotropickych modifikacich, z nichz nejvice
komeréné vyuZivanou je modifikace y, kterd je stabilni pfi teplotdch 17-330 °C[1; 6].

Oxid WO3.9, zndmy jako modry oxid wolframu TBO je mozné vyrobit redukci WO3 vodikem
pfi teplotdch 500-550 °C a parcidlnim tlaku 0,6 bar. Obdobnym zplsobem je mozné vyrobit i
ostatni typy oxidl, oxid WO;7,, ktery je zndmy jako fialovy oxid wolframu TVO a oxid
wolframicity WO.. Jejich redukéni proces vyroby se lisi v pouZité teploté a tlaku. Pro jejich
vznik se pouziva teplota, ktera se pohybuje okolo 900 °C a parcialnim tlak 0,5-0,8 bar[1].

Z téchto oxidld wolframu je poté vyrdbén cisty wolfram nejcastéji jejich redukci
v atmosférach bohatych na vodik, viz nize uvedené rovnice. Vodik v téchto atmosférach slouzi
jako redukéni Cinidlo a médium, které odvadi vznikajici vodni paru. Teplota se béhem tohoto
procesu udrzuje mezi 700-1000 °C. Cely redukéni proces je mozné snadno pozorovat a to diky
zménam ve zbarveni jednotlivych oxidl, které prechdazeji od Zluté, pfes modrou, fialovou,
hnédou az po Sedivou barvu prasku metalického wolframu, viz obr. 3-3[1; 6].

W05 + Hy, » WO, + Hy0 (3)
WO0,o+ 0.6H, > WO, 5, + 0.6H,0 (4)
WO0,,, + 0.75H, > W0, + 0.75H,0 (5)

WO, + 2H, > W + 2H,0 (6)

wo, ———————» WO, ———————» Wopp ———» WO, ——p W

Obrdzek 3-3 Zmény ve zbarveni prdsku zptsobené prechody mezi jednotlivymi oxidickymi stavy, zpusobené redukcnim
procesem(10; 11].

Wolframovy prasek je také mozné ziskat prfimou redukci uhlikem. Pfi tomto zplsobu
vyroby dochazi k obdobnym reakcim jako pfi redukci vodikem. Rozdil je v tom, Ze mimo to
dochazi k tvorbé plynu CO;. Ten reaguje s uhlikem a prechazi na CO. Nevyhodou redukce
uhlikem je nutnost udrZovat vysokou redukéni teplotu, vy$si jak 1050 °C a potom kontaminace
wolframového prasku stopovym mnozZstvim uhliku. V tabulce niZe jsou uvedeny fyzikalni
vlastnosti ¢istého wolframu, viz tab. 3-2[1].
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hodnota 19,25 3422 0.00528 46 BCC

Vlastnost | Tvrdost Modul Koeficient tepelné Barva Parametry krystalové
(HV30) | pruznosti (GPa) roztaznosti (K2) mtizky (a)

Hodnota | 300-650 390-410 4,32-4.68x10°® Seda a=3,16524 A

Tabulka 3-2 Fyzikdini vlastnosti metalického wolframu [1; 5]

3.2.3 Vyroba karbidu wolframu WC

Karbid wolframu existuje v nékolika krystalovych modifikacich. Nejvyssi vyznam v
pramyslu ma mono-karbid wolframu WC, ktery existuje v izkém koncentra¢nim rozmezi. Pfi
pokojové teploté je v jeho mtiZce rozpusténo 6,13mh% C, zatimco pfri vysSich teplotach
hodnota rozpusténého uhliku klesd na 6hm%. Morfologie zrn karbidu wolframu zavisi na
pouzité vychozi suroviné. Pfikladem toho je tvorba WC Whisker( s tloustkou okolo 0,5 um, pfi
pouziti TVO jako vychozi suroviny, viz tabulka 3-3 nize.

NejbéznéjSim zplsobem vyroby karbidu wolframu je nauhliCovani, pfi kterém je
wolframovy prasek uzavien do grafitové formy spolu s grafitovym praskem. Tato smés je poté
zahfivana na teplotu 1200-2000 °C v redukéni atmosfére. Nize jsou uvedeny chemické rovnice
probihajicich redukénich déju. V prvnim kroku dochdzi diky difazi uhliku k tvorbé tenké vrstvy
WC na povrchu ¢astic prasku wolframu. Protoze k difuzi uhliku dochazi neustale, dojde v této
vrstvé k pfeméné WC na sub-karbid wolframu WC, ktery postupné roste smérem do stfedu
¢astic prasku wolframu. Povrch castic prasku mezitim stale reaguje s uhlikem, ktery je
uvolfovan z grafitu, ¢imz dochazi k opétovnému vytvoreni vrstvy WC. Tato vrstva roste
soucasné s ristem vrstvy W»C do stfedu zrn wolframového prasku, a tak vznika prasek karbidu
wolframu WCJ[1].

1.krok: W + C - WC [1] (7)
2.krok:WC +W - W,C [1] (8)
3.krok: W,C +C - WC [1] (9)
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Pramérna velikost ¢astic WC prasku zavisi na teploté procesu, délce jeho trvani, mnozstvi
uhliku ucastniciho se reakce a mnozstvi dalSich pfimési. V tabulce nize jsou uvedeny fyzikalni
vlastnosti karbidu wolframu[1].

hodnota 15.7 2720 0.0000530 - 121 Hexagonalni
0.00008
Vlastnost | Mikro- Modul Koeficient tepelné Barva Parametry krystalové mfizky
tvrdost pruznosti roztaznosti (K%) (a, c)A
(GPa)
Hodnota 1200- 696 a=5.2x10°® Seda a=2.9065
2500
c=7.3x10° c=2.8366

Tvary zrn prasku WC. Jejich tvar a velikost jsou zavislé na pouZité vyrobni technologii a vychozim materialu.

Kolonie WC Whisker(, na
povrchu zrna W»C

Tabulka 3-3 Fyzikdlni vlastnosti karbidu wolframu WC [1; 7; 8]

Mezi dalsi zpUsoby vyroby karbidu wolframu patti redukéni proces v atmosfére vodiku Ha
nebo metanu CHa. Jako vstupni surovinu Ize pouzit wolframovy prasek nebo prasek WOs. Mezi
moderni postupy vyroby WC praskd patfi procesy, které vyuZivaji vyboje plasmy nebo
Menstruum proces[1].

Kromé karbidu wolframu WC jsou rlznymi redukénimi procesy vyrabény dalsi typy
karbid0. Tyto typy karbidd mohou byt pouzity bud samostatné, anebo v riiznych kombinacich.
Jejich pouziti ve slinutych karbidech WC-Co, ma za cil, snizit rychlost rastu velikosti WC zrn
béhem procesu slinovdni. Kromé toho jsou pridavany z dlvodu zajiSténi zvySené tepelné
stability SK, zlepSeni jejich otéruvzdornosti a zvySeni meze pevnosti a tvrdosti. Proces ziskavani
téchto karbid( je obdobny jako u karbidu wolframu. V tabulce 3-4 jsou shrnuty vybrané
vlastnosti karbid(i, které jsou zname jako y-faze a jsou béZné pouzivany jako prisadové
materialy SK.
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CrsCz NbC TaC TiC VC
6,66 — 6,68 7,78 14,48 4,93 5,51
1250 3613 3825 2940 2810
0,000180 — 0,000150
. 0,000074 0,00003 0,00025
373-386 338 285.5 451 gy
. 6,65x10° 6,29x10° 7,74x10°
- 14 22 21 i
Seds teds Zlatave Seds Cerna
hnéda
Orthorombicka FCC FCC FCC Ras
; 4.47 4.454 4.3305 )

Tabulka 3-4 Fyzikdlni vlastnosti vybranych typu karbidd [1; 9]

3.3 Vyroba pojiv

Jako pojiva jsou pouzivany prasky kovovych materidl. Jak jiz bylo uvedeno vyse, nejcastéji
byva pouzivan kobalt. Kobalt byva pouzivan nejcastéji z toho dlivodu, Ze velice dobie smaci
WC zrna, ¢imZ pfi procesu slinovani zajistuje jejich lepsSi zhutnéni a sniZeni poréznosti
slinovaného dilu. Nicméné i ostatni bézné pouzivand pojiva Ni a Fe maji dobrou smacivost
s WC zrny a to je dlvod pro jejich pouziti v pfipadech, kdy je vyZzadovana zvysena korozni
odolnost SK. Kromé nich jsou také pouzivdna pojiva legovana. U nich je zvySena korozni
odolnost zajisténa napriklad pridanim chromu. Diky tomu vznikaji pojiva komplexni napfiklad
na bazi Co-Ni-Cr[1].

Jak bylo uvedeno vyse, nejrozsitenéjsim pojivem ve slinutych karbidech je kobalt. Kobalt
je vyrabén hydrometalurgickymi procesy z k tomu vhodnych rud napft. kobaltitu (COAsS) nebo
heterogenitu (CoO(OH)). Pojivo mlze byt také ziskdno stejné jako karbid wolframu
z odpadového materidlu. Vstupni suroviny jsou vhodnymi procesy prevedeny na oxidy nebo
hydroxidy kobaltu (Co304, Co(OH)2 apod.). Ty jsou dale redukovany v atmosfére vodiku, pfi
teploté 350-600°C do podoby prasku kobaltu. NiZze v tab. & 3-5 jsou uvedeny vybrané
vlastnosti zakladnich typa pojiv[1].
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Kobalt (Co) Zelezo (Fe) Nikl (Ni)

8.9 7.874 8.908
1495 1538 1455
100 76,6 90,7
62,4 96,1 69,3
209 211 200

13 11,8 13,4

Tabulka 3-5 FyzikdIni viastnosti vybranych typii pojivii]

3.4 Vyroba praskovych smési

3.4.1 Mleti a miseni praskovych smési

Cilem pti mleti praskové smési je redukce velikosti zrn karbid( a poté jejich dokonalé
promiSeni s metalickymi, pfipadné organickymi pojivy. Pokud by béhem miseni praskovych
smési doslo k tvorbé segregace nékteré z misenych fazi, mohlo by dojit pfi jejim dalSim
zpracovani k tvorbé porli a dalSich typU necelistvosti. Tyto vady by pak mohly vést
k problémUm pfi dalSim zpracovani praskové smési napf. pti lisovani nebo slinovani[1;2; 4].

Proces mleti probiha v organickych rozpoustédlech napt. acetonu nebo heptanu. Cilem
rozpoustédel je ochrana mleté smési v(ci oxidaci a odvod prebyte¢ného tepla, které se vytvari
diky vzdjemnému otéru jednotlivych astic praskové smési. Diky tomu brani rozpoustédlo
jejich opétovnému hrubnuti[12].

Pfi mleti dochdzi k vzajemnému otéru a srdzkdm mezi zrny prasku. Tim dochdazi ke
zmensovani jejich velikosti a povrchové drsnosti. Kromé toho dochdzi k narlstu jejich
povrchové tvrdosti a zvétsovani jejich mérného povrchu. Tyto zmény v povrchové geometrii
se nazyvaji geometrickou aktivitou ¢astic prasku. Tato povrchova aktivita se projevuje ve
zvySovani kapilarnich sil, které plsobi pri mleti mezi ¢asticemi prasku. Dale dochazi ke zvyseni
jejich povrchové energie. To je spojeno s mnozZenim vnitfnich bodovych a ¢arovych poruch.
Diky tomuto jevu dochazi k narlstu pevnosti ¢astic prasku, k rdstu vnitfniho napéti a vzniku
novych hranic zrn. To vSe postupné vede ke zmenseni velikosti ¢astic prasku. Tyto jevy se
souhrnné nazyvaiji strukturni aktivita smési prasku[13].

Jednim z cil procesu mleti je ziskat smés prasku o vysoké strukturni a geometrické
aktivité a to z dlvodu, Ze béhem lisovani je docileno jejiho lepSiho zhutnéni a snizeni
poréznosti pfi procesu slinovani[1; 13].

Procesem mleti je moZné ziskat ¢astice prasku o minimalini velikosti cca 0,1-1 um. To je
dano tim, Ze postupnym zmensovanim velikosti zrn prasku narUsta jejich povrchova energie
natolik, Ze po dosazeni urcité velikosti zrn dojde k opétovnému spojeni mezi sousednimi zrny
v oblasti styku hranic sousednich zrn a tim dojde k jejich opétovnému spojeni a hrubnuti[1;
12].
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V posledni fazi miseni prasku je do smési pridavano organické pojivo. Toto pojivo ma za
cil zajistit ochranu smési prasku proti oxidaci v ¢ase pred jejim dalSim zpracovanim susenim,
lisovanim a slinovanim[1; 12].

Pro vyrobu jemnéjsSich praskd (v fddu nanometrd) jsou pouZivany technologie, které
vyuzivaji fyzikdlnich a chemickych vlastnosti vstupnich produktl napf. vhodnych chemickych
roztokl[1; 4].

3.4.2 Suseni praskovych smési

Po mleti a miseni smési prasku nasleduje jeji suseni. Susenim ziskdva praskova smés své
konecné vlastnosti, tj. tvar €astic, jejich reologické vlastnosti, typ vazby mezi zrny karbidu a
pojivem a také zbytkovou vlhkost, pfed dalSim zpracovanim lisovanim a slinovanim.

Mezi nejcastéji pouzivané zpusoby suseni patti rozprasovani smési prasku v inertnim nebo
aktivnim plynu a jeji suSeni ve vakuu. Zvoleny zplsob suseni se odviji od toho, jestli bude
praskovd smés zpracovdna pomoci technik izostatického lisovani ¢i jinymi technologiemi
naptiklad technikami extruze. Pfi pouZiti technologie rozprasovani prasku vznikaji ¢dastice
s pfiblizné kulovitym tvarem a nizkou zbytkovou vlhkosti. Tyto ¢astice se potom diky tomu, Ze
maji dobrou tekutost a sypnou hustotu zpracovavaji technologii jednoosého lisovani. Pokud je
pouzita technologie suseni prasku ve vakuu, maji granule tvar nedokonale kulovity, pficemz
muZze dojit k oduhli¢eni jejich povrchu. Kvlli nevhodnému tvaru ¢astic prasku maji tyto prasky
horsi plasticky tok nez ¢astice prasku vznikajici rozprasovanim. Vyhodou tohoto typu suseni
prasku je, Ze je mozné pridavat sekundarni organicka pojiva i v prlibéhu suseni, coz pfi suseni
rozprasSovanim neni mozné. Tato sekundarni pojiva, pokud jsou pfidadna, zvysuji sty¢nou
plochu mezi ¢asticemi prasku a dale zvysuji soudrznost vylisku predtim, nez dojde k jeho
slinuti[1].

Po suseni praskové smési nasleduje jeji zpracovani technikami tvareni a slinovani. V této
praci je uvazovano zpracovani téchto praskd aditivnimi technologiemi. Z toho dlivodu jsou
v dalsi kapitole rozebrany pozadavky na praskové smési pro aditivni technologie a nejcastéji
pouzivané techniky jejich vyroby.

3.5 Praskové smési pro aditivni technologie

3.5.1 Pozadavky na praskové smési

Na praskové smési pro aditivni technologie jsou kladeny nejriiznéjsi pozadavky, které maji
zajistit dokonalou tvorbu rovnomérné vrstvy prasku na stavéci desce aditivniho zafizeni a jeji
nasledné slinuti pomoci plsobeni aplikované energie nejcastéji laserového svazku v méné
béinych pripadech napfiklad elektronového svazku. Podle toho jakym zplsobem bude
praskovy material zpracovan, se odviji i rGzné poZzadavky na jeho vlastnosti. Typ pouZité
praskové smési a jeji vlastnosti hraji zasadni roli pfi jejim dalSim zpracovani. Vlastnosti
praskovych smési je moziné meénit technologii jejich vyroby. NiZe jsou shrnuty zakladni
pozadavky na vlastnosti praskovych materiali pro SLS technologii.

- Jednotné chemické sloZeni &astic prasku, respektive jejich fazové slozeni, které
ovliviiuje teplotu taveni, vzajemnou svafitelnost castic prasku, jejich tepelné
vlastnosti a vlastnosti mechanické[14].
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- Distribuce velikosti ¢astic prasku, ktera zavisi na typu pouzitého aditivniho zafizeni.
Pro vétsSinu aditivnich zafizeni se pouZiva prasek o velikosti ¢astic prasku 10-50 um.
Mensi velikost Castic prasku neni vhodnd, protoZe negativné ovliviiuje tekutost
praskové smési. Pro technologie EBM a LMD je pouzivan prasek s distribuci velikosti
Castic 50-150 um. Distribuce ¢astic prasku ovliviiuje jeho tekutost a rozlévatelnost po
pracovni plose aditivniho zafizeni, hustotu vytvorené vrstvy prasku, povrchovou
drsnost vyrobené soucasti a v neposledni fadé energii nutnou k jeho nataveni[14].

- Morfologie a reologické vlastnosti ¢astic prasku, které ovliviuji tvorbu rovhomérné
vrstvy prasku, jeho tekutost nebo hustotu vytvarené vrstvy prasku. Pro docileni
pozadovanych parametrd je pro granule praskovych smési pozadovano, aby mély
sféricky tvar bez povrchovych defekt(i[14; 15].

Kromé vySe uvedeného je nutné, aby byla redukovdna co nejvice zbytkova vlhkost
praskové smési. Toho je mozné docilit vhodnou volbou ochranné atmosféry nebo silikagelu po
dobu jeho uskladnéni. Dlvodem pro redukci zbytkové vihkosti je skutecnost, Ze jeji vétsi
objem vede ke zhorSeni tekutosti praskové smési a nasledné dochdzi k tvorbé pérd pfi
nasledném spékani praskd aditivni technologii[14].

Z vySe uvedeného vyplyvaji dvé zakladni vlastnosti, které musi kazda praskovd smés
splfiovat. Prvni vlastnosti je jeji dobra tekutost[19]. Druhou vlastnosti je jeji dostatecna sypna
hustota. Diky spravné kombinaci téchto vlastnosti je moiné wvytvofit na stavéci desce
aditivniho zafizeni rovnomérnou vrstvu prasku s minimalnim poctem defekt( a redukovanou
velikosti kavit mezi ¢asticemi prasku, ktera je potfebna pro jeho spravné slinuti[14; 15].

3.5.2 Technologie vyroby praskovych smési

Vyse uvedenych vlastnosti praskovych smési je mozné docilit sprdvnou volbou jejich
vyroby[14+16].

Nejvice pouzivané technologie vyroby praskovych smési respektive granulatu kovovych
praskl je mozné rozdélit do tfi hlavnich kategorii. Ve viech zde uvedenych pripadech se jedna
o takzvanou atomizaci ¢astic prasku. Prvni kategorie pouZiva inertni plyn jako médium. Do néj
je rozprasSovan roztaveny kov,Gas Atomisation methods“. Jako inertnich plynl je pouzivano
argonu, helia nebo dusiku[16;17;19]. Druhou kategorii tvofi prasky, které vznikaji
rozprasSovanim roztaveného kovu do vody , Water Atomisation methods” [17; 19]. Posledni
kategorii jsou prasky, které vznikaji rozpraSovanim kovu pomoci plazmy ,Plasma Atomisation
methods” [17; 19]. Tyto tfi kategorie vyroby praskd jsou mezi sebou porovnany nize, viz tab.
3-6 a obr. 3-(4-6). Kromé nich existuji | dalSi metody napfriklad odstrediva atomizace nebo HDH
metoda, ale ty uz nejsou tak bézné.[16;17; 19]
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Rozprasovani 0-500 MozZnost pouZiti pro velké spektrum | Povrch castic obsahuje | Ni, Co, Fe,
plynem materiald vcetné reaktivnich, velky | pory Al
rozptyl ve velikostech ¢astic prasku,
vstupni materidl mize byt ve formé
ingotu, vznikd granulat s kruhovym
prarezem
Rozprasovani 0-500 Velky  rozptyl ve  velikostech | Nepravidelny tvar | Nereaktivn
vodou vyrabénych c¢astic prasku, vstupni | ¢astic, Povrch castic | i materidly
surovinu je material ve formeé ingot | obsahuje péry, Nizsi
procento granuldtu o
velikosti 20-150 um,
nutnost suseni prasku
Rozprasovani 0-200 Granuldt o vysoké cistoté a vysoce | Vstupni surovina | Titan a
plasmou kruhovitosti mohou byt ve formé | jeho slitiny
dratu nebo prasku,
vysoka cena metody

Tabulka 3-6 Porovndni tfi technologii, které jsou pouzivany k vyrobé prdsku pro aditivni technologie[17]

Obrdzek  3-4  Tvar  cdstic
granuldtu WC-Co, ktery byl vytvoren
vakuovou metodou. Svym tvarem
tyto Cdstice prdsku pripominaji ty,
které vznikaji technologif
rozprasovdni taveniny prdsku do
vody|[vlastni zdroje]

Obrdzek 3-5 Tvar cdstic granuldatu
WC-Co, ktery byl vytvoren suSenim
v inertni atmosfére. Svym tvarem tyto
Cdstice prdsku pripominaji ty, které
vznikaji rozprasovdanim do inertniho plynu
[vlastni zdroje]

Obrdzek 3-6 Tvar cdstic granuldtu
rozprasovdnim

Ti-6Al-4V
plasmou[17]

ziskany

Z vyse uvedeného vyplyva, Ze béinymi technikami vyroby WC-Co praskovych smési je
mozné vyrobit prasky, které maji dobrou tekutost a sypnou hustotu podobnou, jakou maji
prasky vyrobené metodami atomizace. Diky tomu je mozné i se smésmi WC-Co vytvaret
rovnomérné vrstvy prasku na stavéci desce aditivniho zafizeni, coz je zaklad pro jejich
nasledujici zpracovani témito technologiemi.
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4 Proces slinovani

Po pripravé prasku, respektive praskové smési WC-Co, nasleduje jeji slinovani. Jeho cilem
je docileni homogenniho télesa bez pdérl, s takovymi vlastnostmi, aby vyrdbéna soucast
vyhovovala své budouci aplikaci napfiklad pfi obrabéni nebo tryskani. Aby bylo zjevné, jaké
jsou rozdily mezi béZnym postupem slinovani a slinovanim s pouzitim technologie SLM, je tato
kapitola rozdélena do nékolika podkapitol. Prvni z nich se zabyvaji konvenénim zplsobem
slinovani, kdy je pozornost vénovana jednotlivym stadiim slinovani a vyvoji struktury slinované
systému. Po konvencénim zpUsobu slinovani je rozebran zpulsob slinovani u praski WC-Co
technologii SLM a to tak, aby bylo zjevné, jakym zplsobem se oba dva zplsoby zpracovani
praskovych smési lisi.

4.1 Slinovani WC-Co smésnych praska

U slinutych karbid( probiha slinovani tak, Ze je jedna strukturni faze, pojivo, roztaveno.
V tomto stavu pronikd mezi zrna karbidd, kde ma za ukol vyplnit veskery prazdny prostor. Po
tomto kroku, je vyrobek ochlazen a tim je dokoncéena tvorba struktury slinutého karbidu, viz
obr. 4-1.

gt 75 / P
sl iy ~ ‘ '
P .u.\-"fz § "~-\:
Obrdzek 4-1 Koneénd struktura slinutého karbidu typu WC-Co [18]

4.2 Proces slinovani

Slinovani je proces, ktery probihda pfi pomérné vysokych teplotach. Tyto teploty se
pohybuji okolo 1350-1650 °C a to v zavislosti na chemickém sloZeni slinutého karbidu. Vlastni
proces slinovani SK Ize rozdélit do Etyr stadii.

Binding element Structural element
selid phase)

2. Selution reprecipitation

Porosity ¥ 7H

Post heat treatment
of green product

Amount of sinter reaction

\ ] 1 \" Freezing of initial binding

\
Production of green part Time

Obradzek 4-2 Pribeéh slinovdni s kapalnou fdzi[21]
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4.2.1 Prvnistadium slinovani: Viychozi strukturni stav- urychlovani difdzniho toku

V prvnim stadiu slinovani dochazi k postupnému ohrevu slinovaného prasku. Pfi jeho
ohfevu dochdzi v mistech dotyku ¢astic prasku k difuzi atomd a to nejprve na dotykajicich se
povrsich a posléze i v jejich objemu. Difuzni tok nastava, diky vnitfnim vadam v krystalovych
mfizkach a narlstajicimu vibraénimu pohybu atom(. Timto difuznim tokem nastdvaji prvotni
spojeni mezi ¢asticemi praskové smési. Téchto spojeni pribyva s narlstajici teplotou slinovani.
Obecné slinovani nastava dfive u jemnozrnnych praskovych smési s vyssi povrchovou energii,
kterd je nutna na prekondni energie mezi hranicemi zrn prasku. V prvnim stadiu slinovani
dochazi také cca pfi 300 °C k odstranéni plastifikdtoru vosku nebo parafinu ktery dava smési
prasku manipulaéni soudrznost nutnou k presunlim vyrobku v procesech, které predchazi
slinovani[1].

Intersticiadlni Prazdné misto

atomy v krystalové mfizce
(vakance)

Substitucni

atomy

\ Hranice mezi zrny

Krystalové mtizky dvou
riznych zrn

Obrdzek 4-3 Pocatecni fdze slinovani, difuze intersticidlnich a substitucnich atom( pres hranici zrn. Difuze a pocet
pohybujicich se atomi vzrista s ndriustem teploty slinovani [vlastni zrdroje]

4.2.2 Druhé stadium slinovani: snizovani poréznosti

V druhém stadiu slinovani je teplota tak vysoka, Ze pojivo uz neni ve stavu pevném, ale ve
stavu kapalném. V tomto stavu zacind postupné smacet hranice zrn karbidl. Smacenim
dochazi jednak k rozpousténi povrchu karbid( do pojiva, jednak ke vzniku kapilarnich sil, které
se snazi zrna karbid( stlacovat k sobé. Diky tomu dochazi ke snizovani poréznosti slinutého
karbidu. Roztavené pojivo nejprve vypliuje drobné péry ve strukture a smaci mala zrna, ¢imz
se snaZi docilit nizsi energetické hladiny slinovaného systému. To, jak rychle pojivo vyplIni
prazdna mista mezi zrny karbid(, zavisi na Uhlu smaceni a Uhlu vzepéti kapaliny. Pokud je thel
smaceni maly, dochazi k vyraznému zhutnéni, napf. u kobaltu je dhel smaceni pro WC zrna
témér nulovy, takze Co smaci vyrazné WC zrna uz pfi nizkych teplotach slinovani[1].

'u"HFIl:IF Liquid
H Solid
= |_'|I:| al . Graln boundary
l - I @ = Dinedral angle
Good Saolid Poor
: ¢
walling watting 2w\ S
sy 18I Tes™ 215,COS($)
t —Hnll:l.‘il:;——“:l =
TV TV
Obrdzek 4-4 Smdceni povrchu tekutym pojivem, leva cdst Obrdzek 4-5 Stanoveni uhlu vzepéti, pri nizkych thlech
obrdzku kapalina s dobrou smdcivosti povrchu, pravd &dst | vzepéti pronikd pojivo mezi zrna karbidd, pri velkych uhlech
kapalina se Spatnou smdcivosti povrchu[1] vzepéti nikoliv a dochdzi ke koalescenci zrn karbidu[1]
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Po vyplnéni drobnych porh tekutym pojivem dochazi k narlstu velikosti velkych péru.
Celkové se ale pocet pora a celkova poréznost slinovaného prasku snizuje. Problémem, pfi
snizovani poréznosti je uvéznény plyn, ktery zplsobuje zhrubnuti péri a znemoznuje tak upiné
zhutnéni vylisku slinovanim[1].

Uhel vzepéti roztaveného pojiva ovliviiuje spolu s anizotropii povrchové energie zrn
karbid0 jejich velikost. Dale také ovliviiuje pevnost vazby v mistech, kde se karbidicka zrna
dotykaji a velikost prostoru mezi zrny karbidu. Ta je ddle ovlivnéna podilem tekuté faze[1].

4.2.3 Treti stadium slinovani: Rozpousténi a precipitace

vvvvvv

pfesunu castic v roztaveném pojivu. V tomto stddiu dochdzi postupné k rozpousténi zrn
karbid( do roztaveného pojiva a to nejprve v mistech s vyssi energii, tedy v oblastech pod
kompresnim stlacenim nebo u malych zrn. Béhem rozpousténi difunduje rozpousténa pevna
faze do taveniny, pres kterou migruje do jinych mist, v kterych dochazi k jeji opétovné
precipitaci. Misty, v kterych k této precipitaci dochazi, jsou velkd nerozpusténa zrna karbidd
nebo mista, v kterych neplsobi tlakové zatiZzeni. Diky opétovné precipitaci dochazi k hrubnuti
velkych zrn karbid( a dalsi eliminaci péra[1].

4.2.4 Ctvrté stadium slinovani: Finalni zhutnéni

Findlni zhutnéni nastava v okamziku, kdy jsou vSechna zrna karbidl obestoupena
roztavenym pojivem. Béhem jeho nasledného tuhnuti dochazi k vytvoreni skeletarni struktury.
| po vytvoreni a ztuhnuti této struktury zrna karbid( dale po néjakou dobu rostou, ¢imz
zpusobuji tlakové zatizeni skeletarni struktury a tak jsou uzavirany posledni neuzaviené péry.

4.2.5 Vliv parametrl slinovaciho procesu na vlastnosti SK

Rychlost ohfevu na teplotu slinovdni musi byt do cca 300 °C dostateéné pomald, aby
dochdazelo k postupnému vyparovani voskl. Tyto vosky davaly smési prasku soudrznost pred
jejich slinutim. Rychly ohfev by zpUsobil tvorbu tlakovych pnuti, kterad by zptsobovalo velké
mnozstvi najednou vypareného vosku. Tato pnuti by ndsledné vedla k bobtnani a poruseni
slinovaného vylisku. Rychlost ohfevu k eutektickému bodu cca 900 °C a mezi timto bodem a
teplotou slinovani musi byt dostatecné pomala kvuli tomu, aby dosSlo k rovhomérnému
rozloZeni pojiva mezi zrny karbidd, kdy pfilis vysoka rychlost by vedla k nerovhomérné
distribuci pojiva a tvorbé pora[1; 4].

Po dosazZeni slinovaci teploty dochazi k vydrzi na této teploté a to proto, aby mohlo dojit
k homogenizaci struktury, rozpusténi zrn karbid( a eliminaci péri. Doba vydrZze na slinovaci
teploté se od této teploty odviji. Pokud je doba slinovani pfilis dlouha, dochazi k vyraznému
hrubnuti zrn karbid(, vyparovani pojiva a tvorbé poéra[1].

Poslednim krokem slinovani je ochlazeni vylisku. Béhem néj dochazi k opétovné
precipitaci roztavenych zrn karbidd z tekutého pojiva a to diky tomu, Ze s klesajici teplotou
klesd jejich rozpustnost v pojivu. MnoiZstvi takto precipitovanych karbidd zavisi na rychlosti
ochlazovani[1].

Rychlost ochlazovani vylisku ze slinovaci teploty ddle souvisi se vznikem faze éta (n).
Obecné plati, Ze pfi nizS§im obsahu uhliku, nez ktery je dan technologickym predpisem nebo
ternarnim diagramem W-Co-C, bude dochazet k tvorbé této faze bez ohledu na rychlost
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ochlazovani. PFi vyssim obsahu uhliku, ktery odpovida predepsanym hodnotdm, je mozné
pomalym ochlazovanim vznik této faze zcela odstranit. Rychlost ochlazovani je také urcujici
pro rozloZeni necistot na rozhrani mezi zrny karbid(l a pojivem, kdy je vyhodné ochlazovat co
nejrychleji, aby nedochazelo k segregaci necistot[1].

4.2.6 Vlivochranné atmosféry

Slinovaci atmosféry pouZivané pti vyrobé slinutych karbidd jsou vétSinou takové, aby
umoznovaly regulaci na-uhlicovaciho potencidlu. Jedna se tedy bud o atmosféry bohaté na
uhlik, anebo coZ se tyka vétsSiny pripadl, byvaji pouZivany atmosféry bohaté na vodik nebo
vakua[1].

Vodikova atmosféra se pouzivd, protoZze umoznuje odvedeni oxidl ve formé vodni pary
pry¢ od slinovaného vyrobku. PFi pouZiti vakua jako atmosféry, miUZe dojit pfi Spatné
nastavenych okrajovych podminkach, teploté a tlaku, k odpafeni pojiva[1].

Slinovani ve vodikové atmosfére probiha v zasypu grafitového prasku, jeho mnozstvi
ur¢uje nauhliCujici potencidl atmosféry a posléze i spravny obsah uhliku ve slinovanych
vyrobcich. Pfi nizkém nauhliujicim potencidlu dochazi k tvorbé faze éta. Pri pfilis vysokém
nauhli¢ujicim potencidlu, dochazi k tvorbé grafitu. Grafit i éta faze ovliviiuji negativné fyzikalni
vlastnosti slinutého karbidu a proto je nutné béhem slinovani kontrolovat nauhliCujici
potencial slinovaci atmosféry[1].

Slinovani ve vodiku mUzZe probihat i bez zasypu. V tom pripadé je ale nutné doplnit vodik
o urcité mnozstvi uhlovodikd napf. metanu (CH4) [1].

Pfi slinovani neni vhodné pouzivat atmosféry inertni. Je to ddno tim, Ze tyto atmosféry
nijak nereaguji s pojivem ani zrny karbidd. Diky tomu dochdzi k jejich uzavieni v roztaveném
pojivu. Takto uzavieny plyn ma tendenci se béhem procesu slinovani rozpinat. NarGst
vhitfniho tlaku uvnitf poru potom zpUsobuje jeho zvétSovani a stabilizaci. To v kone¢ném
disledku vede k bobtnani slinovaného vyrobku a jeho vyssi poréznosti[1].

4.2.7 Vyvoj struktury pfi slinovani

Béhem slinovani dochazi k preskupovani struktury slinovaného vyrobku. Na zacatku je
struktura tvorena smési prasku se znacnym mnozstvim pérd. Tyto péry jsou ve strukture
slinovaného vyrobku postupné eliminovany. To je ddno preskupovanim struktury slinovaného
prasku v pocatecnich fazi slinovani. BEhem tohoto procesu dochazi k hrubnuti zrn karbid( a
jsou vypliiovany péry mezi zrny karbid tekutym pojivem. Plnéni por(i roztavenym pojivem
zatind prednostné v mistech, kde je dosazena nejvys$si hustota, tedy v mistech, kde se
nachdazeji nejmensi pory. Tato mista maji nejvyssi kapilaritu, a proto jsou tekutym pojivem
vypliovany jako prvni. To za jakych podminek dojde k vyplnéni péru tekutym pojivem lze
vyjadfit nize uvedenou rovnici. Na zakladé této rovnice dochazi k vyplnéni péru, pokud je jejich
velikost pfiblizné stejné velika jako velikost radiusu menisku rm, ktery je vytvoren hranici zrn,
tekutym pojivem a oblasti péru[1].

1, = G (1—0050() (10)
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Obrdzek 4-6 Vyplriovani poru pojivem

V pozdéjsich stadii slinovani, kdy je teplota jiz dostatecné vysokd dochdzi k rlstu zrn
karbid( a ke zméndam v jejich tvaru. Rlst zrn zacina rozpousténim malych zrn, kterd posléze
precipituji na zrnech velkych. Rist zrna béhem slinovani Ize vyjadfit nize uvedenou rovnici,
v které parametr K je vyjadfen pomoci Ostwaldova modelu rlstu zrna, viz nize[1].
64:DsC-Qyg

G"—G = K -t kde parametr K =
9-RT

(11)

Kde: G...je velikost zrna béhem slinovani; Go... pocatecni velikost zrna; t... ¢as slinovani;
K.. parametr rlstu zrna dle Ostwalda; Ds... schopnost difuze pevné latky do kapalné; C...
rozpustnost pevné faze v kapalné; Q... je molarni objem pevné faze; ys... je energie na rozhrani
mezi pevnou a kapalnou fazi; R... je molarni plynova konstanta; T... je absolutni teplota; n...je
konstanta[1].

Kromé rlistu zrn karbid( dochazi k jejich oddélovani a v misté dotyku zrn k jejich srlistani.
Velikost oddéleni-separace zrn karbidd je zavisla na tloustce pojiva mezi zrny. Ke srlstani zrn
dochazi prednostné v mistech, v kterych je mezi nimi maly kontaktni Uhel. Ke sristani zrn
dochazi v mistech, kde dojde diky plsobicim kapilarnim silam k dotyku zrn karbidd. Pevnost
vazby, ktera je takto vytvorena lze vyjadfit nize uvedenou rovnici[1].

X=G- sin% (12)
Kde G... je velikost zrn karbid(; ¢.. je Uhel vzepéti [1]

Mezi zrny karbidl dochazi ke vzniku tzv. kréku, ktery postupné roste diky precipitaci
rozpusténé pevné faze z pojiva. Rast krcku mize byt popsan nize uvedenou rovnici[1].

X\® _ gsDsCyqQt
(G) - G3 (13)

Y e,

21\‘/3%/

Obradzek 4-7Tvar a koalescence zrn karbid( pri vysokych teplotdch slinovdni. Mezi karbidickymi zrny jsou vidét
nevyplnéné pary, oznaceno sipkou[1].
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Hrubnuti zrn karbid( WC Ize zabranit pridavkem karbid( tranzitnich kov( VC, CrsC,, NbC,
TaC nebo TiC. Tyto karbidy spolu s mnozstvim uhliku, ve slinovaném systému WC-Co, ovlivAuji
budouci velikost a tvar zrn karbid(. B€hem slinovani dochazi k rozpousténi zrn WC a zrn
tranzitnich kov(l do roztaveného pojiva. Rozpustnost karbid( s teplotou stoupa, kdy pfiteploté
slinovani dosahuje hodnoty cca 20-25 %. Pfi nasledujicim ochlazovani klesd rozpustnost
tranzitnich kovl v pojivu, a ty pak segreguji na hranici mezi zrny karbid( a pojivem, kde vytvofri
tenkou vrstvu. Tloustka této vrstvy je zavisld na mnoizstvi pfidavnych prvkl, a na rychlosti
ochlazovani. Pridavané inhibitory rlstu zrn zpomaluji reakce, ke kterym dochazi mezi
jednotlivymi povrchy[1].

bidu WCa pojivem Co[1].

rbidd VC na hranici mezi zrny

Obrdzek 4-8 Precipitace cCtverecnych

Diky neustdlému zhutfovani struktury a eliminaci pérd, dochdzi ke zvySovani hustoty
slinovaného vyrobku. Vysledna hustota po slinuti je pocitdna z pocatecni hustoty slisovaného
prasku a z jeho smrsténi[1].

b (14)

Al
(1-%)
Kde ps... je hustota slinutého vylisku; pg... je hustota vylisku pred slinutim; Al... zména
rozméru slinovaného vylisku diky slinuti; lo...rozmér vylisku pred slinutim[1]

Ps =

4.3  Slinovani technologii SLM

V soucasné dobé je moziné technologie aditivni vyroby pouzivané pro zpracovani
kovovych praskd rozdélit do tfi hlavnich kategorii. Kazdd z téchto metod se da pouzit ke
zpracovani WC-Co praskovych smési. Jedna se o technologie powder bed fusion, binder jetting
a directed energy deposition[19].

V této praci bude pojednano o aditivni technologii SLM, ktera spada do kategorie powder
bed fusion technologii. Dlvodem pro jeji blizsi popis je skutecnost, Ze byla pouzita k pfipravé
vzorkd v ramci experimentalniho programu této prace.

Technologie SLM vyuzZivd kontinudini vlaknovy laser k prfetavovani nanaseného prasku.
Prasek je nejprve pomoci tzv. recoateru nanesen na stavéci desku. Vrstva naneseného prasku
ma obvykle tloustku 20-100 um. Po jejim naneseni je pretavena za pomoci laseru. Po pfetaveni
vrstvy prasku je nanesena vrstva nova a ta je poté opét pretavena. Takto pokracuje vyrobni
proces az do té doby, dokud je vyroba prototypové soucasti hotova[14; 16; 3].
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Obrdzek 4-9 Zpusob vyroby soucdsti za pouZiti technologie powder bed fusion[14]

Konecné vlastnosti vyrobku jsou, kromé vlastnosti pouzité praskové smési, ovlivnény
zpusobem jeho zpracovani. Mezi faktory, které ovliviiuji kvalitu vyrobku, patfi stavéci strategie
nutnost podpor, trajektorie skenovani, pouzitd ochranna atmosféra typ pouzitého laseru
(vlaknovy, CO,, pouZity vykon laseru, rychlost pohybu laserového svazku, tloustka nandsené
vrstvy prasku atd.) [21]. KaZzdy typ laseru pracuje s jinou vinovou délkou, coZ ovliviiuje
mnozZstvi energie, které dokaze material absorbovat. MnoZstvi této energie je potom dale
zavislé na typu slinovaného materidlu a pouzité ochranné atmosfére[21]. Jako ochranné
atmosféry se pouzivaji inertni plyny argon, helium nebo dusik. Kazda z téchto atmosfér ma jiny
ionizacni potencial, ktery ovliviiuje tvorbu plasmy v okoli laserového svazku a tvorba této
plasmy potom ovliviiuje hloubku, do které muze laserovy svazek proniknout. Ve své podstaté
plati, Ze ¢im vyssi je ionizacni potencidl ochranné atmosféry, tim hloubéji mize laserovy svazek
proniknout do vrstvy pretavovaného prasku, a to proto, Ze neni tolik ovlivnén vznikajici
plasmou, které vznika méné[21].

loniza¢ni potencial | 15,68 24,46 14,54
(eV)
Molarni hustota 40 4 28
Bod vzplanuti Nehotlavy Nehotlavy Nehorlavy
Tepelna vodivost | 0,018 0,15 0,026
(W/mK)

Tabulka 4-1 Vybrané vlastnosti pouZivanych ochrannych atmosfér pro SLM proces[21]

Typ pouzité ochranné atmosféry ovliviiuje zbytkové mnozstvi kysliku v komofre aditivniho
zatizeni a rychlost jeho odstranéni z tohoto prostoru. Pfitomnost kysliku je negativni protoze
vede k narlstu poréznosti vyrobku[21].

4.3.1 Postup slinovani WC-Co praskovych smési s pouzitim SLM technologie

Nanesena vrstva prasku je pomoci vlaknového kontinualniho laseru roztavena. Doba, po
kterou jsou Castice prasku v kapalném stavu, je velice kratka. Tato doba se pohybuje mezi
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jednou milisekundou az jednou desetinou sekundy. Za takto kratky ¢asovy interval neni mozné
docilit vSech etap slinovani, které byly popsany v kapitole ,,4.2 Proces slinovani“. U praskové
smési postupné dochdzi k absorpci energie laseru. Tato vloZena energie zpUlsobuje ohfev
prasku a postupné roztaveni pojiva Co. Pfi taveni pojiva jsou ve slinovaném systému
aktivovany kapilarni sily, které postupné stlacuji WC zrna k sobé a tim dochazi k redukci
poréznosti. Tento tok hmoty zplisobeny roztavenym pojivem vede postupné k tvorbé spojeni
mezi ¢asticemi prasku. Rlst téchto spojeni tzv. krékl Ize vyjadfit nize uvedenou rovnici[3; 25].

(f)z = 2(%)[3] (15)
Kde:

X...je polovina tloustky vytvofeného spojeni mezi ¢asticemi, jejichZ velikost je mozné
vyjadfit pomoci polomérur, t...je ¢as, y...je povrchové napéti a ... je viskozita

Rast téchto spojeni mezi ¢asticemi prasku vede postupné ke sniZzovani poréznosti
vyrabéného dilu. Mira zhutnéni praskové smési je primarné zavisla na stabilité viskdzniho toku
roztaveného pojiva a pevné faze karbid(l. Scherer (1977) pfisel na to, Ze intenzita zhutnéni se
méni nepfimo umeérné k viskdznimu toku a Ize ji vyjadfit nize uvedenou rovnici[3].

AP (a4 ) S e

24Ny 313 18-r-x—12-r2
Kde:

2X...je velikost tuhnouci ¢&astice, p...je zdanliva hustota, y...je povrchové napéti, £...je
konstanta pohybujici se mezi 0-1 a nm ... je viskozita smési roztaveného pojiva a pevné faze.

Kde viskozitu smési tekutého pojiva s pevnou fazi (WC zrny) lze vyjadfit pomoci nize
uvedené rovnice[3].

Mm =M ( - 5)_2 (17)

Vm
Kde:

n....je viskozita tekutého pojiva, V... je objemové zastoupeni pevné faze a Vm. je objemové
zastoupeni faze tekuté.

Dalsim faktorem, ktery ovliviiuje kone¢nou hustotu (zhutnéni) vyrabéného dilu je
vzajemnd rozpustnost karbidu wolframu (pevné faze) a pojiva (kapalné faze). Pokud je
rozpustnost pevné faze do kapalné nizka, roztavené pojivo zpUsobuje bobtnani slinovaného
vyrobku béhem procesu jeho slinovani[3].

Oproti tomu pokud je rozpustnost pevné faze do kapalné vyssi, dochdzi k vyraznéjsimu
zhutnéni praskové smési. To je dano tim, Ze se drobnd- mikroskopicka zrna karbid( rozpoustéji
v pojivu, kde zvysuji podil taveniny a tak vypliuji prostor pérl. U zrn karbidd o vétsich
rozmérech dochazi k jejich hrubnuti, diky ¢emuz opét vypliuji prostor poérla ve strukture
vyrobku a zpUsobuji tak narlst v poctu spojeni mezi jednotlivymi ¢asticemi prasku([3].

Kromé vzajemného spojeni ¢astic prasku musi dojit k propojeni nové nanesené vrstvy
prasku s tou predchozi. To znamena, Ze roztaveny kov musi dobie smacet povrch vrstvy dfive
nanesené. Je dulezZité, aby nebyl povrch této vrstvy kontaminovan kyslikem nebo jinymi
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necistotami. A to z ddvodu, Ze tato kontaminace zvySuje povrchové napéti a tim snizuje
smaceci schopnost roztaveného pojiva[23].

Po roztaveni a zhutnéni smési prasku (metodou SLM) dochazi ve velice kratkém casovém
intervalu k opétovnému ztuhnuti pojiva, ¢imZ je proces slinovani ukoncen[22].

Pfi roztaveni a béhem tuhnuti dochazi k tvorbé teplotnich gradient(i. Tvorba téchto
gradientl je spojend se vznikem a zménami v plsobicim povrchovém napéti roztavené
kapaliny respektive pojiva. Tyto zmény poté vedou k tvorbé tepelné aktivovaného kapilarniho
toku, ktery je také zndm jako Marangoniho proudéni. Marangoniho proudéni (efekt) ma za
nasledek snizovani teplotniho gradientu v roztavené oblasti pficemz se podili na vzajemném
promiseni pojiva s pevnou fazi a ovliviiuje hustotu budouciho vyrobku. Hodnotu tohoto
kapilarniho toku je mozné vyjadfit nize uvedenou rovnici[23].

d w d aT\ (/w
@G @EE)
G el
Tato rovnice vyjadrfuje rychlost, s jakou mlzZe dochazet ke snizovani teplotniho gradientu
v roztavené oblasti konvenci nebo kondukci[23].

M, =

Nezaplnéné Péry \ Zrna materialu
Céstice prasku ’
Neroztavena
L Pory 7rna
Tavenina

— =

Ztuhlé pojivo

Pocdatecni stav SLM proces Konecné zhutnéni

Obrdzek 4-10 Stddia slinovdni pri pouziti SLM technologie[36]

Jak bylo uvedeno vyse k tomu, aby doslo k tvorbé spojeni mezi ¢asticemi prasku, musi
laser pusobit na smés prasku urcitou energii. Hodnota této energie zavisi na vykonu laseru,
velikosti laserového spotu a ¢ase, po ktery laser plisobi na ¢astice smési prasku. Objemova
hustota energie, kterd je laserem vloZzena do objemu slinované smési prasku je mozné vyjadrit
nize uvedenou rovnici[22].

Py
Vg hg'l,

E, = (19)

Kde P.... je vykon laseru; vs... je rychlost skenovani laserového svazku; hs... rozestup mezi
stopami laseru; I... tloustka vrstvy naneseného prasku

Tato energie musi byt takova, aby bylo docileno tzv. druhého stadia slinovani, pri kterém
dochdzi k roztaveni pojiva. Tuto energii Ize vyjadfFit nize uvedenou rovnici[21].

Ep=(Cp AT +c)) p-V (20)

Kde: Cp... je mérna tepelnd kapacita; AT... je potfebny narlst teploty k roztaveni ¢astice
prasku; c... je latentni teplo; p... hustota ¢astice prasku; V... objem castice prasku.
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Pokud tedy bude hustota E, vétsi, nez Em, dojde k vytvoreni potfebné kapalné faze, avsak
tato energie nesmi byt pfilis vysoka. Pfi pfilis vysoké E, by dochdazelo k vyraznému vyparovani
roztaveného pojiva, které by zpUsobilo opétovny nar(ist poréznosti vyrobku. Jednotlivé zény,
které vznikaji pfi interakci laseru s praskovou smési, jsou zobrazeny na obrazku 4-11 nize.

Intensity Levapocsson
distribution
of

gaussian L
laser beam -

Splatters

@

Powder

Layern
¥ {— Evaporated material

Layern-1 Vi 1 \ [~ Molten material
Heated material

feree g Sesctionforees * . S olidified material

. 1G.

Obrdzek 4-11 Interakce laserového svazku s prdskovou smési pri slinovdni 3d-tiskem. PFi jeho interakci dochdzi
k mnohondsobnym odrazim svazku od Cdstic prasku. Z toho vyplyvd, Ze pro sprdvné nataveni ¢dstic prasku je nutné, aby
byla tato vrstva rovnomérné zaplnéna cdsticemi prasku, pricem?z je dileZité, aby prazdny prostor mezi ¢dsticemi prasku byl
co nejmensi, protoZe i tento prostor kromé chemického sloZeni cdstic prdsku ovliviiuje mnoZstvi absorbované energie
slinovanym materidlem[2; 24]

Kromé vyse uvedeného je konecna hustota vyrobku dana stabilitou tavné lazné pfi
procesu slinovani. Tato stabilita je pfimo zavisla na hodnoté linedrni hustoty energie, viz
rovnice 21 nize[57].
P
v

E, = (21)

Kde: P... je pouzity vykon laseru, v... je rychlost pohybu laserového spotu

Pti vysoké rychlosti pohybu laserového svazku dochazi k redukci ¢asu, po ktery muze laser
interagovat s ¢asticemi prasku. Diky tomu je potom podil taveniny v systému WC-Co nizsi a
dochdzi k narlstu poréznosti slinovaného vyrobku. Z toho dlvodu je vyhodné;si pouzivat pro
zpracovani téchto materialll niz$i skenovaci rychlosti. Pfi sniZzeni skenovaci rychlosti se
prodlouZi ¢as, po ktery mlze pojivo smacet zrna karbid( a tak je i prodlouzen ¢as po ktery je
vyrobek zhutfiovan. Snizeni skenovaci rychlosti, stejné jako zvySeni pouZitého vykonu laseru,
vedou k ndrlstu maximalni teploty ve slinované linii prasku. Tato skutecnost mze
v pfipadech, kdy by byl pouzity vykon laseru pfiliS vysoky vést opét k ndrlstu poréznosti
vyrobku z dlivodu, Ze bude dochazet k nadmérnému vyparovani pojiva z objemu tavné lazné,
ktera béhem tohoto procesu vznika[3; 22].

4.3.2 Struktura SK pfi poutziti technologie SLM

Z informacich ve vy$e uvedenych kapitolach vyplyva, Ze jednim z problém ktery je nutno
fesSit vhodnou volbou vstupnich surovin a nastavenim procesu zpracovani smési WC-Co je
poréznost tiSténych vzorkl. Tuto skutecnost potvrzuji publikované odborné ¢lanky, které se
zabyvaji pravé zpracovanim téchto karbidickych praskovych smési. Problematiku poréznosti
resil napriklad. Wang a kol.(2002)[21], ktery pouzil smésny prasek WC-Co (9 % Co), pro vyrobu
tvarové jednoduchych vzorkd, u kterych pozoroval a popisoval rizné typy defektd a poru.
Néktefi autofi se snaZili snizit podil porl ve strukture vytisk(l obdobné, jako to bylo v pripadé
vyroby prvnich slinutych karbidd a to naslednou infiltraci pérd vhodnym kovem napriklad
bronzem (Kumar(2009))[26]. Toho lze ovSsem vyuZit pouze v pfipadech, kdy je struktura
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vyrobku tvorena tzv. otevienou poréznosti. V pfipadé uzavienych périd nelze timto zplsobem
zajistit dodatecné zvysSeni hustoty vytisku. Dalsi zkousenou variantou, jak snizit poréznost
vyrobku byla Uprava praskové smési WC-Co a to snizenim obsahu WC faze na takovou
hodnotu, aby ve vyrobcich nedochazelo k tvorbé trhlin, které ve vytiscich mohli vznikat
napfiklad z divodu rizné tepelné roztaznosti rliznych strukturnich fazi anebo z diivodu tvorby
zbytkovych tepelnych napéti. Touto problematikou se zabyval napfiklad Khmyrov(2016), ktery
se se svym tymem zabyval vyvojem trhlin v pfipadech, kdy vyrobek obsahuje vysoky podil
pojiva 50-75 % kdy pfi vy$Sim podilu pojiva 75 % nedochdzelo k jejich tvorbé[27]. Nicméné
vyrobky s takto vysokym podilem pojiva nejsou bézné komercéné vyuzivany, coz ztéZuje aplikaci
tohoto vystupu. Kromé zvyseni podilu pojiva se védecké prace zabyvaly aplikaci pfidavného
pojiva, napfiklad médi (Gu a kolektiv (2006)). Pfidani médi mélo za cil zvysit zabihavost pojiva
Co a tak zvysit hustotu vyrabéného dilu. Problematikou je v tomto ptipadé, Ze vyrobek
nedosahuje takovych mechanickych vlastnosti, pevnosti v tlaku nebo tvrdosti jako v pfipadé
pouziti pojiva Co nebo Ni. Kromé pridavani pomocnych pojiv je v literatufe [29], zmiflovdno
pouziti alternativnich typl pojiva na bazi niklu. Diky tomu se podafilo ziskat vyrobky o vysoké
hustoté (az 96%). Nicméné v prdci neni uveden podil WC faze, coZz znemozZnuje ovéfit vhodnost
této Upravy pro prlimyslovou aplikaci.

Kromé vzniku a popisu poréznosti a jeji eliminaci se nejnové;jsi odborné ¢lanky, zabyvaji
vznikem éta faze v systému WC-Co a rastem zrn WC. Napfiklad Domashenkov a kol. (2017),
uvadéji, ze pfi zpracovani nano-kompozitniho prasku WC-Co dochazi diky difazi uhliku a
wolframu k preméné pojiva do podoby tzv. éta faze, kterd zhorSuje zejména lomovou
houzZevnatost SK[36].

Na zakladé provedené literarni reserSe bylo mozné sestavit experimentdlni program této
prace. Tento experimentalni program, ktery bude popsan v dalSich kapitolach, se zabyva
vlivem kvality vstupnich surovin praskovych smési WC-Co na vyvoj vlastnosti a struktur vytiskd
pfi zméndach parametrl jejich zpracovani. Nize viz obr. 4-13, je uvedena ukazka struktury
vytisku ze smési WC-Co, kterda ukazuje defekty a zmény struktury, prezentované ve vyse
uvedenych odbornych ¢lancich, ke kterym dochazi na zdkladé déja popsanych v predchozich
kapitolach.

Hrubozrnn
a oblast zrn WC

WC zrna

I SEMHV: 200kV  SEM MAG:-S‘.OD | Cl Jemnozrnna

WD: 14.98 mm Det: SE 10 pm

SEMMAG: 5.00 kx  Date(m/dly): 03/16/18 oblast zrn WC
Obrdzek 4-12 Struktura WC-Co vzorku po jeho slinuti na aditivnim zarizeni typu SLM[vlastni zdroje]
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5  experimentdlni program

ReSersni ¢ast této prace se zabyvala problematikou vyroby praskovych smési WC-Co jejich
naslednym zpracovanim- slinovanim. Zpusob vyroby praskové smési WC-Co do zna¢né miry
ovliviiuje jeji naslednou zpracovatelnost.

Na zakladé pozadavk( na praskové smési pouzivané v procesu aditivniho zpracovani
materialu technologii SLM, budou pro experimentalni program této prace vybrany tfi rlizné
typy praskovych smési WC-Co. Cilem navrhovaného experimentdlniho programu potom bude
ovérit jejich aplikovatelnost pro aditivni technologii SLM. Prvnim krokem experimentdlniho
programu bude analyza praskovych smési WC-Co se zamérenim na hodnoceni jejich
technologickych vlastnosti s ohledem na pozadavky vybrané aditivni technologie. Kromé
technologickych vlastnosti praskovych smési bude provedena metalografickd analyza a
analyza jejich fazového slozeni. Cilem téchto analyz bude urcit strukturni sloZeni praska pred
jejich zpracovanim. Metalografickd analyza na ¢&asticich prasku bude provedena ve dvou
oblastech a to na povrchu ¢astic prasku a na jejich pricném metalografickém vybrusu.

Po analyze vstupnich surovin (praskovych smési) bude pfistoupeno k vyrobé
prototypovych vzorkd na aditivnim zafizeni typu SLM a to ve spoluprdci s technickou
univerzitou v Liberci. Parametry zpracovani praskovych smési budou vychazet z citované
odborné literatury, ze zaznamenaného chovani praskovych smési béhem tisku a ze zjisténych
technologickych vlastnosti praskovych smési.

Po vyrobé prototypovych vzorkd bude provedena jejich metalografickd analyza, analyza
fazového slozeni a hodnoceni jejich mechanickych vlastnosti a to zkouskami tvrdosti, pevnosti
v tlaku a Impact testu.

Na zakladé zjisténych vlastnosti u praskovych smési a strukturnich zmén vyvolanych, u
prototypovych vzork(l, béhem jejich zpracovani bude mozné urcit, jakym zplsobem ovliviiuje
kvalita vstupnich surovin a parametry pouzité k jejich zpracovani koneénou kvalitu vysledného
produktu. V tomto pfipadé prototypového vzorku.

5.1.1 PouZité experimentdlni materidly

Jako experimentalni materidly byly vytipovany tfi rizné praskové smési WC-Co. Prvni
analyzovana praskova smés s oznacenim CTE50DF od spolec¢nosti Ceratizit GmbH, byla smés
odebranad z atritoru pred tim, nez do ni bylo pfidano sekunddarni anorganické pojivo nebo nez
u ni bylo provedeno suseni respektive granulace. Tato praskova smés obsahovala vyssi podil
pojiva oproti druhym dvéma analyzovanym smésem. Tyto dvé praskové smési se liSily také
tim, Ze u nich bylo provedeno rliznym zplisobem suseni a granulace. Diky tomu mély tyto
smési dodané spolecnosti GTP Bruntal s.r.o rozdilné technologické vlastnosti, avsak z pohledu
jejich chemického sloZzeni byly totozné. Tyto dvé praskové smési nesou oznaceni SD251 a
AW701.

5.1.2 Experimentalni zafizeni a metody

K analyze vstupnich surovin bude primarné pouZzito vybaveni katedry KMM a dalSich
védecko-vyzkumnych pracovist zapojenych do feseni této disertacni prace. Analyza vybranych
praskovych smési probéhne za pomoci nize uvedeného vybaveni a metod:

- Opticky mikroskop ZeissObserver Z1m, software AXIO-VISION
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Elektronovy skenovaci mikroskop PHILIPS 30ESEM s mozZnosti analyzy chemického
sloZzeni praskovych smési pomoci EDX analyzy

Laserovy analyzator velikosti ¢astic prasku HORIBA LA960

RTG difrakce metodou Bragg-Brentano s pouzitim rentgenova zareni CuKa

Zaftizeni pro analyzovani opottebeni pistnich krouzk(. Toto zafizeni bylo upraveno, pro
analyzu rozsypu prasku na stavéci desku aditivniho zafizeni, viz obr. 5-1
Metalografické vahy RADWAG a laboratorni nadoby pro analyzu sypné hustoty a
sedimentace praskovych smési

Stfdsacka, pro analyzu setfepné hustoty prasku

Zatizeni pro sitovou analyzu distribuce velikosti ¢astic praskovych smési

Pec pro suseni negativl

Lis pro pfipravu metalografickych vzorku Citopress 10

Poloautomatickd metalograficka bruska Tegramin 25

Poutitd tryska l Prasek

stavéci desky

Vratny pohyb s A oé z

Obrdzek 5-1 Laboratorni zafizeni pro testovdni pistnich krouzk( pouZité pro testovdni rozlivu praskovych smési na
stavéci deskulvlastni zdroje]

Zpracovani praskovych smési do podoby prototypovych vzork( probéhne za pomoci nize
uvedeného vybaveni:

Tiskdrna pro zpracovani kovovych praski SLM280 TU Liberec. Pro stavbu
prototypovych vzorkl bude zvolena mensi velikost platforem a to z dlivodu mozZnosti
redukce tisknutelného prostoru. Diky tomu bude mozné snizit potfebné mnozstvi
materialu pro tisk prototypl. Jako prototypové vzorky budou vyrobeny krychle o
hrané 10x10x10 milimetru.

Analyza vytvorenych prototypovych vzorkd probéhne s pomoci nize uvedeného vybaveni
a metod:

Opticky mikroskop ZeissObserver Z1m, software AXIO-VISION

Opticky mikroskop Nikon, software NIS-ELEMENTS

Elektronovy skenovaci mikroskop PHILIPS 30ESEM s mozZnosti analyzy chemického
sloZeni prototypovych vzorkd pomoci EDX analyzy

Elektronovy skenovaci mikroskop TESCAN-VECTRA, EBSD, BSE, SE analyzy

RTG difrakce metodou Bragg-Brentano s pouzitim rentgenova zareni CuKa

Lis pro pripravu metalografickych vzorkl Citopress-10

Poloautomatickd metalograficka bruska Tegramin-25
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Metalograficka analyza bude provedena na pficném metalografickém vybrusu vybranych
prototypovych vzorkd, viz obr. 5-2 nize.

Smér odbéru metalografickych
vzorkd

Y A

Smér vrstveni
materidlu  pfi  vyrobé
prototypového vzorku

Obrdzek 5-2 Smér ubéru materidlu pfi pripravé vzorku pro metalografickou analyzu a ukdzka rediného vybrusu na
prototypovém vzorku z praskové smési AW701[vlastni zdroje]

V ramci pripravy metalografickych vybrusd prototypovych vzorkd, byl pro vzorky
s vysokou porezitou a kfehkosti, odladén nize uvedeny postup jejich ptipravy. Tento postup
byl odladén na poloautomatické brusce Tegramin-25.

- Hrubé brouseni na SiC féliich, po dobu 2-5 minut, v zavislosti na stavu pfipravované
plochy, pfitlak 20 N. Nedoporucuje se pouziti kotoucl s pevnou vazbou abraziva,
dochazi k vydrolovani substratu vzorkd a rychlé degradaci brusného kotouce.
Lubrikant voda

- Jemné brouseni, kotouce Allegro, doba brouseni 2-5 minut. V zdvislosti na stavu
pfipravované plochy, bylo nékdy nutné tuto dobu prodlouZit az na 30 minut. Pfitlak
15 N. Lubrikant diamantova suspenze 9 um

- LeSténi kotouce Pan nebo Sat. Doba leSténi 2-5 minut, pouzité diamantové suspense
1-3 um. Volba suspense se odvijela od analyzy pouZité k hodnoceni povrchu
prototypového vzorku

Vytvorené metalografické vzorky budou hodnoceny ve stavu neleptaném a ve stavu po
vyvolani struktury chemickym leptanim. V neleptaném stavu bude na pfipravenych
metalografickych vybrusech provedeno hodnoceni poréznosti prototypu, tj. bude hodnocena
velikost, tvar a rozloZeni péra ve strukture vzork(. Vybrané vzorky budou v tomto stavu
vybrany pro RTG difrakéni analyzu, analyzu chemického sloZeni a analyzu mechanickych
vlastnosti.

Po analyze vzork( v neleptaném stavu bude provedeno u metalografickych vybrus(
vyvolani struktury vzork(. Struktura vzork( bude vyvolana u vzorkd chemickym leptanim jejich
povrchu. Leptani bude provedeno podle normy ASTM B657. Po vyvolani struktury vzork( bude
provedeno hodnoceni podilu vyskytujicich se strukturnich fazi, jejich rozloZzeni a dosazenych
objemovych zmén.
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5.2  Praskova smés CTESODF

Z dodaného objemového mnoiZstvi prasku byla jeho ¢ast odebrdna pro metalografickou
analyzu. Ta se skladala z rozboru stavu povrchu granuldtu a jeho objemu pomoci pfiéného
metalografického vybrusu. Tyto rozbory byly doplnény o analyzu chemického sloZeni EDX a
analyzu fazového sloZeni pomoci RTG difrakce. Stav povrchu granulatu a jeho pficny
metalograficky vybrus je zachycen niZe, viz obr. 5-3.

O Eete N

i

I

AN -

MIRA3 TESCAN| SEMHV: 25.0 kV WD: 10.00 mm
SEM MAG: 160 x Dot SE 500 ym SEM MAG: 5.00 kx Det: SE 10 pm SEM MAG: 6.00 kx Det: SE 20 pm
WO: 1481 mm  Date(midy): 1024116 cv Rez WD: 1485 mm  Date(m/dly): 10/24/16 CV Rez

¥

3 des 9 A o S v -
SEM HV: 200 KV WD: 1481 mm MIRA3 TESCAN S 0.0 kV Wo; 1485 mm |

Obrdzek 5-3 Granuldat prasek CTE50DF. Levad cdst obrdzku tvar dstic prasku, stfed obrdzku, detail struktury povrchu
granuldtu, pravd ¢dst obrdzku stred granuldtu zachyceny na pricném metalografickém vybrusu[vlastni zdroje]

Z vySe uvedeného obrazku 5-2 je patrné, Ze granulat prasku je tvoren ¢asticemi, které jsou
vzajemné vazany pouze za pomoci plsobeni adhezivnich Van-der Waalsovych sil. Provedena
BSE analyza na povrchu ¢dstic prasku prokazala pritomnost dvou strukturnich fazi karbidu
wolframu WC a pojiva Co, viz obr. 5-4. Tato skute¢nost byla dale potvrzena za pomoci RTG
difrakce, viz obr. 5-4.

Prasek CTE50DF

16000

wc

14000

12000

wc

10000

8000

Counts

6000

4000

2000

-
0
Pe " ON = OWdOARNNNO-NOGWOMONMOD S O
4 “ k AH N NMOMTTNNOONNONRDODOD M
A W

- .
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WD: 14.86 mm | Date(m/diy): 10124/16

Obrdzek 5-4 Leva ¢dst obrdzku- BSE snimek strukturnich fdazi. Svétld zrna karbid wolframu, tmavd zrna pojiva kobaltu.
Pravd cdst obrdzku difraktogram porizeny na praskové smési CTE50DF[vlastni zdroje]
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Chemické slozeni granuldtu bylo stanoveno za pomoci EDX analyzy. Tato analyza byla
provedena na povrchu ¢astic prasku a na jejich pricném metalografickém vybrusu, viz obr. 5-
5.

SEMHV: 25.0 kV wo:
SEM MAG: 500 X Det: SE 200 pm

65,8+0,4 33,8+0,4

Obrdzek 5-5 Zdznam chemického sloZeni granuldtu prdsek CTE50DF. Leva &dst obrdzku ukdzka oblasti nabéru
chemického sloZeni na pricném metalografickém vybrusu granuldtu. Leva ¢dst nabrané spektrum, spodni ¢dst obrdzku
primérné hodnoty chemického sloZeni granuldtu [vlastni zdroje]

Soucdsti metalografické analyzy bylo stanoveni profilu velikosti granuldtu, viz obr. 5-6.
Velikost granuldtu byla stanovena na zakladé proméreni velikosti castic granulatu na
pofizenych metalografickych snimcich a to u kazdé granule ve dvou na sebe kolmych smérech.
Vysledné hodnoty byly porovnany s velikosti granuli vzorku ocelového prasku, ktery byl pro
tento experiment vybran jako prasek komparacni.
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Obrdzek 5-6 Porovndni profilu velikosti referencniho materidlu (ocelového prdsku PH1) a prasku WC-Co s technickym
oznacenim CTE50DF[vlastni zdroje]

Z grafu vyse je zfejmé, Ze profil velikosti granulatu WC-Co, je hrubsi oproti standardné
pouzivanému materialu. Tento fakt je spojen s aktivaci dfive zminénych Van-der Waalsovych
sil mezi submikroskopickymi zrny karbidu wolframu a pojiva Co. K jejich aktivaci doslo diky
jejich vzajemnému kontaktu a pohybu. Kromé velikosti granuldtu byl stanoven profil,
respektive kruhovitost granulatu a pocatecni velikost zrna karbidu WC, viz obr. 5-7 a 5-8.
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Porovnani tvaru castic granulatu
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Obrdzek 5-7 Porovndni kruhovitosti ¢dstic granuldtu referencniho materidlu a karbidického prasku CTE50DF|[viastni
zdroje]
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Obradzek 5-8 Grafické zndzornéni podilu velikosti zrna. Primeérnd velikost zrna WC 3,4+3,16 [vlastni zdroje]

Z grafu 5-7 vyse, je patrné, Ze profil tvaru ¢astic granulatu je podobny jako u referen¢niho
materialu. Druha ¢ast odebraného vzorku, ktery nebyl pouZit na metalografickou analyzu, a
analyzu fazového sloZeni byla pouZita na technologické zkousky, které mély za cil ovérit
chovani prasku pfi jeho davkovani na stavéci desku aditivniho zafizeni a jeho schopnost tvorby
rovnomeérné vrstvy bez necelistvosti. Za timto Ucelem byl proveden test sypné a setfepné
hustoty, tekutosti a rozlivu (rozsypu). Méreni sypné hustoty a tekutosti vychazelo z technické
normy CSN EN SO 4490. Vysledné hodnoty provedenych technologickych zkou$ek byly opét
porovnany s hodnotami zjisténymi u referenéniho ocelového prasku PH1, viz tabulka 5-1 a
obrazek 5-8.
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CTESO0DF PH1
5,2%0,2 3,710,1
2,710,4 4,2+0,6
2,810,4 4,610,7
2,710,2 3,51+0,5

Tabulka 5-1 Vysledky provedenych experimentdlnich méreni sypné hustoty, setfepné hustoty a tekutosti testovanych
prdskovych smési [vlastni zdroje]

Obrdzek 5-9 Porovndni distribuce prdsku na stavéci desku pfi testu rozsypu prdsku. Prdsek byl sypdn skrz Stérbinu 1x1
mm z vysky cca Imm na pohybujici se desku. Levad ¢dst obrdzku distribuce prdsku CTE50DF, pravd ¢dst obrdzku distribuce
referencniho ocelového prasku PH1 [vlastni zdroje]

Z obrazku 5-9 vySe, je patrné, Ze nanesend vrstva prasku neni oproti referenénimu
materialu rovhomérna a celistva. Z toho dlvodu bylo pfi vyrobé prototypovych vzorkl z této
smési nutné upravit recouter, tak aby bylo mozné vytvofrit rovnomeérné;jsi vrstvu prasku. Z toho
dlvodu z néj byly vyjmuty redukéni ¢leny, které zmensuji oblast, z které je prasek davkovan
na stavéci platformu. Kromé toho byla zvolena vyssi tloustka nanasené vrstvy prasku a to
z obvyklych 40 mikrometra, kterd byla poté pouzita u ostatnich prask(, na 100 mikrometra.
Dalsi parametry zpracovani této smési prasku byly zvoleny ndsledovné, viz tabulka 5-2.

Krok (W)

10-300 Tloustka vrstvy | 100
prasku (um)
Argon/N; Velikost laserového | 0,12
spotu (mm)
0,12 Skladani vektorl | Linearni
laseru
Potoceni vektorl pohybu laseru v nové nanesené vrstvé +90°

Tabulka 5-2 Parametry nastaveni aditivniho zafizeni typu SLM pro zpracovdni praskové smési CTE50DF [vlastni
zdroje]
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Pod vySe uvedenymi parametry byly vyrobeny prototypové vzorky, u kterych byla
provedena metalografickd analyza a analyza jejich fazového slozeni, jejimz ukolem bylo:

- Stanovit vliv parametrd zpracovani praskové smési na vyvoj poréznosti, tj. objem
péra, typ porl a jejich tvar ve strukture vytvorenych prototypovych vzorkd.

- Stanovit vliv parametr( zpracovani praskové smési na zmény v chemickém a
strukturnim sloZeni vytvorenych prototypovych vzorka.

- Stanovit vliv parametrd zpracovani praskové smési na vyvoj mechanickych vlastnosti
vytvorenych prototypovych vzork(.

Po ocisténi a vyjmuti prototypovych vzorkd z aditivniho zafizeni bylo zjevné, Ze jak pfi
jejich vyrobé v atmosfére dusiku, tak v atmosfére argonu byly vzorky vyrazné porézni, viz obr.
5-10. Vysoka poréznost vzorkd byla pravdépodobné ovlivnéna velikostni frakci granulatu
pouzitého prasku.

Obrdzek 5-10 Levad ¢dst obrdzku ukazuje vzorky v prostoru 3D tiskdrny pred jejich ocisténim a vyjmutim z prostoru
tisku. Pravad ¢dst obrdzku ukazuje stav povrchu prototypovych vzorkd tisténych ve dvou typech ochrannych atmosfér argonu
a dusiku. .[vlastni zdroje]

U prototypovych vzork(l byla nejprve zméfena jejich hustota. Hustota vzork( byla
vypoctena na zakladé jejich proméreni a pfesného prevazeni za pomoci metalografickych vah
Rad-Wag. Vysledné hodnoty jejich hustoty jsou shrnuty nize, viz obr. 5-11.

Hustota vzork( z praskové smési CTESODF, v zavislosti na parametrech jejiho
zpracovani

__ 80,00
70,00

60,00 - T

50,00

40,00

30,00 = Argon

20,00

10,00 I W Dusik
0,00

v=166 = v=233  v=300 v=100 v=100  v=100 v=10 v=100
(mm/s) = (mm/s) = (mm/s) | (mm/s) (mm/s) = (mm/s) (mm/s) = (mm/s)

Hustota vzorku (%

P=200 (W) P= 288 (W) P= 360 (W) P= 120 (W) P= 200 (W) P= 280 (W) P= 120 (W) P=40 (W)

Obrdzek 5-11 Porovndni hustoty vzorka tisténych ve dvou typech ochrannych atmosfér a to atmosfére dusiku a
atmosfére argonu.[vlastni zdroje]
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Z grafu vyse, viz obr. 5-11, je patrné, jakym zplsobem ovliviiuje pouzity vykon laseru a
rychlost pohybu jeho spotu vyslednou objemovou hustotu prototypovych vzork(. Pfi pouziti
nizkého vykonu laseru 40 W maji vzorky nizkou hustotu, ktera se pohybuje okolo 25 %. Oproti
tomu pfi zvySeni vykonu laseru nebo pfi sniZeni rychlosti pohybu spotu dochazi k narlstu
hustoty prototypovych vzork( a to az na hodnotu, kterd se pohybuje okolo 70 %. Ke zvyseni
hustoty vzorkd dochazi diky ndrlstu spojeni mezi ¢asticemi prasku, kdy u vzorkl s pouzitym
nizkym vykonem laseru bylo toto spojeni pouze bodové z divodu vyrazné omezené oblasti,
v které dochdzelo k tvorbé kapalné faze. Pti vysSich energiich dochdzelo ke zvétSeni téchto
oblasti a k postupnému ndrlstu poctu spojeni mezi ¢asticemi prasku. Tato skutecnost se
projevila na tvaru makro-porl a jejich poctu, viz obr. 5-12 az 5-14.

g

Obradzek 5-12 Porovndni tvaru makro-port ve strukture prototypovych vzorkd tisténych pri pouZiti rizného vykonu
laseru. Levad ¢dst obrdzku poZity vykon P= 120 W, Pravd cdst obrdzku pouZity vykon P= 280 W. Ostatni parametry byly
zachovany konstantni. [vlastni zdroje]

Porovnani kruhovitosti porua pti rGznych
parametrech zpracovani praskové smési CTES0DF
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0,78
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Obrdzek 5-13 Porovndni tvaru makro-pori ve strukture prototypovych vzorkd, pfi zméné parametrd jejich zpracovani
[vlastni zdroje]
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Srovnani ekvivalentiho priméru péra pti rdznych parametrech

zpracovani praskové smési CTES0DF.
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Obrdzek 5-14 Porovndni velikosti makro-pori ve strukture prototypovych vzorkd, pri zméné parametri jejich
zpracovadni [vlastni zdroje]

Z grafu, viz obr. 5-13 a 5-14 je patrny trend, vyvoje péru, kdy pfi zvySovani hodnoty
aplikované energie dochdzi k narlstu poctu spojeni mezi Casticemi prdsku a tvorbé
kruhovitych pért s mensi velikosti oproti prototypovym vzork(im, které byly vyrobeny, pfi
nizSich hodnotach aplikované Ev. Vyjimku z tohoto trendu tvofi prototypové vzorky tisténé
v atmosfére dusiku pfi aplikované energii 233,33 J/mm?3. Tato skute¢nost byla pravdépodobné
zplUsobena Spatnym davkovanim prasku a vytvarenim nerovnomérné vrstvy prasku v oblasti,
v které tyto vzorky vznikaly. Kromé toho byl objem a mnoiZstvi por( ve strukture vzorku
ovlivnén zbytkovou vihkosti praskové smési, rlistem zrn WC a mnozstvim vyparovaného pojiva
Co.

Typy analyzovanych porl bylo mozné rozdélit do tfech skupin a to na pdéry uzaviené
kruhového typu, péry nepravidelného tvaru a trhliny. Tyto necelistvosti struktury vznikaji
z riznych davod(. Mozné priciny jejich vzniku jsou shrnuty nizZe:

Péry kruhovitého tvaru rdzné velikosti, viz obr. 5-15. Tyto péry mohou vzniknout
z nékolika dlvodu. Zaprvé k jejich vzniku mlzZe dojit plisobenim zbytkové vlhkosti. Pfi jejim
vyparovani dochazi k jejimu uzavreni roztavenym pojivem. Uzavieny plyn potom vyvozuje
vnitfni tlak na tuhnouci taveninu, ¢imz brani vyplnéni oblasti roztavenym pojivem a tim brani
dalsimu zhutnéni vyrobku. Kromé zbytkové vihkosti mohou podobné plsobit pary vznikajici
pfi vyparovani pojiva v oblastech, kde dojde k prekroceni jeho vyparné teploty. Poslednim
dlvodem, ktery mlze hrat roli, je typ pouzité ochranné atmosféry.
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e Y b
Obrdzek 5-15 Nalezené typy necelistvosti v objemu vzorki. Levd strana obrdzku uzaviené pory kruhového profilu,
stred obrdzku, nepravidelné pdry uzavrené i oteviené, pravd cdst obrdzku trhliny[vlastni zdroje]

Druhym typem detekované poréznosti byly pory nepravidelného tvaru, viz obr. 5-15.
Tento typ pdrd se mohl vyskytovat ve dvou typech a to jako pdr uzavieny nebo por otevieny.
Jeho vznik je spojen se Spatné nastavenymi parametry zpracovani praskové smési. Protoze
v tomto pfipadé dochazi pouze k ¢astecnému spojeni mezi ¢asticemi prasku ve formé tzv.
kr¢kd. Velikost téchto krckl je zavisla na stabilité procesu zpracovani praskové smési. Pri
pouziti vyssich vykonU a nizsich skenovacich rychlosti byla oblast slinuti mezi ¢asticemi prasku
vétsi, coz vedlo postupné k eliminaci tohoto typu poréznosti. Vznik téchto por( je dale zavisly
na vlastnostech praskové smési, kdy jeji zhorSend tekutost a rozlévatelnost ovliviiuje
rovnomeérnost nanasené vrstvy prasku a tim umoznuje snadnéjsi vznik téchto péra.

Tretim typem necelistvosti byly trhliny riizné velikosti, viz obr. 5-15. Tento typ defekt(l byl
pozorovan zejména u stavéci desky, kde dochazelo k delaminaci prototypovych vzork( viz obr.
5-16. Vznik téchto trhlin je spojen s rGznou tepelnou roztaznosti materiadlu stavéci desky a
vrstveného materialu. Kromé toho intenzita delaminace byla zavisla na parametrech
zpracovani praskové smési, kdy pfi pouZziti vyssich skenovacich rychlosti dochazelo k vytvareni
vysSich teplotnich gradientll, které vedly k tvorbé vysokych zbytkovych napéti, kterd se
projevila objemovymi zménami prototypovych vzorkd a vznikem trhlin prochazejicich od
zakladové desky do objemu prototypovych vzorkd.

Obrdzek 5-16 velikost delaminace vzork( od zdkladové desky. Horni Cdst obrdzku, vzorek tistény pri nizkych
rychlostech skenovdni 100 mm/s, spodni ¢dst obrdzku vzorek tistény pfi vyssich rychlostech skenovdni 300 mm/s [vlastni
zdroje]
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Metalograficka analyza poréznosti prototypovych vzork( byla doplnéna o analyzu jejich
chemického sloZeni. Tato analyza byla provedena na povrchu pérQ a v oblasti mimo pér, viz
obr. 5-17. Analyzou chemického sloZeni bylo zjisténo, Ze na povrchu péru je pfitomen kyslik,
ktery nebyl detekovdn v jinych oblastech prototypového vzorku. Z toho dlvodu, Ize usuzovat,
Ze pfi vytvareni poréznosti hrala v pripadé této smési prasku roli jeji zbytkova vlihkost a to jak
v pfipadé vzork( tisténych v atmosfére dusiku tak v atmosfére argonu.
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Obrdzek 5-17 Oblasti, v kterych byla provedena analyza chemického sloZeni na vzorcich tisténych v obou pouZitych
ochrannych atmosférdch argonu a dusiku [vlastni zdroje]

Vliv ochranné atmosféry na vyvoj poréznosti byl studovan analyzou podilu mikro-pdr(
v objemu prototypovych vzorkd, viz obr. 5-18.
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Obrdzek 5-18 Porovndni objemu mikro-por( ve strukture analyzovanych vzorkd, které byly tistény za stejnych
parametrd (P=360 W, v=300 mm/s) [vlastni zdroje]

vV

Z vyse uvedeného grafu vyplyva, Ze nizsi podil mikroskopickych port vykazoval
prototypovy vzorek tistény v atmosfére dusiku. K této skutecnosti mohlo dojit z nékolika
raznych davodl. Prvnim divodem, ktery mohl ovlivnit podil mikro-péru ve strukture vzorkd
je typ ochranné atmosféry. Argon je plyn zcela netecny vici vétsiné prvkd, to znamen3, ze
pokud dojde k jeho uzavreni tuhnoucim pojivem, bude tento plyn vyvozovat na stény poru
vhitini tlak a tim bude rozmér poéru stabilizovat, tj. dojde k rlstu ve velikosti poru. V pripadé
dusiku tomu tak byt nemusi a to ze dvou dlivodu. Zaprvé dusik ma nizsi atomovou hmotnost,
diky tomu dokaze rychleji difundovat skrz roztavené pojivo z objemu tuhnouci taveniny oproti
argonu. Zadruhé, dusik neni zcela inertnim plynem a dokadze se castecné rozpoustét
v roztaveném materialu. Z obou dvou divodl potom dochazi ke snizeni tlaku na sténé poru a
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tak dochazi k jeho destabilizaci a jeho uzavirani, tj. dochazi ke zmenseni velikosti poéru.
K ovéreni vySe uvedené teorie by bylo potfeba provést analyzu za pomoci transmisni
elektronové mikroskopie. Bohuzel kvuli vytizenosti pracovisté TEM nebylo moZné provést tyto
analyzy.

Dalsim dlvodem, ktery mohl zpUsobit rozdily v objemu mikro-péra byla pozice vzork( na
stavéci desce a pribéh proudéni inertni atmosféry skrz komoru tisku, ktery se mze lisit
v zavislosti na poctu vzorkd a jejich rozmisténi na stavéci desce aditivniho zafizeni.

Jak bylo vySe uvedeno, mnoistvi pérla ve strukture vzork( muize byt také ovlivnéno
mnozstvim vypareného pojiva. Toto mnozstvi je zavislé na aplikované energii, ktera ovliviiuje
maximalni teplotu, které je béhem procesu dosazeno a objem, v kterém k vyparovani pojiva
dochdzi. Nize, viz obr. 5-19 je porovnan ubytek pojiva Co u prototypovych vzorkd tisténych
pod riznymi parametry jejich zpracovani.

Rozdily v chemickém sloZzeni panenského prasku a
prototypovych vzork( vyrobenych za riznych
procesnich parametru
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Obrdzek 5-19 Porovndni chemického sloZeni panenského prdsku a prototypovych vzorki tisténych pod rdznymi

parametry zpracovadni. Vytisténé vzorky se lisi v aplikovaném vykonu. Ostatni parametry zistaly zachovdny konstatni
[vlastni zdroje]

Z vyse uvedeného grafu, viz obr. 5-19 je patrné, Ze zvySenim pouzitého vykonu laseru
dochazi ke zvyseni objemu vypareného pojiva. Kromé toho jsou patrné rozdily v Ubytku pojiva
u vzork( tisténych v atmosfére argonu a dusiku, nicméné tyto rozdily mohou byt zplsobeny
rozdilnym rozloZenim pojiva v analyzovanych oblastech prototypovych vzorkd. Ubytek pojiva
pro vzorky tisténé pfi aplikované energii 100 J/mm?3 v atmosféfe dusiku se pohyboval kolem 3
hm. %, u vzorkU tiSténych v atmosfére argonu to bylo kolem 8 hm. %. Pfi zvySeni aplikované
energie Ev, doslo k narlistu objemu vypareného pojiva a to z hodnoty pohybujici se kolem 3
hm. %, u vzork( tisténych v atmosféfe dusiku na hodnotu pohybujici se kolem 8 hm. %. U
vzorkd, tisténych v atmosfére argonu se pohyboval Ubytek pojiva kolem 15 hm. %.

Po analyze vzorkd v neleptaném stavu doslo k vyvolani jejich struktury. Cilem tohoto
kroku bylo stanovit, jakym zplsobem se méni struktura vzork( pfi zméné parametru jejich
zpracovani. Prvni provedend analyza méla za cil posoudit, jakym zplsobem parametry
zpracovani ovliviiuji rozloZeni pojiva Co a zrn karbid( WC, viz obr. 5-20 nize.
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Scanning speed: Scanning speed: Scanning speed:
10 mm/s 100 mm/s 300 mm/s

Obrdzek 5-20 Zména v rozloZzeni WC zrn a fdze Co v disledku zmény rychlosti pohybu laserového spotu. Ostatni
parametry byly pfi vyrobé vzorki shodné. Levad Edst obrdzku, vzorek tistény s rychlosti skenovdni 10mm/s, stfed obrdzku
rychlost skenovdni 100 mm/s, pravd strana obrdzku skenovaci rychlost 300 mm/s. PouZity vykon P= 120 W, Vzddlenost
mezi vektory pohybu laseru 0,12 mm. [vlastni zdroje]

Z vySe uvedeného obrazku, viz obr. 5-20, je patrna zavislost parametrl zpracovani
praskové smési na homogenitu rozlozeni strukturnich fazi pojiva Co a karbid( wolframu WC.
Kdy pfi nizSich rychlostech skenovani dochazi ve vétsim objemu materialu k aglomeraci pojiva
Co, bez pritomnosti karbid(l, a oblasti, v kterych dochdzi ke sdruzovani zrn karbidd o rizné

hrubosti.

Pfi hodnoceni vlivu rychlosti pohybu laserového spotu bylo zjiSténo, Ze pfi dostatecné
vysokém vykonu laseru dochdzi pfi zvySovani rychlosti skenovani k vyraznéjSimu promiseni
pojiva a zrn karbid(l. Struktura se poté jevi jako rovnomérnéjsi, bez oblasti bohatych pouze na
pojivo nebo zrna karbid(, viz obr. 5-20.

Rovnomeérnost rozlozeni struktury je ovlivnéna tzv. Marangoniho proudénim, které ma
daleko vétsi vyznam napriklad pfi svafovani konstrukci nebo navarovani. Z nize uvedeného
obrazku 5-21 je patrné, jakym zpUlsobem k tomuto proudéni dochazi a jakym zplsobem se
podili napfiklad na vzniku tzv. balling efektu. Je patrné, Ze pfi nizsi rychlosti skenovani dochazi
k intenzivnéjSimu vifeni taveniny, viz obr. 5-20 a tvorbé aglomerat( zrn karbidu wolframu.

Tuto skute¢nost potvrzuji i nékteré drive provedené studie na jinych typech materidlt[23, 52,
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Obradzek 5-21 Zdznam simulacniho vypoctu, ktery ukazuje vnik taveniny v pribéhu interakce laseru s prdskovou smési
behem procesu SLS[55]
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Provedend metalograficka analyza prokazala u vzorkd tisténych za rliznych parametrq,
vznik tzv. éta faze, viz obr. 5-22. Existence této strukturni faze byla u prototypovych vzorku
potvrzena RTG difrakéni analyzou, viz obr. 5-23.

—— WCzrna
D
_— Pojivo Co

——— Eta faze

Obrdzek 5-22 Struktura prototypového vzorku naleptand na identifikaci ‘éta fdze. Sedé utvary jsou tvoreny karbidem
wolframu WC, svétlé oblasti jsou tvoreny pojivem Co, hnédé oblasti do oranZova, jsou tvoreny ‘éta fazi. [vlastni zdroje]

Obrdzek 5-23 Zdznam RTG difrakcni analyzy provedené na prdskové smési CTE50DF, horni cdst obrdzku a na
prototypovych vzorcich tisténych za stejnych parametri v atmosfére dusiku stied a atmosfére argonu spodni ¢dst obrdzku.
[vlastni zdroje]

Z vysledk( uvedenych vyse vyplyvd, ze béhem tisku vzorkl doslo k difuzi uhliku a wolframu
do roztaveného pojiva. Diky tomu doslo k distorzi krystalové mfizky kobaltu a vzniku novych
strukturnich fazi CosWsC, WoCoos a CoCx. Rozdily ve fazovém slozeni vzork( tiSténych
v rlznych typech ochrannych atmosfér nebyly RTG difrakcéni analyzou prokazany.

RozloZeni detekované n-faze bylo stejné jako v pripadé karbidu wolframu a pojiva Co,
zavislé na parametrech pouzitych ke zpracovani praskové smési CTE50DF.
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vvs

Bylo pozorovano, Zze pfi vysSich rychlostech pohybu laserového spotu se tato faze
vyskytuje prevazineé v blizkosti zrn karbidu wolframu. Oproti tomu pfi sniZzeni rychlosti pohybu
laserového spotu dochdzelo k jejimu shlukovani a hrubnuti a to ve vétsich vzdalenostech od
hranic zrn WC, viz obr. 5-24.

= : Jali

Obradzek 5-24 Vlyvoj mikrostruktury u vzorku tisténych z praskové smési typu B, v zavislosti na pouZitych parametrech
zpracovdni. Levd ¢dst obrdzku vzorek tistény pri vykonu P=120 W, rychlost skenovdni v=100mm/s, pravd &dst obrdzku
vzorek vytistény pfi vykonu P=120 W, rychlost skenovdni 10 mm/s [vlastni zdroje]

Z vyse uvedeného vyplyva, Zze dochazelo pfi zméné parametr( zpracovani praskové smési
CTES0DF ke zméné objemu této faze v objemu prototypovych vzorkll. Tato zména je
zachycena na grafu nize, viz obr. 5-25.

Porovnani fazového sloZeni vzork( tisténych pod rlznymi
parametry jejich zpracovani
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Obradzek 5-25 Vliv parametr( zpracovdni prdskové smési CTE50DF na mnoZstvi nové precipitované n-faze

Z grafu vySe je patrné, Ze pfi zvySeni aplikované hustoty energie Ev dochazi ke zvyseni
objemu faze n a to jak u vzorku tisténych v atmosfére dusiku, tak atmosfére argonu. Skutecny
obsah faze éta v objemu vzorkl mlze byt ovSsem jiny a to z toho ddvodu, Ze byl analyzovan
relativné maly objem vzork( a tak mohou byt zde uvedené vysledky zkreslené.

To, Ze nedoslo k precipitaci nové n-faze v celém objemu pojiva, je pravdépodobné spojeno
s vlastnostmi pouZité praskové smési. Na zacatku procesu zpracovani praskové smési se
Castice prasku pojiva Co a karbidu wolframu dotykaji pouze na omezenych plochach. Diky
tomu a rychlosti s jakou proces zpracovani materialu probih3, tj. doba po kterou je materidl
roztaven, je umoznéna diflze intersticidlnich a substituc¢nich prvk( do roztaveného kovu po
velice kratkou dobu. Z toho divodu doslo k precipitaci této faze primarné v oblastech styénych
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ploch mezi zrny karbidu wolframu a pojivem Co, kde byly pro jeji vznik nejidealné;jsi podminky.
Poté, v zavislosti na dobé, po kterou bylo pojivo roztaveno, dochazelo k jejimu hrubnuti a
pfesunu do oblasti vzdalenéjsich od hranic zrn karbidu WC, viz obr. 5-24.

Kromé poréznosti a vzniku novych fazi, které do zna¢né miry ovliviiovaly vlastnosti
tisténych prototypovych vzork(, dochdzelo béhem zpracovani praskové smeési k hrubnuti
strukturni faze karbidu wolframu, viz obr. 5-26. Tato zména jeho rozméru je zachycena na
metalografickych snimcich vySe, viz obr. 5-22 nebo 5-24. Hrubnuti zrn karbidu wolframu
probihalo nékolika zpUsoby. Prvnim zplsobem bylo hrubnuti jednotlivych ¢astic prasku, které
je mozné vyjadfit pomoci pomoci Ostwaldova modelu rlistu zrna béhem slinovani praskového
materialu. Druhym mechanismem hrubnuti zrn prasku bylo vzdjemné srlistani zrn karbidu

wolframu v oblastech jejich vzajemného styku pfi procesu jejich sintrace, viz obr. 5-22 nebo 5-
24,

Porovndni priimérné velikosti zrna WC
vytisténych prototypovych vzorku

W Atmosféra_Dusik

W Atmosféra_Argon

M Praskova smés_CTES0DF.
100 100

166,67 233,3 1000
Aplikovana hustota energie Ev (J/mm?3)
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Primérna velikost zrn WC (um)

Obradzek 5-26 Vliv parametri zpracovdni prdskové smési na vyvoj velikosti zrna WC

Z grafu vyse, viz obr., 5-26 je patrné, Ze pfi zpracovani praskové smési WC-Co doslo
k ndrlstu zrna WC o to o vice jak 100 %. Ve struktufe prototypovych vzorkd byla pozorovana
i zrna o velikosti vétsi jak 30 um. K jejich vzniku dochazelo vétsinou z dlivodu slinuti vétsiho
poctu mensich zrn WC, viz obr. 5-27.

Obrdzek 5-27 Ukdzka sristani WC zrn. Struktura vzorki je tvorena tremi fazemi, fazi WC (Sedé oblasti), fazi Co (bilé
oblasti) a fazi n (hnédé oblasti)
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Poréznost vzorkl, zmény v objemu strukturnich fazi, jejich rist nebo vypafovani se
podilely na vyslednych mechanickych vlastnostech vytisténych prototypovych vzorka.

NiZe, viz obr. 5-28 a 5-29, jsou uvedeny vysledky z méreni tvrdosti pfi riznych hodnotach
zatiZzeni a to 100 gramU a 10 kilogramu. Cilem méreni tvrdosti pri zatizeni 100 gramu bylo
eliminovat vliv makro-porQ na vyslednou tvrdost prototypovych vzorkd. Mista méreni byla
vybrana nahodné, tak aby vysledna tvrdost vypovidala o celkovém strukturnim slozeni vzorkd.
Pfi méreni HV10 bylo snahou ovéfit tuhost vazby mezi slinovanymi ¢asticemi prasku, tj. to
jakym zplsobem zména velikosti makro-péri ovliviiuje vyslednou tvrdost vytvoreného
prototypového vzorku.

Porovnani priimérné hodnoty mikro-tvrdosti
HVO,1
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Mikro-tvrdost HVO
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Obrdzek 5-28 Porovndni mikro-tvrdosti HV0,1, u vzorku tisténych za ridznych parametrd jejich zpracovdni

Porovnani primérné hodnoty makro-tvrdosti HV10
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Obradzek 5-29 Porovndni makro-tvrdosti HV10, u vzorku tisténych za ruznych parametrd jejich zpracovani

Z vyse uvedenych vysledkd vyplyva, ze pfi zméné parametr(i zpracovani prototypovych
vzork( doslo ke zméné jejich tvrdosti, nicméné vysledky vyse byly znacné ovlivnény vnitini
poréznosti vzorkl. Proto je u vzork(, které byly vytvofeny za stejnych parametr( patrny
znaény rozptyl v namérenych hodnotach tvrdosti.
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Protoze méreni tvrdosti nemélo, takovou vypovidaci hodnotu o pevnosti vazby mezi
Casticemi slinovaného prasku, bylo toto méreni doplnéno o zkousku pevnosti v tlaku, viz obr.
5-30 a zkousku impactovou, viz obr. 5-31. Posledné jmenovand zkouska méla za cil urcit tzv.
unosnost slinutého vzorku vici dynamickému cyklickému namahani.

Pevnost v tlaku vytisténych vzork( pfi konstantni hustoté energie Ev,
ale rGznych rychlostech skenovani a vykonech laseru

1500
1000
500
0
Série 1 Série 2 Série 3 Série 4
mmmmm Atmosféra_dusik . Atmosféra_argon
-------- Expon. (Atmosféra_dusik) <---++ Expon. (Atmosféra_argon)

Obrdzek 5-30 Vliv aplikované energie Ev na pribéh pevnosti v tlaku, u vzorkd tisténych za riznych parametrd jejich
zpracovani

Porovnani velikosti Impact krater( u vzorkt
tisténych pfti rliznych parametrech zpracovani
1000
2
[}
= 800
]
S 600
S B Atmosféra Dusik, Zatizeni
E _ 100 500 daN
g g W Atmosféra_Argon, Zatizeni
~ — 200
= 500 daN
>
@ 0
& 1000 100 233
g Aplikovana energie Ev (J/mm?3)
a
Obrdzek 5-31 Srovndni velikosti kraterd, které byly vytvoreny pri provedeném Impact testu.

Z vyse uvedenych vysledkd, je patrné, Ze pfri zvySeni aplikované energie Ev dochazi
k nardstu v pevnosti v tlaku a ve zvyseni odolnosti prototypovych vzorkd vici dynamickému
namahdni. Tato skutecnost je dana rlstem vazby mezi ¢asticemi prasku, tzv. kr¢ku a snizenim
objemu mikro-péra ve struktutre prototypovych vzorkd. Kromé toho jsou vysledné hodnoty
pevnosti v tlaku a dynamické unosnosti ovlivnény zaznamenanymi strukturnimi zménami.
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5.3  Praskova smés SD251

Z dodaného objemového mnoiZstvi prasku byla jeho ¢ast odebrdna pro metalografickou
analyzu. Ta se skladala z rozboru stavu povrchu granuldtu a jeho objemu pomoci pficného
metalografického vybrusu. Tyto rozbory byly doplnény o analyzu chemického sloZeni EDX a
analyzu fazového slozeni pomoci RTG difrakce. Stav povrchu granuldatu a jeho pficny
metalograficky vybrus je zachycen niZe, viz obr. 5-32.

RTINS W

T |

| SEM MAG: 7.00 kx Det: SE 10 pm
A View field: 39.5 ym

Obrdzek 5-32 Granuldt prdsek SD251. Levd cdst obrdzku tvar ¢dstic prdsku, stred obrdzku, detail struktury povrchu
granuldtu, pravd ¢dst obrdzku stred granuldtu zachyceny na pricném metalografickém vybrusu[vlastni zdroje]

Z vyse uvedeného obrazku je patrné, Ze granuldt prasku je tvoren granulatem, kde jsou
zrna karbidu WC a pojiva slinuty v celistvé granule. Provedena metalografickd analyza a RTG
difrakéni analyza ukazala, Ze €astice prasku obsahuji kromé pojiva Co a zrn karbidu wolframu
WC jesté vysoky podil n-faze, viz obr. 5-33.
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Obrdzek 5-33 Levd ¢dst obrdzku- metalograficky snimek, ktery zachycuje strukturni sloZeni Edstice prdsku. Sedivd
oblast, karbidy wolframu, bild oblast, pojivo Co, hnédo-oranZovd oblast éta fdze. Prava cdst obrdzku difraktogram porizeny
na prdskové smési SD251[vlastni zdroje]
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Chemické slozeni granuldtu bylo stanoveno za pomoci EDX analyzy. Tato analyza byla
provedena na povrchu ¢astic prasku a na jejich pricném metalografickém vybrusu, viz obr. 5-
34. Tato chemickd analyza byla zaméfena na stanoveni podilu karbidu wolframu a pojiva Co.
Pro

SpotMagn Det WD ——— 10pm
50 2000x SE 126 GIP

W Lb
c Wz W Lb
oLl WL
CoLa CoKa a
O Ka W Lb
LI
Mg CoK| i wig

4.00 8.00 1200 16.00

hm. % 87,57+0,6 12,43+0,6

Obrdzek 5-34 Zaznam chemického sloZeni granuldtu prdasek SD251. Levad cdst obrdzku ukdzka oblasti nabéru
chemického sloZeni na pricném metalografickém vybrusu granuldtu. Leva cdst nabrané spektrum, spodni cdst obrdzku
primérné hodnoty chemického sloZeni granuldtu [vlastni zdroje]

Po analyze chemického sloZeni byla provedena metalograficka analyza podilu fazi, viz obr.
5-35. Tato analyza byla provedena na pri¢nych metalografickych vybrusech granulatu.

Praskova_smés SD251
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(9]

Procentualni zastoupeni (%)

o

WC Co Eta

indendifikované faze

Obrdzek 5-35 Procentudlini zastoupeni fdzi v granuldtu prdskové smési SD251

Z grafu vyse je patrné, Ze z hlediska fazového slozeni obsahuiji ¢astice prasku vysoky podil
éta faze, kterd muize ovlivnit zpracovatelnost této praskové smési. Kromé stanoveni podilu fazi
a chemického sloZeni bylo souédasti metalografické analyzy praskové smési stanoveni velikosti
Castic granulatu, viz obr. 5-36.
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Velikost granuldtu byla stanovena na zakladé proméreni velikosti ¢astic granuldtu na
pofizenych metalografickych snimcich a to u kazdé granule ve dvou na sebe kolmych smérech.
Vysledné hodnoty byly porovnany s velikosti granuli vzorku ocelového prasku, ktery byl pro
tento experiment vybran jako prasek komparacni.
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Velikost granuldtu (um)

Obrdzek 5-36 Porovndni profilu velikosti referencniho materidlu a prdsku WC-Co s technickym oznacenim
SD251[vlastni zdroje]

Z grafu vysSe je zfejmé, zZe praskova smés SD251 obsahuje vysoky podil velice jemné frakce
zrna s velikosti pod 10 um. Objem téchto zrn ve smési prasku je cca 15 %. Na zakladé
poZadavku na vstupni kvalitu materidlu pro zvolenou technologii aditivni vyroby bylo nutné
tuto frakci velikosti Castic prasku ze smeési odstranit. Z toho davodu bylo navrieno a

experimentalné ovéreno nékolik zplsobl eliminace nevhodné frakce zrna z této smési viz
kapitola 5.2.1.

Kromé velikosti granulatu byl stanoven profil, respektive kruhovitost granulatu a
pocateéni velikost zrna karbidu WC, viz obr. 5-7 a 5-8.

Porovani tvaru ¢astic granulatu
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Kruhovitost

Obrdzek 5-37 Porovndni kruhovitosti ¢astic granuldtu referencniho materidlu a karbidického prasku SD251 [vlastni
zdroje]
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Distribuce velikosti WC zrn- prasek SD251
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Obradzek 5-38 Grafické zndzornéni podilu velikosti zrna. Primérnd velikost zrna WC 2,7+1,19 [vlastni zdroje]

Z grafu 5-37 vySe, je patrné, Ze profil tvaru castic granuldtu je vyrazné rozdilny od
referenéniho materidlu. Tvar castic prasku je nepravidelny s nizkym podilem dokonale
kruhovych granuli. Cast odebraného vzorku, ktery nebyl pouZit na metalografickou analyzu, a
analyzu fazového sloZeni byla pouZita na technologické zkousky, které mély za cil ovérit
chovani prasku pfti jeho davkovani na stavéci desku aditivniho zafizeni a jeho schopnost tvorby
rovnomeérné vrstvy bez necelistvosti. Za timto ucelem byl proveden test sypné a setfepné
hustoty, tekutosti a rozlivu (rozsypu). Méreni sypné hustoty a tekutosti vychazelo z technické
normy CSN EN SO 4490. Vysledné hodnoty provedenych technologickych zkousek byly opét

porovndany s hodnotami zjisténymi u referencniho ocelového prasku PH1, viz tabulka 5-3 a
obrazek 5-39.

SD251 PH1

2,7+0,2 3,710,1
7,3+1 4,2+0,6
8,0+0,4 4,6+0,7
1,9+0,4 3,5+0,5

Tabulka 5-3 Vysledky provedenych experimentdlnich méreni sypné hustoty, setfepné hustoty a tekutosti testovanych
prdskovych smési [vlastni zdroje]

SpotMagn  Det WD p— lmm-
50 25x  SE 120 PRASEK_G

Obrdzek 5-39 Porovndni distribuce prdsku, rozsypu prasku. Prasek byl sypdn skrz stérbinu 1x1 mm z vysky cca Imm na
pohybujici se desku. Leva Edst obrdzku distribuce prasku SD251, pravd cdst obrdzku distribuce prasku PH1 [vlastni zdroje]
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Z obrazku 5-39 vySe, je patrné, Ze nanesend vrstva prasku neni zcela rovhomérna a
celistvd. Pro zvySeni celistvosti vytvarené vrstvy a z divodu jejiho malého mnozstvi po
odebrani jemné frakce zrn bylo do smési pfiddno cca 12 hm. % ocelového referencniho prasku.
Cilem bylo kromé zvySeni celistvosti nanasené vrstvy prasku zvysit hustotu vytisku a zlepsit
jeho mechanické vlastnosti.

Pro separaci jemnych zrn ze smési prasku, bylo navrieno nékolik postupl. Prvni
navrhovany postup byl zaloZzen na mechanickém stfasani prasku skrz sita. Bohuzel sita, kterd
by disponovala vhodnou velikosti ok v rozmezi 10-100 mikrond, nebyla na pracovisti KMM zCU
v Plzni k dispozici. Z toho dlvodu byla sita, ktera byla pouZivana k presévani formovacich
materiall upravena. Tato Uprava spocivala v ptipevnéni kovové nebo polymerni félie na
plochu sit, kterd byla k dispozici. Velikost ok takto upravenych sit se pohybovala kolem 10 um
v zavislosti na typu pouzité félie, viz obr. 5-40. Celkem byly pouZity tfi typy tkanych félii, jedna
polymerni a dvé kovové. Kovové félie se mezi sebou liSily zplisobem spleteni jednotlivych
svazkd dratd.

Vzorky stfasaného materidlu byly odebirany v pravidelnych ¢asovych intervalech po 5, 15,
30, 45 a 60 minutach a to ze sita a ze sbérné nadoby umisténé pod sitem. Vyhodnoceni
odebranych vzorkd bylo provedeno na elektronovém radkovacim mikroskopu. Nize jsou
uvedeny metalografické snimky, které zaznamenavaji objem a velikost zrn prasku, ktera
zGstala zachycena po jedné hodiné stfasani na sitech, viz obr. 5-41.

Obrdzek 5-40 Ndhled na spleteni folii pouZitych k prosévani praskové smési. Levad strana obrdzku duplexni kovové
sito, stfed obrdzku linedrni kovové sito, pravd ¢dst obrdzku nylonové sito[vlastni zdroje]

s b ) e L. D
SEM HV: 25.0 KV WD: 15.17 mm vEGA3 TESCANJl  SEM HV: 25.0 kv wo:1s09mm | | || | VEGA3 TESCAN]| SEM HV: 25.0 KV WwD: 1489 mm |
SEM MAG: 9.97 kx Det: SE 10 pm SEM MAG: 10.0 kx Det: SE 10 pm SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 100 pm

[ T

Obrdzek 5-41 Separdt prasku odebrany z oblasti nad sitem. Levd cdst obrdzku pri pouZiti kovového duplexniho sita,
stred obrdzku pri pouZiti linedrniho kovového sita, prava cdst obrdzku pri pouZiti sita nylonového. Doba stidsani 60 minut
[vlastni zdroje]
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. 3 4 Toge (] i L 2 A
SEM HV: 25.0 kV 'WD: 15.07 mm WD: 1517 mm | SEM HV: 25.0 kV WD: 15.18 mm ‘ Il \ LT
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 100 pm SEM MAG: 10.0 kx Det: SE SEM MAG: 9.98 kx Det: SE 10 pm

Obrdzek 5-42 Separdt prasku odebrany z oblasti pod sitem. Levd ¢dst obrdzku pri pouZiti kovového duplexniho sita,
stred obrdzku pri pouZiti linedrniho kovového sita, prava ¢dst obrdzku pri pouZiti sita nylonového Doba strdsdni 60 minut
[vlastni zdroje]

Z porovnani snimk( je patrné, Ze pro separaci jemnych ¢astic prasku byla nejucinnéjsi sita
polymerni nylonova. Vyssi ucinnost je spojena s jejich rychlejsi degradaci, diky které mohou
ucinnéji zrna propadat. Pfi pouziti téchto sit také pravdépodobné dochazelo k intenzivnéjsimu
narusovani aglomerdatu jemnych zrn na zrnech hrubsich a to diky interakci elektrostatickych
sil, které naruSovaly adhezivni spojeni mezi ¢asticemi prasku. Tuto skutecnost se nepodafilo
béhem freSeni této prace ovéfit k tomu vhodnym experimentem. Dlvodem, pro¢ tento
experiment nebyl proveden je skutecnost, Ze tento experiment by nekorespondoval se
zamérenim této prace. V dulsledku rychlé degradace polymernich sit bylo doporuceno pfi
prosévani vétSiho mnozstvi prasku tato sita v pravidelnych intervalech ménit a to cca po 60
minutach provozu.

Druhou alternativni moznosti, kterou lze pouzit k separaci frakce zrna jemnéjsi jak 10 um
je rozplaveni aglomeratu castic ve vhodném kapalném prostiedi. Vhodnd kapalna prostredi
pro rozplavovani ¢astic pragku je mozné zvolit s pouzitim normy ISO 14887.[44] Castice prasku
mohou ve zvoleném prostredi klesat ke dnu nebo budou zlstavat na povrchu kapaliny. To,
jestli castice prasku budou v kapaliné zlstavat na povrchu nebo budou klesat ke dnu
sedimentacni nadoby, zavisi na smacivosti jejich povrchu kapalinou. Déle tato skutec¢nost
zavisi na rozdilu mezi jejich specifickou hmotnosti a specifickou hmotnosti pouzité kapaliny. V
pripadé dobré smacivosti ¢astic prasku kapalinou a v pripadé, Ze se specifickda hmotnost prasku
bude dostatec¢né lisSit od specifické hmotnosti kapaliny, bude prédsek klesat ke dnu
sedimentacni nadoby. V opacném pfipadé bude zlstavat rozplaven na jejim povrchu. V
pripadé tohoto experimentu Slo o to najit vhodné prostiedi, pro sedimentaci WC-Co
granulatu, ktery obsahuje specifické procento ¢astic mensich jak 10 pm. Cilem experimentu
tedy bylo nalézt takové prostredi, v kterém budou castice praskové smeési vétsi jak 10 um
rychle sedimentovat a ¢astice jemnéjsi jak 10 um zlstanou v kapalném prostfedi rozplaveny
po dostatecné dlouhou dobu, aby bylo moZzné sediment pred jejich usazenim odstranit. Nize
v tabulce 5-4 jsou uvedeny vlastnosti kapalnych prostfedi, ktera byla v rdmci tohoto
experimentu pouzita.
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Voda H20 18,01 0,99 0,89 4,5+0,3
Aceton C3HeO 58,08 0,79 0,316 4,1+0,3
Ethanol C2HeO 46,07 0,785 1,095 6,210,4
Methanol | CH4O 32,04 0,791 0,56 4,210,2
Isopropyl | C3HsO 60,1 0,785 1,92 7,3+0,2
petrolej - - 0,81 1,64 6,3%0,2
Toulen C7Hs 92,14 0,866 0,59 4,140,2

Tabulka 5-4 Viastnosti kapalin pouZitych pro rozplaveni prskové smési WC-Co[41-43]

Tento experiment probihal tak, Ze bylo 5 gram( praskové smési rozplaveno
ve 25 mililitrech kapaliny. Vzorek pro metalografickou analyzu na SEM mikroskopu byl
odebirdn v pravidelnych ¢asovych intervalechato 1, 5, 15, 30 a 60 minut po jeho rozplaveni.
Odbér vzorku byl vidy proveden ve vzdalenosti cca 2 cm ode dna sedimentacniho valce. U
odebranych vzorkd bylo poté provedeno hodnoceni podilu jemnych ¢astic a stanovena
sedimentacni rychlost, viz obr 5-43, 5-44 a tab. 5-5.

SEM HV: 1
SEM MAG: 3.50 kx e SEMMAG: 3.50 kx SEMMAG: 3.50 kx

Obrdzek 5-43 Podil jemnych Cdstic v odebraném vzorku v riznych casovych intervalech. Levad Cdst obrdzku- vzorek
odebrany po jedné minuté po rozplaveni smési, stfed obrdzku objem Cdstic ve vzorku odebraném po 15 minutdch po
rozplaveni smési, pravd cdst obrdzku, objem cdstic prasku ve vzorku odebraném po 60 minutdch po jeho rozplaveni[vlastni
zdroje]

Rychlost | <5 <5 >15 >15 >15 <1 <1
(5g/min)

Tabulka 5-5 Cas sedimentace ¢dstic prdsku stanoveny na zdkladé vizudiniho pozorovdnilviastni zdroje]

V tabulce vySe uvedend sedimentacni rychlost byla stanovena na zakladé vizualniho
hodnoceni a fotografického zdaznamu sedimentacni zkousky. U prostfedi, u kterych byla
sedimentacni rychlost ¢astic prasku natolik pomald, Ze po péti minutach sedimentace nebyla
pouzita kapalina ¢ira, bylo pristoupeno k vyhodnoceni odebranych vzork( za pomoci SEM
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mikroskopie a bindrniho zpracovani obrazu za pomoci AxioVision softwaru. Diky tomu bylo
mozné presné urcit sedimentacni rychlost pro tato prostredi, viz obr. 5-44 .

Sedimentacni rychlost WC-Co Castic prasku
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Obrdzek 5-44 Sedimentacni rychlost ¢dstic prdsku v riznych kapalnych prostredi, stanovend na zakladé SEM analyzy
odebranych vzorki[vlastni zdroje]

evvs

isopropylalkoholu. Z vyse uvedenych informaci je ziejmé, Ze na sedimentacni rychlost ma vliv
kromé specifické hmotnosti a rheologickych vlastnosti ¢astic prasku i viskozita kapalného
prostiedi. Dalsi faktor, ktery ovliviiuje sedimentacni rychlost jsou vazby, které se uplatiuji
mezi jednotlivymi molekulami rozplavovaciho prostfedi. Jednda se napfiklad o pocet
vodikovych mustka.

Technologie rozplavovani praskovych smési neni tak U¢inna jako stfasani prasku pres sita.
Z toho davodu bylo nutné rozplavovani nékolikrat opakovat, aby bylo docileno co nejvyssiho
snizeni podilu jemnych &astic, viz obr. 5-45. Jednou z moZnosti jak Ize zvySit Ucinnost této
metody je rozplavit praskovou smés s pouZitim ultrazvuku jako prostfedku, ktery zajisti
dodatecné viteni jemnych ¢astic prasku v rozplavovacim médiu tim dochazi k dalsimu snizeni
jejich sedimentacni rychlosti a zvyseni Cistoty sedimentu.[47]

Po kazdém rozplaveni bylo nutné smés vysusit a to takovym zplsobem, aby nedoslo
k prudké oxidaci povrchu ¢astic prasku. Tomu lze zabranit pouzitim k tomu vhodnych atmosfér
a to napriklad atmosféry dusiku nebo vodiku.[1] BohuzZel takové zafizeni nebylo mozné pfi
tomto experimentu vyuzit. SuSeni bylo tedy provedeno v susarné pro filmové negativy pfi
teploté cca 80 °C. | pfes poufZiti nizké teploty dochazelo k oxidaci ¢astic praskové smési, co?
bylo zpUsobeno jejich jemnosti. Po suseni bylo nutné rozrusit adhezivni vazby, které béhem
tohoto procesu vznikly, viz obr. 5-27. K tomuto ucelu bylo opét vyuZito stfdsani prasku pres
upravena sita.

Z vySe uvedeného vyplyva, Ze rozplavovaci zkousky jsou na své provedeni jednoduché, ale
docileni pozadované Cistoty praskové smési aniz by doslo k jeji degradaci je velmi naro¢né. To
je dano jednak nutnosti susSeni praskové smési a jejiho dalSiho zpracovani k tomu vhodnymi
technikami.
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Obrdzek 5-45 Sediment vytvoreny pri rozplavovaci zkousce. Levd ¢dst obrdzku- ukazuje praskovou smés po vysuseni,
kdy C&dstice utvdreji aglomerdty, které je nutné rozrusit. Pravd ¢dst obrdzku zobrazuje sloZeni této smési, které po prvnim
rozplaveni obsahuje stdle vysoké procento jemnych cdstic prasku. [vlastni zdroje]

Pro praskovou smés typu C, byla potom z vySe vyzkousenych metod vybrdna technologie
stfdsani prasku pfes upravena sita. Tato technologie byla pro Upravu této smési prasku zvolena
pfed jejim aditivnim zpracovanim z nékolika dlvodu:

- Pfi tomto zpracovani je vysledny aglomerat tvofen pouze granulatem pozadované
frakce velikosti.

- | pres intenzivni otér castic prasku béhem stfasani nedochdazelo k vyrazné oxidaci
povrchu ¢astic prasku, jako v pfipadé suseni po rozplaveni praskové smési.

- Béhem strasani prasku pres sita nebylo pozorovano hrubnuti jeho ¢astic z divodu
opétovné aglomerace Castic prasku.

- Strasani prasku je pti zvoleni vhodného sita ucinnéjsi nez rozplavovaci metody a je
uplatnitelné pro daleko vétsi objemy praskového materialu.

- Pfi pouziti stfasani bez pouziti chladici emulze odpada proces suseni praskové smési a
dalsi technologické postupy nutné k tomu aby vysusenim byly naruseny vazby mezi
granulemi prasku ve vytvoreném sedimentu po rozplavovaci zkousce.

Z pripraveného granuldtu bylo po separaci nevhodné frakce zrna a jeho smisenim
s referenénim ocelovym praskem pristoupeno k vyrobé prototypovych vzorkd. Z dlvodu
velikosti ¢astic prasku, ktera se pohybovala kolem 20 um, bylo mozné snizit tloustku vrstvy
prasku na hodnotu 40 pum. Volba ostatnich parametr(i zpracovani praskové smési vychdazela
z experimentu, které byly provedeny v pfedchozi ¢asti prace s praskovou smési CTES0DF.

Souhrn téchto parametrd je uveden nizZe, viz tabulka 5-6. Jako ochrannda atmosféra byl
zvolen dusik. Tato ochranna atmosféra byla zvolena z dGvodu, Ze vzorky vyrobené z praskové
smési CTES0DF, dosahovaly v této atmosfére lepSich mechanickych vlastnosti a nizsiho obsahu
porh v objemu prototypovych vzorkl. Aplikovany vykon a rychlost s jakou se pohyboval
laserovy spot, byla zvolena tak, aby se aplikovana hustota energie Ev pohybovala od hodnoty
50-500 J/mm3. Doslo tedy k redukci maximalni hodnoty aplikované energie z 1000 J/mm? na
hodnotu 500 J/mm?3. Snizeni hodnoty aplikované energie bylo provedeno z toho divodu, aby
bylo snizeno mnoistvi vyparovaného materialu, které nardsta s jeji narGstajici hodnotou.
Druhym divodem tohoto kroku byla redukce vysky nanasené vrstvy prasku, diky které nebylo
potfeba do materidlu aplikovat tak velkou energii pro nataveni dostatecného mnozstvi
materialu, diky kterému by doslo ke vzajemnému propojeni nanasenych vrstev prasku.
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100-360 Krok (W) 80

100-1200 Tloustka vrstvy 40
prasku (um)
N> Velikost laserového 0,12
spotu (mm)
0,12 Skladani vektort Linearni
laseru
Potoéeni vektorl v dalsi vrstvé +90°

Tabulka 5-6 Parametry nastaveni aditivniho zafizeni typu SLM pro zpracovdni prdskové smési typu B[vlastni zdroje]

Pod vysSe uvedenymi parametry, viz tabulka 5-6, byly vyrobeny prototypové vzorky, u
kterych byla provedena metalograficka analyza a analyza jejich fazového sloZeni, jejichz
ukolem bylo stejné jako u praskové smési CTE50DF:

- Stanovit vliv parametr(i zpracovani praskové smési na vyvoj poréznosti, tj. objem
pord, typ poru a jejich tvar ve strukture vytvorenych prototypovych vzorka.

- Stanovit vliv parametrl zpracovani praskové smési na zmény v chemickém a
strukturnim sloZeni vytvorenych prototypovych vzorka.

- Stanovit vliv parametr( zpracovani praskové smési na vyvoj mechanickych vlastnosti
vytvorenych prototypovych vzork(.

Po ocisténi a vyjmuti prototypovych vzorku z aditivniho zafizeni bylo zjevné, Ze pfi jejich
zpracovani dochazelo ke vzniku vysokych zbytkovych napéti, viz obr. 5-46, ktera zplsobovala
pficné a podélné roztrhani prototypovych vzorku.

Obrdzek 5-46 Leva Cdst obrdzku ukazuje roztrZzeni vyjmutych prototypovych vzork( v pripadé, kdy pfi tisténi vzorka
doslo k iniciaci vysokych strukturnich napéti. Pravd cdst obrdzku ukazuje stav prototypovych vzorkd, u kterych tato napéti
nebyla tak vysokd a proto nedoslo k jejich roztrZeni.

U prototypovych vzork(l byla nejprve zméfena jejich hustota. Hustota vzorkl byla
vypoctena na zakladé jejich proméreni a pfesného prevazeni za pomoci metalografickych vah
Rad-Wag. Vysledné hodnoty jejich hustoty jsou shrnuty nize, viz obr. 5-47.
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Obradzek 5-47 Zavislost aplikované energie Ev na zménu hustoty prototypovych vzorkt vyrobenych z praskové smési
SD251. Vzorky byly tisteny s pouZitim konstantnim vykonem laseru a variabilni posuvovou rychlosti [vlastni zdroje]

Z grafu vyse, viz obr. 5-47, je patrné, jakym zplsobem ovlivnila hustota aplikované energie
konec¢nou hustotu prototypovych vzorkl. V tomto pripadé byl studovan vliv posuvové
rychlosti laserového spotu. Z grafu vySe, je patrné, Ze pro dosazeni vysSSi hustoty
prototypového vzorku je potfeba dostatecné snizit posuvovou rychlost pohybu spotu. PFi
vy$sich aplikovanych energiich Ev, nez 100 J/mm3 byly prototypové vzorky roztrhany
pUsobicimi napétimi natolik, Ze u nich bylo nemozné provést vyhodnoceni jejich hustoty.
Ukazka stavu téchto vzorkd po vytisténi je zachycena u nékterych vzork( na obr. 5-46, vyse.

U vSech analyzovanych prototypovych vzork( byla pozorovana vysoka poréznost, viz obr.
5-48 az 5-50. Z obrazku 5-48, viz obrazek nize, je patrné, Ze pfi snizZeni rychlosti skenovani
laserového spotu, dochazi ke snizeni vyskytu makro-péra ve strukture vzorkd. Kromé toho
dochdzi opét stejné jako v pfipadé zmény v aplikovaném vykonu k postupnému uzavirani péru,
dochazi k redukci jejich velikosti a diky rlistu spojeni mezi slinovanymi oblastmi dochazi ke
zméné tvaru péru, viz obr. 5-48 az 5-50 nize.

ey

Obrdzek 5-48 Porovndni varu makro-p ve strukture prototypovych vzorkua tisténych pri pouZiti rizné skenovaci
rychlosti. Levd édst obrdzku poZitd rychlost skenovdni v= 950 mm/s, Pravd ¢dst obrdzku pouZitd rychlost skenovdni v= 280
mm/s. Ostatni parametry byly zachovdny konstantni. [vlastni zdroje]
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Porovnani tvaru porl reprezentované jejich tzv.
kruhovitosti, praskovd smés SD251
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Obrdzek 5-49 Porovndni tvaru makro-pdri ve strukture prototypovych vzorkd, pfi zméné parametru jejich zpracovani
[vlastni zdroje]

Srovnani ekvivalentniho primeéru poru, pfi
zmeéneé zpracovani praskové smési SD251
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Obrdzek 5-50 Porovndni velikosti makro-pdri ve strukture prototypovych vzorkd, pri zméné parametri jejich
zpracovani [vlastni zdroje]

Obdobné jako v pripadé analyzovanych vzork( z praskové smési CTESODF bylo mozné ve
strukturach prototypovych vzork( nalézt tfi typy porl. Jednalo se o péry nepravidelného

tvaru, péry kruhového typu a trhliny. Mozné pficiny vzniku téchto defektl byly uvedeny pfi
hodnoceni praskové smési CTES0DF.

Dulezitym faktorem, ktery se podili na vyvoji poréznosti prototypového vyrobku, je
mnozstvi vypareného pojiva. Jak bylo jiz uvedeno, mnozstvi vypareného pojiva je zavislé na
maximalni teploté, které je pfi procesu zpracovani praskové smési dosazeno a dobé po kterou
si slinovany systém tuto teplotu udrzi.

NiZe, viz obr. 5-51 je uveden graf, ktery porovndvd mnoistvi vypareného pojiva u
prototypovych vzork( vytisténych pod riznymi zpracovani pouzité praskové smési.
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Rozdily v chemickém sloZeni pouZzitych praskd a
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Obrdzek 5-51 Porovndni chemického sloZeni panenského prdsku a prototypovych vzorki tisténych pod riznymi

parametry zpracovdni. Vytisténé vzorky se lisi v rychlosti pohybu laserového spotu. Ostatni parametry zistaly zachovdny
konstantni [vlastni zdroje]

Z vySe uvedeného grafu, viz obr. 5-51, vyplyva, Ze stejné jako pti zvySeni vykonu
laserového spotu, dochdzi naopak pfi snizeni rychlosti pohybu laserového spotu ke zvyseni
podilu vypareného pojiva. Kromé toho je z grafu patrnd difuzivita jednotlivych prvkd, kterd je
zavisla kromé jiného na dosazené teploté pfi procesu zpracovani praskové smési. Z grafu
vychdazi vyssi podil kobaltu u vytisténych vzork(i oproti panenskému materidlu, coz ve
skute¢nosti neni pravda. VysSe uvedeny graf vypovida o tom, jak snizeni rychlosti pohybu
laserového spotu ovliviiuje celkové mnozstvi vypareného pojiva, v tomto pripadé tedy
namérena hodnota podilu pojiva Co odpovida jeho mnozstvi ve sledovanych plochach
prototypovych vzork.

Po analyze vzork(l v neleptaném stavu, doslo k vyvolani jejich struktury. Cilem tohoto
kroku bylo vyhodnotit rozloZeni strukturnich fazi ve strukture tisténych vzorkd, viz obr. 5-52 a
5-53 nize.

Obrdzek 5-52 Dvé ndghodné vybrané oblasti prototypového vzorku, ktery vznikl pri aplikovaném vykonu P=250 W a v=
280 mm/s. Levd ¢dst obrdzku zobrazuje oblast, v které se vyskytoval vysoky podil zrn WC (namodralé utvary) a vysoky podil
tzv éta faze (hnéedé oblasti) Pravd Cdst obrdzku zobrazuje oblast, v které byla matrice tvorena smési Zeleza a kobaltu,
pricemZ je mozZné v této strukture pozorovat lamely cementitu
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Obrdzek 5-53 SE analyza a BSE analyza strukturnich fdazi provedend na radkovacim elektronovém mikroskopu PHILIPS
30ESEM v jednom misté. Struktura analyzované oblasti BSE, pravd ¢dst obrdzku, zobrazuje svétlé oblasti, které jsou tvoreny
karbidy. Tmavé oblasti jsou tvoreny pojivem.

Z obrazk(i 5-52 a 5-53, je zfejmé, Ze rozloZeni strukturnich fazi neni v objemu vytisténych
vzorkd rovnomérné. Z obrazku 5-52 vyplyva, Ze v objemu materialu jsou oblasti, v kterych se
nachazi vysoky podil zrn WC, oproti tomu se v analyzovaném objemu nachdazeji oblasti,
v kterych se tato zrna nevyskytuji vibec. Vyse uvedené vysledky provedené metalografické
analyzy ukazaly, Ze struktura vyrobenych prototypovych vzork( je tvofena fazi WC, smési
pojiva Co-Fe, oblastmi, v kterych existuje éta faze a oblastmi vyskytu karbidu Zeleza. Vysledky
provedené metalografické analyzy byly potvrzeny provedenou RTG difrakéni analyzou, viz obr.
5-54

Porovnani difraktogramil pro prototypovy vzorek a pouzité prasky k jeho vyrobé

10000

WC

r
=1
we

we

Wi €00y

44,98
48,02

——Prifek PH1 = PriSek GTP = Prototyp GTP_PH1

Obrdzek 5-54 Zdznam RTG difrakcni analyzy provedené na prdskové smési SD251 (prdsek GTP), prdaskové smési
ocelového prasku PH1 a vytisténého prototypového vzorku. [vlastni zdroje]

Z vysledkl uvedenych vyse vyplyvd, Zze béhem zpracovani praskové smési SD251-PH1
doslo k vyvoji novych strukturnich fazi a objemovym zménam u jiz existujicich fazi. Nové byly
pomoci metalografické analyzy a analyzy pomoci RTG difrakce detekovany faze Wo2Coo,s a
FesC. RozloZeni vSech detekovanych fazi bylo stejné jako v ptipadé dfive analyzovanych vzorku
z praskové smési CTE50DF zdavislé na parametrech jejiho zpracovani a ddle na tom, jakym
zplUsobem bylo provedeno promiseni praskové smési SD251 s referenénim materidlem PH1.
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V grafu nize, viz obr. 5-55, je zachycena pfibliznd zména v podilu strukturnich fazi, ktera
byla provedena analyzovdanim provedenych metalografickych vybrus(i. Z tohoto grafu je
patrné, Ze pfi procesu zpracovani praskové smeési doslo k redukci podilu pojiva, u kterého doslo
k jeho transformaci do jinych strukturnich fazi a vyparovani.

Porovnani podilu fazi u panenského prasku SD251
a vybraného prototypového vzorku
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Obrdzek 5-55 Podil strukturnich fazi v prototypovém vzorku a pouZitém prasku SD251

Vznik novych strukturnich fazi a objemovy rust faze éta, v€etné vyparovani pojiva a rstu
obecné jejich vysokou poréznost zaznamenanou pomoci jejich metalografické analyzy. Tato
vysokd poréznost se potom projevila pti hodnoceni mechanickych vlastnosti vytvorenych
prototypovych vzork(. ProtoZe pfi metalografickém zpracovani byla zjisténa nizka soudrznost
vytvorenych prototypovych vzorkl, bylo provedeno pouze hodnoceni mechanickych
vlastnosti prototypovych vzork( na zakladé analyzy jejich mikro a makro tvrdosti, viz tabulka
5-7 a obr. 5-56 nize.

Porovnani distribuce velikosti WC zrn
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Obrdzek 5-56 Porovndni velikosti zrna WC u pouZité praskové smési a vytvorenych prototypovych vzorki
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V4 1497+663 559+383 2,7£1,2 3,942,6

V8 17384220 460+111 2,7+1,2 3,1+1,4

Tabulka 5-7 Porovndni mechanickych vilastnosti prototypovych vzorki a hodnot velikosti zrna WC u prdsku SD251 a
vytisténych prototypovych vzorku

Z grafu, viz obr. 5-56 a tabulky ¢islo 5-7 plyne, Ze pfi procesu zpracovani praskové smési
doslo k hrubnuti zrna karbidG. Primérna velikost zrna se zvétsSila o cca 70%. Pri zpracovani
praskové smeési doslo k vyvoji kfehkych a tvrdych fazi, které ovlivnily mikro-tvrdost
analyzovanych vzorkd, viz tabulka 5-7. Z porovnani mikro-tvrdosti, Ize usuzovat, Ze vyssi podil
téchto fazi byl v objemu vzorku tisténého pfi vyssi hodnoté aplikované energie. Nicméné jak
hodnota mikro-tvrdosti, tak hodnota makro-tvrdosti, byla do zna¢né miry ovlivnéna vnitini
poréznosti vzorkd, coZ se projevilo na smérodatnych odchylkdch méreni. Z jejich porovnani Ize
potom usoudit, Ze nizsi podil poréznosti respektive vétsi soudrinost maji vzorky tisténé pfri
vys$si hodnoté aplikované energie.
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5.4 Praskova smés AW701

Z dodaného objemového mnozZstvi prasku byla jeho ¢ast odebrdna pro metalografickou
analyzu. Ta se skladala z rozboru stavu povrchu granuldtu a jeho objemu pomoci pficného
metalografického vybrusu. Tyto rozbory byly doplnény o analyzu chemického sloZeni EDX a
analyzu fazového sloZeni pomoci RTG difrakce. Stav povrchu granulatu a jeho pficny
metalograficky vybrus je zachycen niZe, viz obr. 5-57.

Obrdzek 5-57 Granulat prasek AW701.. Leva ¢dst obrdzku tvar ¢dstic prasku, stred obrdzku, detail struktury povrchu
granuldtu, prava ¢dst obrdzku stred granuldtu zachyceny na pricném metalografickém vybrusu[vlastni zdroje]

Z obrazku vyse je patrné, Zze praskovd smés je tvorena slinutym granuldtem WC-Co.
Povrch granulatu je tvoren z velké ¢asti kavitami a kratery. Provedend BSE analyza na pficném
metalografickém vybrusu, viz obr. 5-57 vpravo, a provedena metalografickd analyza potvrdila
pritomnost dvou strukturnich fazi WC a Co. Provedend RTG analyza dale potvrdila pfitomnost
faze W,C a Wo2Coq s, viz obr. 5-58 nize.
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Obrdzek 5-58 Levd cdst obrdazku- Metalograficky snimek strukturnich fazi. Leptdno na identifikaci éta fdaze. Svetlé
oblasti pojivo Co, Sedé oblasti zrna karbidu wolframu. Pravd ¢dst obrdzku difraktogram pofizeny na prdskové smeési
CTE50DF|vlastni zdroje]

78



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2019/2020

Materialové inZenyrstvi a strojirenska metalurgie Ing. David Bricin
—_— |

Chemické slozeni granuldtu bylo stanoveno za pomoci EDX analyzy. Tato analyza byla
provedena na povrchu ¢astic prasku a na jejich pricném metalografickém vybrusu, viz obr. 5-

1 Det WD ——— 10um
SE 110 AD-powder

hm. % 87+1 13+0,6

Obrdzek 5-59 Zdznam chemického sloZeni granuldtu prdsek AW701. Levd cdst obrdzku ukdzka oblasti nabéru
chemického sloZeni na povrchu granuldtu. Levad ¢dst nabrané spektrum, spodni ¢dst obrdazku priumérné hodnoty chemického
sloZeni granuldtu [vlastni zdroje]

Soucasti metalografické analyzy bylo stanoveni profilu velikosti granuldtu, viz obr. 5-60.
Velikost granuldtu byla stanovena na zdkladé proméreni velikosti ¢astic granulatu na
pofizenych metalografickych snimcich a to u kazdé granule ve dvou na sebe kolmych smérech.
Vysledné hodnoty byly porovnany s velikosti granuli vzorku ocelového prasku, ktery byl pro
tento experiment vybran jako prasek komparacni.

= = N N
o ] o (6]

€]

Procentualni zastoupeni (%)

B Ocelovy prasek PH1
‘ M Karbidicky prasek AW701
0 oy ||-|..‘

v 3 N k2] Q) > ™ ©
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N N N v &) 3 %)

Velikost granuldtu (pum)

Obrdzek 5-60 Porovndni profilu velikosti referencniho materidlu a prdsku WC-Co s technickym oznacenim
AW?701/[vlastni zdroje]

Z grafu vyse je ziejmé, Ze profil velikosti ¢astic granulatu je obdobny, jako u pouZitého
referencniho ocelového prasku.
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Kromé velikosti granulatu byla stanoven profil, respektive kruhovitost granuldtu a
pocatecni velikost zrna karbidu WC, viz obr. 5-61 a 5-62.

Porovnani tvaru castic granulatu
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Obrdzek 5-61 Porovndni kruhovitosti cdstic granuldtu referencniho materidlu a karbidického prasku AW701[vlastni
zdroje]
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Obrdzek 5-62 Grafické zndzornéni podilu velikosti zrna. Primérnd velikost zrna WC 6,2+1,99 [vlastni zdroje]

Druha ¢ast odebraného vzorku, ktery nebyl pouZit na metalografickou analyzu, a analyzu
fazového slozeni byla pouzita na technologické zkousky. Tyto zkousky mély za cil ovéfit
chovani prasku pfi jeho davkovani na stavéci desku aditivniho zafizeni a jeho schopnost tvorby
rovnhomeérné vrstvy bez necelistvosti. Za timto Ucelem byl proveden test sypné a setfepné
hustoty, tekutosti a rozlivu (rozsypu). Méreni sypné hustoty a tekutosti vychazelo z technické
normy CSN EN SO 4490. Vysledné hodnoty provedenych technologickych zkousek byly opét
porovnany s hodnotami zjisténymi u referencniho ocelového prasku PH1, viz tabulka 5-8 a
obrdazek 5-63.
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Tekutost (s/200g) 2,710,2 3,7+0,1
Sypna hustota (g/cm?) 5,97+0,9 4,2+0,6
Setfepnd hustota (g/cm?3) 7,29+1,1 4,6+0,7
Primérna sSirka rozsypu (mm) 4,60,5 3,5%+0,5

Tabulka 5-8 Vlysledky provedenych experimentdlnich méreni sypné hustoty, setfepné hustoty a tekutosti testovanych
prdskovych smési [vlastni zdroje]

potMagn Det WD ——| 1mm

50 20x

Obrdzek 5-63 Porovndni distribuce prdsku na stavéci desku pfi testu rozsypu prdasku. Prdsek byl sypdn skrz stérbinu
1x1 mm z vysky cca Imm na pohybujici se desku. Leva cdst obrazku distribuce prasku AW701, pravd cdst obrdzku distribuce
referencniho ocelového prasku AW701 [vlastni zdroje]

Z vysledkll uvedenych vyse je patrné, Ze praskova smés AW701 ma na zakladé
provedenych technologickych test( lepsi hodnotu sypné hustoty a podobnou distribuci ¢astic
prasku na stavéci desku aditivniho zafizeni jako ma pouzity referencni prasek PH1. Diky
obdobnému profilu velikosti ¢astic granuldatu a podobné distribuci karbidického prasku na
pracovni desku aditivniho zafizeni bylo mozné pfi vyrobé prototypovych vzork( na aditivnim
zatizeni pouzit redukéni ¢leny recouteru a tim omezit oblast nandseni materialu tak, aby bylo
s jednou davkou materialu vytvorit vétsi mnozstvi prototypovych vzork(. NiZe, viz tabulka 5-
9, jsou shrnuty parametry, které byly pouZity pro zpracovani této praskové smési.

Krok (W)

30-500 Tloustka vrstvy | 100
prasku (um)
N> Velikost laserového | 0,12
spotu (mm)
0,12 Skladani vektorl | Linearni
laseru
Potoceni vektorl pohybu laseru v nové nanesené vrstvé +90°

Tabulka 5-9 Parametry nastaveni aditivniho zarizeni typu SLM pro zpracovadni prdskové smési AW701 [vlastni zdroje]
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Pod vySe uvedenymi parametry byly vyrobeny prototypové vzorky, u kterych byla
provedena metalografickd analyza a analyza jejich fazového slozeni, jejichz Ukolem bylo:

- Stanovit vliv parametrd zpracovani praskové smési na vyvoj poréznosti, tj. objem
péra, typ porl a jejich tvar ve strukture vytvorenych prototypovych vzorka.

- Stanovit vliv parametr( zpracovani praskové smési na zmény v chemickém a
strukturnim sloZeni vytvorenych prototypovych vzorka.

- Stanovit vliv parametrd zpracovani praskové smési na vyvoj mechanickych vlastnosti
vytvorenych prototypovych vzork(.

Po ocisténi a vyjmuti prototypovych vzorku z aditivniho zatizeni bylo zjevné, Ze poréznost
vzorkU je v porovnani se vzorky vytisténymi v predchozi fazi experimentu vyrazné nizsi, viz obr.
5-64.

Obrdzek 5-64 Obrdzek ukazuje vzorky vytisténé z praskové smési AW701 po jejich ocisténi a vyjmuti z pracovniho
prostoru aditivniho zarizeni. Z obrdzk( je patrné, Ze vzorky obsahuji riizné procento poréznosti podle toho, za jakych
parametrid zpracovdni byly vzorky vyrobeny.

U prototypovych vzorkll byla nejprve zméfena jejich hustota. Hustota vzork( byla
vypoctena na zakladé jejich proméreni a pfesného prevazeni za pomoci metalografickych vah
Rad-Wag. Vysledné hodnoty jejich hustoty jsou shrnuty nizZe, viz obr. 5-65.

Porovnani hustoty prototypovch vzork( z
praskové smési AW701
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Obrdzek 5-65 Zdvislost aplikované energie Ev na zménu hustoty prototypovych vzorku vyrobenych z praskové smési
AW?701. Vzorky byly tistény s pouZitim konstantnim vykonem laseru a variabilni posuvovou rychlosti [vlastni zdroje]

82



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2019/2020
Materialové inZenyrstvi a strojirenska metalurgie Ing. David Bricin
— |

Z grafu vysSe, viz obr. 5-65, je patrné, jakym zplsobem ovlivnila aplikovana energie
konecnou hustotu prototypovych vzorkd. V pripadé prototypovych vzorkd z této praskové
smési byl studovan vyvoj hustoty vzork( pfi pouziti nizkych vykon( laseru a redukovanych
posuvovych rychlosti laserového spotu. Z vysledku vyse je patrné, Ze zvySeni vykonu laseru
prindsi zvySeni hustoty prototypového vzorku. Obdobné plati, Ze vyssi hustoty prototypového
vzorku lze dosahnout pfi sniZzeni posuvové rychlosti laserového spotu. V obou ptipadech
dochazi k prodlouZeni stabilizace tavné lazné, ¢imz dochazi ke spojeni mezi ¢asticemi prasku
ve vétsich plochach.

laseru. Levd ¢dst obrdzku, pouZity vykon laseru P= 40 W, aplikovand hustota energie Ev= 82 J/mm3. Pravad ¢dst obrdzku P=
80 W, aplikovand hustota energie Ev= 72 J/mm?3. Ostatni parametry byly zachovdny konstantni. [vlastni zdroje]

Z grafu a metalografického snimku vyse, je patrné, Ze pti zvySeni hodnoty aplikovaného
vykonu dochdzi i pfi nizSich hodnotach aplikované energie k vyraznému nardstu v hustoté
prototypového vzorku. To znamen3, Ze pfi zvySeni aplikovaného vykonu mzZe byt pouzita
vyssi rychlost pohybu laserového spotu. Kromé nizsi hodnoty poréznosti doslo k redukci ve
velikosti a tvaru detekovanych péru, viz obr. 5-67 a 5-68.

Porovnani ekvivalentniho priiméru pérd, pfi zméné parametrd
zpracovani praskové smési AW701

M Ekv. Prdmér_mikro_pory
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Parametry zpracovani vybranych prototypovych vzork(

Obrdzek 5-67 Porovndni zmeny ve velikosti mikro a makro pdrt ve strukture prototypovych vzorkd, pri zméné
parametrd jejich zpracovdni [vlastni zdroje]
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Porovnani kruhovitosti péra pfi riznych parametrech
zpracovani praskové smesi AW701
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Obrdzek 5-68 Porovndni tvaru makro a mikro poru ve strukture prototypovych vzork( pri zméne parametri jejich
zpracovadni [vlastni zdroje]

Z grafli vySe, viz obr. 5-67 a 5-68 je patrny, trend vyvoje ve velikosti a tvaru pér(, pfi zméné
aplikované energie v dlsledku zmény pouzitého vykonu laseru, rychlosti skenovani nebo
vzdalenosti mezi vektory pohybu laserového spotu. Obdobné jako u dfive analyzovanych
praskovych smési dochazi pfi zvyseni hodnoty aplikované energie k ristu v poctu spojeni mezi
Casticemi praskové smési.

Typy analyzovanych porl bylo mozné opét rozdélit do tfi skupin a to na pdry uzaviené
kruhového typu, jejichZ velikost se pohybovala do 10 um. Péry nepravidelného tvaru, které se
vyskytovaly pti aplikovaném vykonu 40 W u vSech analyzovanych vzorkd v této sérii. Tyto pory
mély velikost v fadu desitek aZz stovek mikrometrQ. Tretim typem necelistvosti byly trhliny.
Tento typ defektu byl detekovan primarné u vzork( vytvorenych pfi aplikovaném vykonu 80
W. Davody vzniku téchto péra byly popsany pti hodnoceni prototypovych vzorkd z praskové
smési CTESODF.

Dulezitym faktorem, ktery se podili na vyvoji poréznosti prototypového vyrobku, je
mnozstvi vypareného pojiva. Jak bylo jiz uvedeno, mnozstvi vypareného pojiva je zavislé na
maximalni teploté, které je pti procesu zpracovani praskové smési dosazeno a dobé po kterou
si slinovany systém tuto teplotu udrzi.
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Nize, viz obr. 5-69 je uveden graf, ktery porovndvd mnoistvi vypareného pojiva u
prototypovych vzork( vytisténych pod riznymi zpracovani pouzité praskové smési.

Porovnani mnoistvi vypareného pojiva u vzork
tisténych pfi rliznych parametrech zpracovani
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Obrdzek 5-69 Porovndni chemického sloZeni panenského prdsku a prototypovych vzorku tisténych pod riznymi
parametry zpracovadni. Vytisténé vzorky se lisi v rychlosti pohybu laserového spotu. Ostatni parametry zustaly zachovdny
konstantni [vlastni zdroje]

Z vyse uvedeného grafu, viz obr. 5-69, vyplyva obdobné, jako v pripadé prototypl
vyrobenych z praskové smési SD251, Ze stejné jako pfi zvySeni vykonu laserového spotu,
dochazi naopak pfi snizeni rychlosti pohybu laserového spotu ke zvyseni podilu vypareného
pojiva.

Po analyze vzork(l v neleptaném stavu, doslo k vyvolani jejich struktury. Cilem tohoto
kroku bylo vyhodnotit rozloZeni strukturnich fazi ve strukture tisténych vzorkd, viz obr. 5-52 a
5-70 nize.

Obrdzek 5-70 Struktura prototypového vzorku vytisténého z praskové smési AW701. Prototypovy vzorek byl vyroben
pri aplikovaném vykonu P=80 W a v= 111 mm/s. Struktura prototypu je tvorena tfemi strukturnimi fazemi. Zrny karbidu
wolframu WC, svétle sedé oblasti, pojivem Co, bilé oblasti a éta fdzi, hnédé oblasti.

Provedena metalograficka analyza prokdazala u vzork( tisténych za rliznych parametrd,
vznik tzv. éta faze, viz obr. 5-70. Existence této strukturni faze byla u prototypovych vzork
potvrzena RTG difrakéni analyzou, viz obr. 5-71.
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Porovnani difraktogramd pro prototypovy vzorek a prasek poufZity k jeho vyrobé
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Obrdzek 5-71 Zaznam RTG difrakcni analyzy provedené na praskové smési AW701 a prototypovém vzorku, ktery byl
z této praskové smési vytistén. [vlastni zdroje]

Z vysledkl uvedenych vyse vyplyvd, Ze béhem tisku vzorkl doslo k difuzi uhliku a wolframu
do roztaveného pojiva. Diky tomu doslo k distorzi krystalové mftizky kobaltu a vzniku nové
strukturni faze CosWsC. U prototypovych vzork( byla sledovana zavislost podilu nové vzniklé

éta faze pri zméné parametr(i zpracovani prototypovych vzorkd, viz obr. 5-72 nize.

S

T
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3 TR .'
'::"‘; “'£4
Obrdzek 5-72 Vyvoj strukturnich fdzi prfi zméné aplikované hustoty energie Ev, v dusledku zmény hodnoty

aplikovaného vykonu P (W) a skenovaci rychlosti v (mm/s). Levd ¢dst obrdzku vzorek tistény pri vykonu P=40 W, rychlost
skenovadni v=203 mmy/s. Pravd cdst obrdzku vzorek tistény pfi vykonu P= 80 W, rychlost skenovdniv= 111 mm/s.

Z vySe uvedeného vyplyva, Ze pfi zvyseni aplikovaného vykonu, respektive aplikované
hustoty energie Ev, dochazi k objemovému ristu éta faze. Tato zména je zachycena na grafu
nize, viz obr. 5-73.
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Porovnani podilu fazi u panenského prasku
AW?701 a vybranych prototypovych vzork(
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Obradzek 5-73 Vliv parametr( zpracovdni prdskové smési CTE5S0DF na mnoZstvi nové precipitované n-faze

Vznik novych strukturnich fazi a objemovy rist faze éta, v€etné vyparovani pojiva a rlstu

WC zrn, viz obr. 5-74 a tabulka 5-10, ovlivnil vyvoj poréznosti u vytisténych prototypovych
vzork.

Poréznost vzorkl, zmény v objemu strukturnich fazi, jejich rlst nebo vypafovani se
podilely na vyslednych mechanickych vlastnostech vytisténych prototypovych vzorkda.

Porovnani profilu velikosti zrna u panenského
prasku AW701 a vybranych prototypovych vzork
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Obrdzek 5-74 Vliv parametrii zpracovdni praskové smési na vyvoj velikosti zrna WC

NiZe, viz obr. 5-75 a 5-76, jsou uvedeny vysledky z méreni tvrdosti pfi rliznych hodnotach
zatiZzeni a to 0,980 N a 98,07 N. Cilem méreni tvrdosti pfi zatizeni 0,980 N bylo eliminovat vliv
makro-péru na vyslednou tvrdost prototypovych vzorkd. Mista méreni byla vybrana ndhodné,
tak aby vysledna tvrdost vypovidala o celkovém strukturnim slozeni vzorkd. Pfi méfeni HV10
bylo snahou ovéfit tuhost vazby mezi slinovanymi ¢asticemi prasku, tj. to jakym zplsobem
zména velikosti makro-péru ovliviiuje vyslednou tvrdost vytvoreného prototypového vzorku.
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Porovnani priimérné hodnoty mikro-tvrdosti
HVO,1
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Obrdzek 5-75 Porovndni mikro-tvrdosti HVO,1, u vzorka tisténych za riznych parametri jejich zpracovdni

Porovnani priimérné hodnoty makro-tvrdosti HV10
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Obrdzek 5-76 Porovndni makro-tvrdosti HV10, u vzorku tisténych za riznych parametrd jejich zpracovdni

Z vyse uvedenych vysledk( vyplyva, Ze pfi zméné parametr( zpracovani prototypovych
vzork( doslo ke zméné jejich tvrdosti. Vysledky vyse byly zna¢né ovlivnény vnitini poréznosti
vzorkQ. Z graf( je patrné, Ze pfi zvySeni aplikovaného vykonu roste odpor materidlu
prototypového vzorku vysi vnéjSimu zatizeni. Tento fakt je spojen s redukci velikosti a objemu
makro-péru ve strukture tisténych vzork(, viz obr. 5-76. Méfeni tvrdosti bylo stejné jako
v predeslych pfipadech do znac¢né miry ovlivnéno vzork(. Tato skutecnost se projevila na
smérodatnych odchylkdch provedenych méreni, viz tabulka 5-10 nizZe.

P40e82 | 1656+256 240+112 2,94+1,89 3,13+1,4

PSOE150 | 1927+200 929+171 2,9£1,89 3,8+2.59

Tabulka 5-10 Porovndni mechanickych vlastnosti prototypovych vzorki a hodnot velikosti zrna WC u prdsku AW701 a
vytisténych prototypovych vzorku
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Kromé méreni tvrdosti bylo provedeno méfeni pevnosti v tlaku. Cilem této zkousky bylo

stejné jako v pripadé prototypovych vzorkd z praskové smési CTES0DF analyzovat pevnost
vazby mezi ¢asticemi slinovaného prasku, viz obr. 5-77.

Porovnani pevnosti v tlaku u prototypovych vzork( tisténych pfi
rGznych parametrech jejich zpracovani
800
700
600
500
400
300 Prototypové vzorky, P=40W
200 Prototypové vzorky, P= 80W
100

Pevnost v tlaku (MPa)

33 61 64 68 72 82 100 130 166 233

Hustota energie Ev (J/mm3)

Obrazek 5-77 Vliv aplikované energie Ev na pribéh pevnosti v tlaku, u vzorka tisténych za riznych parametru jejich
zpracovani

Z vyse uvedenych vysledkd, je patrné, Ze pfri zvySeni aplikované energie Ev dochazi
k narlstu v pevnosti v tlaku. Tato skutecnost je dana rlistem vazby mezi ¢asticemi prasku, tzv.
kréku a snizenim objemu mikro-péri ve strukture prototypovych vzork(. Kromé toho jsou
vysledné hodnoty pevnosti v tlaku ovlivnény zaznamenanymi strukturnimi zménami.
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5.5 Zavérecné zhodnoceni

NiZe jsou shrnuty dosazené vysledky této disertacni prace. Hlavnim cilem bylo vyhodnotit
aplikovatelnost tfi rGznych typ( karbidickych praskovych smési pro aditivni technologii SLM.
K tomuto Ucelu bylo nutné zhodnotit, jejich strukturu a zmény, ke kterym u nich doslo pfi jejich
zpracovani rliznymi parametry aditivni technologii SLM.

5.5.1 Analyzované praskové smési

Z hlediska technologickych vlastnosti analyzovanych praskovych smési je pro aditivni
technologii SLM nejvhodnéjsi praskovd smés s oznatenim AW701. Tato praskovd smeés
vykazovala obdobnou, respektive lepsi hodnotu tekutosti a rozlivu prasku oproti referenénimu
materialu, ocelovému prasku PH1 a dale uvaZované karbidické smési SD251 a CTESO0DF.
Primérna hodnota tekutosti 200 gram( smési AW701 byla 2,7 sekundy. Tato hodnota je o cca
8% lepsi nez v pripadé praskové smési SD251, o cca 37 % lepsi, nez v pripadé referencniho
prasku a o cca 170% lepsi, nez v ptipadé praskové smeési CTES0DF. Kromé toho vykazoval
stopy. Primérna Sirka vytvorené stopy se pohybovala okolo 4,6 mm. Tato hodnota byla o cca
24 % vyssi, jak v ptipadé referenéniho prasku, o cca 41 % vyssi, jak u praskové smési CTES0DF
a o cca 59 % vyssi, jak u praskové smési SD251.

Praskova smés AW701 vykazovala tyto lepsi technologické vlastnosti oproti ostatnim
materialim i pres to, Ze povrch ¢astic tohoto prasku nebyl dokonale hladky, ale byl tvoren
kavitami a kratery, viz obr. 5-78.

i
| “ =% el g
g . SEM HV: 20.
3 Det: SE 10 der h0g GTP im SEM MAG: 150 x
x 3 pm el .9
T d 5 B O " - WD: 14.81 mm  Date(midly): 10/24/16

Obrdzek 5-78 Porovnadni struktury povhu aalyzovanych prdskovych smési. Snimek prvni zleva, referencni prasek
PH1, Snimek druhy zleva, praskovd smes AW701, Snimek treti zleva, prdaskova smés SD251, Snimek Ctvrty zleva praskova
smés CTE50DF

Oproti praskové smési SD251 a CTE50DF, vykazovala praskova smés obdobné rozlozeni
velikosti ¢astic prasku, jako bylo zjisténo u referencniho ocelového prasku. Primérna velikost
Castic praskové smési AW701 se pohybovala kolem 30+8,1 um, u referenéniho materialu se
tato hodnota pohybovala kolem 29+8,3 um. U praskové smési SD251 byla primérnd hodnota
velikosti ¢astic prasku mensi, nez v ptipadé referencniho materialu a praskové smési AW701.
Prlmérnd hodnota se pohybovala kolem 17,5+5,9 um. Oproti tomu U praskové smési
CTES0DF byla zjisténa vyssi hodnota pramérné velikosti Castic prasku. Tato hodnota se
pohybovala kolem 240+74 pm.

Z vyse uvedenych vysledkl vyplyva, jakym zplsobem ovliviiuje velikost ¢astic prasku jejich
tekutost, kdy vyssich hodnot sypné hustoty bylo dosazeno u jemnéjsich praskovych smési.
U analyzované praskové smési SD251 vsak dochazelo béhem jejiho sypani k zasekdvani
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v odmérném trychtyti. Tato skutecnost byla spojena s nepravidelnym tvarem ¢&astic prasku
této smési. Kdy diky nepravidelnému tvaru ¢astic prasku dochazelo k intenzivnéjSimu treni
mezi Casticemi prasku z dlvodu zvétSeni styéné plochy mezi nimi. Ostatni analyzované
praskové smési se svym tvarem Castic bliZily tvaru ¢astic referencniho materialu, u kterého byl
tvar ¢dastic témér dokonale kulovity.

Dlvodem, pro€ byla zjisténa lepsSi hodnota sypné hustoty a rozsypu prasku na stavéci
desku aditivniho zafizeni u praskové smési AW701 oproti referenénimu materidlu mize byt
spojen s nizSim podilem zbytkové vlhkosti u této smési. Zbytkova vlhkost zplsobuje iniciaci
slabych fyzikdlnich Van der Waalsovych vazeb a vazeb vodikovymi mUstky v misté dotyku
Castic prasku. Diky tomu potom ¢dstice tvofi aglomeraty obdobné, jako se stalo v pfipadé
Castic praskové smési CTE50DF, viz obr. 5-78 vySe a diky tomu je potom zhorSena jejich
prachodnost skrz davkovaci systém aditivniho zafizeni.

Rozdily ve struktufe analyzovanych praskd byly ovlivnény technologii, ktera byla pouZita
k jejich vyrobé. Diky rozdilnym technologiim zpracovani praskovych smési WC-Co, se tyto
smési liSily svym fazovym sloZenim.

U praskové smési CTE50DF, byla RTG analyzou a provedenou metalografickou analyzou
zjisténa pritomnost dvou strukturnich fazi. Témito fazemi byl kobalt Co a mono-karbid
wolframu WC. U ostatnich praskovych smési AW701 a SD251, byla zjisténa kromé téchto dvou
strukturnich fazi pritomnost intermetalické faze W 2Coo,s a strukturni faze W,C. U praskové
smési SD251, byla kromé téchto dalSich dvou fazi, detekovana tzv. éta faze CosWsC.

Kromé rozdil( ve fazovém sloZeni analyzovanych praskovych smési, se praskova smés
CTE50DF, lisila svym chemickym sloZzenim. Tato smés byla tvorena cca 34 Hm. % pojivem
kobaltem. Ostatni dvé praskové smési obsahovaly pfiblizné 12 Hm. % pojiva kobaltu. U
praskové smési SD251, byl v disledku odstranéni ¢asti frakce zrna pred jejim zpracovanim,
doplnén jeho objem o referencni praskovy material.

Analyzované prototypové vzorky

Z analyzovanych praskovych smési v prvni ¢asti této disertacni prace, byly vytvoreny
prototypové vzorky pod rlznymi parametry jejich zpracovani. Cilem provedenych analyz, bylo
vyhodnotit, jakym zplsobem ovliviiuje kvalita vstupnich surovin a pouzité parametry k jejich
zpracovani jejich konecné vlastnosti.

Na zakladé provedenych experimentl s analyzovanymi prototypovymi vzorky, lze uvést
nasledujici:

Konecénad struktura a mechanické vlastnosti prototypovych vzorkd do velké miry zavisely
na vlastnostech pouzité praskové smési. Diky nerovhomérnému nandseni vrstvy prasku, pfi
vyrobé prototypovych vzork(l z praskové smési SD251 a CTE50DF dochazelo ke Spatnému
propojeni nanasenych vrstev prasku. Diky tomu dochazelo k propadim nanasené vrstvy
prasku a to potom ve svém dUsledku ovlivnilo kone¢nou porozitu vytvorenych prototyp(.

U prototypovych vzork( z praskové smési CTES0DF, dochazelo k vyrazné delaminaci
vzorklli od stavéci desky. U prototypovych vzork( tisténych za podobnych parametr(
z praskové smési SD251 a AW701 k tomuto jevu dochazelo také avSak ne v takové mire, viz
obr. 5-79.

91



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Disertacéni prace, akad. Rok 2019/2020
Materialové inZenyrstvi a strojirenska metalurgie Ing. David Bricin

Obrazek 5-79 Porovnani stupné delaminace vzorkd tiSténych z riznych typ( praskovych
smési WC-Co. Snimek prvni zleva, prototypovy vzorek vytistény z praskové smési CTESODF.
Snimek uprostted, prototypovy vzorek tiStény z praskové smési SD251PH1. Snimek vpravo,
prototypovy vzorek tistény z praskové smési AW701

Stupen delaminace vzorku od stavéci desky bylo mozné ovlivnit snizenim vykonu laseru a
rastrovaci rychlosti laserového spotu, kdy snizenim zejména rychlosti pohybu laserového
spotu dochdzi k prodlouZeni ¢asu, po ktery je struktura prasku roztavena a sniZuje se rychlost,
s jakou struktura opét chladne a tuhne. To potom vede ke snizeni teplotniho gradientu a
redukci vznikajicich zbytkovych napéti ve strukture prototypovych vzorkd. Vyvolana teplotni
zbytkova napéti vedou k objemovym zméndm, delaminaci vzorkd od stavéci desky aditivniho
zafizeni a narUstu v jejich poréznosti.

K delaminaci vzork( vytvorenych z praskové smési AW701 prispéla vétsi tloustka
nanesené vrstvy prasku, ktera byla v jejim pripadé 100 um oproti 40 um, které byly pouzity pfi
vyrobé vzork(i z praskové smési SD251 a AW701.

U prototypovych vzork( z praskovych smési CTES0DF a SD251 bylo béhem procesu jejich
zpracovani pozorovan vysoky podil vypareného materidlu a vysoky podil odlétajicich castic
z mista interakce laseru z praskovym materidlem.

Jev, pfi kterém vznikaji tyto odletujici ¢astice, se nazyva tzv. Balling efekt. Rozsah tohoto
jevu je ovlivnén chemickym slozenim castic prasku a jejich geometrickymi a fyzikalnimi
vlastnostmi.[49] Kromé nich je zavisly na parametrech pouzitych ke zpracovani praskovych
smési.

Analyza odletového materialu a povrchu vytvorenych prototypovych vzorkd, viz obr. 5-80

prokazala pritomnost téchto c¢astic respektive tohoto jevu pfi zpracovani praskovych smési
WC-Co.
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Obrdzek 5-80 Ukdzka zaznamenaného Balling efektu. Leva Cdst obrdzku, zobrazuje vznikajici Cdstice v disledku
pouZiti prilis nizkého vykonu laseru na povrchu stavéci desky. Stfed obrdzku zachycuje odletové cdstice vzniklé rozstrikem
taveniny, které byly zachyceny na povrchu prototypového vzorku. Pravd ¢dst obrdzku zobrazuje odletové Cdstice, které
vznikly rozstrikem z taveniny a spojenim mezi dvéma sousednimi ¢dsticemi prasku, pri jejich interakci s laserovym svazkem.
[vlastni zdroje]

Tento jev vznikal v téch pripadech, kdy byl Spatné nastaven pouzity vykon laserového
spotu nebo jeho rychlost pohybu, viz obr. 5-80. V pfipadé, Ze byl pouzit nizky vykon laseru,
doslo mezi ¢asticemi prasku pouze k bodovému spojeni, z dlvodu dosazeni pfilis nizké teploty
v oblasti interakce laseru s praskovym lozem. V pfipadé pouziti vysoké rychlosti pohybu
laserového spotu a pfi dostatecném mnoiZstvi vytvorené kapalné faze, tj. pfi pouZiti
dostatecného vykonu laseru, doslo z divodu puUsobicich povrchovych napéti na rozhrani
kapalné faze a okoli k tvorbé kuli¢ek odletujicich z mista pohybu laserového spotu. MnozZstvi
téchto ¢astic pak bylo tim vétsi, ¢im vyssi byla rychlost pohybu laserového spotu.

Z odborné literatury plyne, ze kromé vysSe zaznamenaného, je uvedeny efekt ovlivnén
mnozstvim kysliku, ktery je vazany v Casticich prasku ve formé zbytkové vihkosti nebo jeho
zbytkovym objemem v pracovni komore aditivniho zafizeni.[49-51]

Na zakladé metalografické analyzy a analyzy mechanickych vlastnosti prototypovych
vzork( vyrobenych z praskové smési CTES0DF ve dvou odliSnych ochrannych atmosférach
(argonu a dusiku), bylo rozhodnuto o tom, Ze prototypové vzorky z praskové smési SD251 a
AW701, budou vyrobeny pod ochrannou atmosférou dusiku. K tomuto kroku vedla
skutecnost, Ze pfi metalografické analyze vzork(, byl u vzorku tiSténych v atmosfére dusiku
zjistén nizsi podil mikro-pord v objemu tisténych vzork( o cca 15 %. To se potom projevilo pfi
analyze jejich mechanickych vlastnosti, kdy napfiklad pfi Impact testu byla zjisténa vyssi
odolnost prototypl vici opakovanému silovému namdhani. Vytvorené kratery v pripadé
vzork( tiSténych v atmosfére dusiku byly o cca 45 % mensi nez v pfipadé krateru, které byly
vytvoreny na vzorcich tisténych v atmosfére argonu. Tuto skutecnost Ize vysvétlit tim, Ze argon
jako zcela inertni plyn vyvozenym tlakem na sténu péru, takto pér béhem tuhnuti taveniny
stabilizuje. Dusik oproti tomu diky své atomové hmotnosti a diky tomu, Ze neni plynem
inertnim, nepusobi tak velkym tlakem na sténu péru a tim umoznuje jeho uzavirdni.

Vysoka poréznost vytvorenych prototypovych vzork( se odvijela kromé parametrq, které

evvs

poréznosti byla zaznamendana u vzork( tisténych z praskové smési AW701. U téchto vzorkl se
podafilo docilit snizeni poréznosti, na hodnotu 21 %. U praskové smési CTE50DF se podafilo
dosahnout sniZeni poréznosti na hodnotu 29 %. Nejmensiho narlstu v hustoté vzorkd se
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podaftilo docilit u prototypl tisténych z praskové smési SD251, kde se konecna hodnota
poréznosti pohybovala kolem 37 %.

Vysoka poréznost analyzovanych vzorkd souvisi se strukturnimi zménami, ke kterym
béhem zpracovani jednotlivych praskovych smési dochazelo.

Pti interakci laserového svazku s ¢asticemi prasku dochazelo zaprvé k vyparovani pojiva.
MnoiZstvi vypareného pojiva zdviselo na parametrech, které byly pouZity ke zpracovani
praskové smési. Kromé toho, bylo vypafené mnoiZstvi pojiva zavislé na jeho objemu ve
slinovaném systému a na jeho vazbé s ostatnimi strukturnimi fazemi. Mnozstvi vypareného
pojiva se pohybovalo od 2,5 Hm. % do cca 27 Hm. %. Nizsi hodnoty vypareného pojiva Co,
byly zméfeny u vzorkl z praskové smési CTES0DF. To bylo dano jednak jeho vétSim
objemovym zastoupenim a také tim, Ze byl material nanasen na stavéci desku zafizeni ve
vétsich tloustkach. Pfi zmenseni tloustky nanaseného materialu stoupl objem vypareného
materialu a to i pfes pouZiti nizSich hodnot aplikovaného vykonu, viz obr. 5-81 niZe. Tento jev
je mozné vysvétlit, tim, Ze energie vloZena laserem je pfi vétSich tloustkach nanasené vrstvy
rozloZzena do vétsiho objemu materialu. Diky tomu je maximalni teplota, které je pfi procesu
zpracovani praskové smési dosazeno nizsi, a proto nedochadzi k tak vyraznému vyparovani
pojiva (strukturnich fazi), jako v ptipadé vytvareni prototypl s mensimi tloustkami vrstev.

Porovnani mnozstvi vypareného pojiva u prototypovych
vzork(
30
25
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15
10
5
0
0 50 100 150 200 250
AW?701. Tloustka vrstvy (40 um) CTES0DF. Tloustka vrstvy (100 pum)
Obrdzek 5-81 Porovndni objemu vypareného pojiva u vzork( vytvorenych v riznych tloustkdch nandsené vrstvy
materidlu a vytvorenych z praskové smési AW701 a praskové smési CTES0DF

Druhym faktorem, ktery se vyznamné podilel na vysoké poréznosti vzork, byly strukturni
zmény ve sloZeni prototypovych vzork(. Mezi tyto zmény patfil objemovy rlst a srlstani zrn
karbidu wolframu. Primérnad velikost zrna se v prllbéhu zpracovani praskovych smési zménila
az 0 200 %. Kromé rlstu zrn karbidu wolframu dochdzelo pfi zpracovani praskovych smési ke
vzniku a objemovému riastu strukturni faze éta CosWsC, viz obr. 5-82.

Objemové zastoupeni a rozloZeni této faze bylo zavislé na parametrech zpracovani
praskové smési. Kromé toho jeji objemové zastoupeni bylo zavislé na vlastnostech pouzité
praskové smési, tj. na vazbé mezi ¢asticemi pojiva a karbidu wolframu a na tom, zdali ¢astice
téchto smési tuto fazi jiz obsahovaly, i nikoliv.
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Obrdzek 5-82 Porovndni mikrostruktury prototypovych vzork( tisténych z prdskové smési CTE50DF, snimek A,

z praskové smési SD251, snimek B a z prdskové smési AW701, snimek C. Svetlé oblasti na snicich jsou tvoreny pojivem.
Svétle sedé utvary domodra, jsou tvoreny karbidem wolframu. Hnédé aZ hnédo-oranZové utvary jsou tvoreny éta fazi.

Ptiblizné rozdily v podilu strukturnich fazi u prototypovych vzorkd vytisténych
z praskovych smési CTE50DF, SD251 a AW701 jsou shrnuty v grafu nize, viz obr. 5-83.

Podil strukturnich fazi

__ 70
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“g 20 smés_SD251
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g 10 I Prototypové vzorky praskova
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Idendifikované faze

Obrdzek 5-83 Porovndni podilu strukturni fdaze CosWsC (éta fdze), v objemu prototypovych vzorku tisténych
z analyzovanych prdskovych smési

Z grafu vyse, viz obr. 5-83 a ilustrativnich snimk{ podilu strukturnich fazi, viz obr. 5-82 je
zpracovani této smési byly podminky pro vznik éta faze nejhorsi a to z nékolika divoda. Jednim
z dGvodi bylo fazové sloZeni ¢astic prasku a poéateéni kontakt mezi zrny &astic prasku. Castice
prasku byly v tomto pfipadé tvoFeny pouze kobaltem a karbidem wolframu. Céstice karbidu
wolframu byly v kontaktu s ¢asticemi kobaltu v omezenych oblastech jejich dotyku. To bylo
ddno tim, Ze z praskové smési, po jejim miseni, nebyl vytvoren granulat jako v pfipadé
praskové smeési SD251 a AW701, viz obr. 8-84.
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Obrdzek 5-84 Porovndni pricnych metalografickych vybrust cdsticemi analyzovanych prdskovych smési. Snimek A-
prdskova smés CTE50DF, snimek B- Cdstice prdsku SD251, snimek C- ¢dstice prdsku AW701

V dlsledku toho byla omezena v pocatecni fazi jejiho zpracovani plocha, skrz kterou
mohlo dochdzet k difuzi intersticidlnich a substitu¢nich prvk( do v tom okamziku roztavenych
oblasti. Diky tomuto omezeni a rychlosti, s jakou probihd nasledna solidifikace roztaveného
loZze, dochazelo ke vzniku nové strukturni faze primdrné v blizkosti hranice zrn WC. V této
oblasti probihaly difuzni jevy nejintenzivnéji. Podle toho, jaké byly pouZity parametry ke
zpracovani praskové smési, dochdazelo k presunu faze éta do vétsich vzdalenosti od hranice zrn
WC. Bylo pozorovano, Zze k tomuto jevu dochdzelo pfi pouZiti nizSich skenovacich rychlosti
laserového spotu.

Druhym ddvodem, pro¢ nedochazelo k tak vyraznému vyvoji éta faze v pripadé prototypu
z praskové smési CTES0DF, byla vétsi volna délka kobaltu, tj. minimalni vzdalenost mezi dvé
sousednimi zrny karbidu, kterou vyplnovalo pojivo kobalt. Tato vzdalenost byla vétsi z toho
dlvodu, Ze praskova smés CTES50DF obsahovala vétsi podil pojiva (~34 Hm. %), oproti
praskovym smésem SD251 a AW701, které byly tvofeny pfiblizné z 12 Hm. % pojivem. Protoze
je proces roztaveni a solidifakce praskového loze velice rychly, nedochazi k transportu hmoty
pres roztavené pojivo na pfilis velkou vzdalenost. Z toho divodu je pti mensi vzdalenosti mezi
zrny karbidu difuzi zasazen vétsi objem materidlu a proto dochdazi v pripadé mensiho objemu
pojiva mezi zrny karbidu k intenzivnimu vyvoji éta faze.

Tretim dlvodem vzniku a objemovému rlstu faze éta v objemu vytvorenych
prototypovych vzorkd, byla jeji pritomnost v objemu ¢astic pouzitého prasku. Timto prikladem
byly prototypové vzorky vytvorené z praskové smési SD251. U prototypovych vzorku
z praskové smési AW701 byl objemovy rist éta faze pravdépodobné urychlen pfitomnosti
intermetalické faze Wy 2Coo,s.

Pritomnost éta faze, jeji objemovy rlst a objemové zmény béhem solidifikace
roztaveného praskového loZze. ZpUsobovaly zejména v pripadé prototypovych vzorkd
vytiSténych z praskové smési SD251 pri¢nou delaminaci vrstev spékaného prasku a obecné
zvySovani porozity prototypovych vzorkd.

Vysoka poréznost prototypovych vzork( a strukturni zmény, ke kterym pfi jejich
zpracovani dochdzelo, ovlivnily zasadnim zplisobem jejich mechanické vlastnosti.

Prototypové vzorky vytvorené z praskové smési SD251 byly diky vysokému podilu éta faze
vysoce krehké. ProtoZe k poruseni vzorkd dochdzelo uZz pfi jejich tlakovém namahani
vyvozeném silou lidské paze, bylo v jejich pripadé od tohoto testu odstoupeno. V pfipadé
prototypovych vzorkl z praskové smési CTE50DF bylo dosazeno maximalni hodnoty pevnosti
v tlaku 1600 MPa.
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V ptipadé prototypovych vzork( z praskové smési AW701, bylo v rdmci experimentalni
Casti této prace dosazeno maximalni hodnoty pevnosti v tlaku 750 MPa. VysSich hodnot
nemohlo byt dosazeno pravé z divodu vysoké poréznosti prototypovych vzork( a z divodu
vyvoje éta faze, kterd vyrazné ovlivnila zejména pevnost v tlaku vzorku vytvorenych z praskové
smési AW701.

evvs

vyrobenych z praskové smési SD251 a to v priméru 422HV10+£160HV10. V pripadé této
praskové smési byla tvrdost ovlivnéna tim, Ze vzorky byly do zna¢né miry porézni a soudrznost
slinutych vrstev prasku byla nizka. U prototypovych vzork( vytvorenych z praskové smési
AW?701 a CTE50DF, byla zméfena podobnda hodnota primérné makro-tvrdosti HV10. V ptipadé
prototypl vytvofenych z praskové smeési CTES0DF 729HV10+51HV10. V pfipadé prototypl
z praskové smési AW701 686HV10+29HV10. Méreni dynamické Unosnosti prototypovych
vzorkl bylo dokonceno pouze u série vzork( z praskové smési CTES0DF. U praskové smési
SD251 doslo k rozpadu vzorkd po nékolika Uderech indentoru, a proto byl experiment
pfedcasné ukoncen. Vzorky pro tento experiment nebyly z praskové smési AW701 pred
dopsanim této prace vyrobeny a proto zde nejsou uvedeny.

5.5.2 Planované experimenty

Mezi ddle pripravované experimenty, které budou navazovat na vyzkum uvedeny v této

praci, patfi:

- Vyroba a analyza prototypovych vzorkl z prdskové smési AW701 za doposud
netestovanych parametr(

- Zdavodu casté delaminace vzorkd budou provedeny experimenty, jejichz cilem bude
zvyseni adhese prototypovych vzorkd ke stavéci desce aditivniho zafizeni napfiklad
depozici povrchu desky tenkou vrstvou

- Analyza vhodnosti tepelného zpracovani/ slinovani pro snizeni podilu poérQ ve
strukture prototypovych vzorku

- Aplikace infiltrace péra pro Ucely snizeni poréznosti vyrobenych prototypovych vzorka

- EBSD analyza a analyza vzorkd za pomoci TEM s cilem potvrdit vliv typu ochranné
atmosféry na jakost prototypovych vzorku

- Analyza zbytkovych napéti a stanoveni jejich vlivu na vlastnosti prototypovych vzorku

- Analyza tribologickych vlastnosti prototypovych vzorku

- Ve spolupraci s pramyslovymi partnery a védecko-vyzkumnymi centry hledat
alternativni zpusoby zpracovani WC-Co praskovych smési dalSimi technologiemi
aditivni vyroby

- Ve spolupréci s primyslovymi partnery a védecko-vyzkumnymi centry hledat nové
zpUsoby vyroby a zpracovani praskovych smési WC-Co a hodnoceni jejich vlastnosti a
aplikovatelnosti v primyslové praxi

- Vyroba funkcnich strojnich soucasti a hodnoceni jejich aplikovatelnosti v priimyslové
praxi
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6  Zavér

PfedloZend disertacni prace byla vypracovana na téma , Vliastnosti slinutych karbid(”.
Teoretickd reSerse, této prace mapuje soucasny stav poznani v oblasti zpracovani slinutych
karbid(. Tato ¢ast mapuje technologie vyroby praskd a praskovych smési WC-Co a pfibliZuje
mozné techniky jejich zpracovani konvencénimi technikami a technikami aditivni vyroby.
Zakladni myslenkou experimentdlniho programu bylo urcit, jakym zplsobem ovliviiuje vstupni
material, jeho vlastnosti a okrajové podminky SLM procesu jeho zpracovani, konecné
vlastnosti vyrobku. PfedloZzena prace reaguje na vyzkumné programy prednich védeckych
pracovist, které se myslenkou zpracovani praskd WC-Co touto aditivnimi technikami zabyvaiji.
Za pfinos disertaCni prace lze povaZovat navazani spoluprace s védecko-vyzkumnymi
centry v CR, zejména pak Vysokou Zkolou technologickou v Liberci a pramyslovymi
spole¢nostmi, mezi které patfi napriklad vyrobce praskd wolframu a karbidu wolframu,
spolecnost GTP Bruntdl. Z provedeného experimentalniho programu vyplynula fada dalSich,
potencialné zajimavych namétl pro budouci vyzkum.

Vytycené cile disertacni prace byly zcela naplnény a cast vysledk( byla prezentovana
na védeckych konferencich s mezinarodni Ucasti.
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NiZe je uveden seznam vzork(, které byly v ramci prace analyzovany. Do seznamu vzork(
nebyly zatazeny vzorky nedokoncené, jejichz vyroba byla ukoncéena v prvni spékané vrstvé. U
praskové smési SD251PH1 byl experiment predcasné ukoncéen. Z toho divodu seznam
analyzovanych vzorkU obsahuje pouze vzorky tisténé pfi relativné vysokém vykonu laseru.

Série prototypovych vzorkd ¢. 1

Oznadeni | Materidl/Zb. | Podet | Parametry zpracovani vzorku Atmosféra Poznamky
vzorku Vihkost | vzork( | p(W) |v(mm/s) | Ev(J/mm~3] | Argon/Dusik
CTES50DF/< Dusik Tisk presen/
S1vi1 5Hm. % 4 120 10 1000 bobtnani vzorki
Tisk
CTE50DF/< Dusik dokoncéen/¢astecna
S1V2 5Hm. % 4 120 100 100 delaminace vzork{
CTE50DF/< Dusik Tisk dokonéen/bez
S1v3 5Hm. % 4 40 100 33 delaminace
Tisk
CTE50DF/< Dusik dokoncéen/éastecna
S1v4 5Hm. % 4 200 100 166 delaminace vzork{
Tisk
CTE50DF/< Dusik dokoncéen/¢astecna
S1V5 5Hm. % 4 280 100 233 delaminace vzorku
Tisk
CTES50DF/< Dusik dokonéen/¢astecna
S1Ve 5Hm. % 4 200 166 100 delaminace vzork{
Tisk
CTE50DF/< Dusik dokonéen/¢astecna
S1v7 5Hm. % 4 280 233 100 delaminace vzorku
Tisk
CTES50DF/< Dusik dokonéen/éastecna
S1V8 5Hm. % 4 360 300 100 delaminace vzork(
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncen/éastecna
S1V9 5HmM. % 4 200 166 100 delaminace vzork(
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncen/éastecna
S1V10 5Hm. % 4 280 233 100 delaminace vzork(
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncen/éastecna
S1vi1l 5HmM. % 4 360 300 100 delaminace vzork(
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncen/éastecna
S1V12 5Hm. % 4 120 100 100 delaminace vzork(
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncéen/¢astecna
S1V13 5HmM. % 4 200 100 166 delaminace vzork(
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Oznaéeni | Material/Zb. | Pocet | Parametry zpracovani vzork( Atmosféra
vzorku Vlhkost  |vzorkd | P(W) |v(mm/s) | Ev(J/mmA3] Argon/Dusik Poznamky
Tisk
CTE50DF/< Argon dokoncen/¢astecna
S1via 5Hm. % 4 280 100 233 delaminace vzork(
Série prototypovych vzorkd ¢. 2
Grretat | Waiesdl, Poéeto Parametry zpracovani vzorku Atmosféra ,
vzorku Vlhkost L Argon/Dusik FEHEITL ]
P(W) | v(mm/s) | Ev(J/mmA3]
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2Vi1 2Hm. % 1 250 1000 52 poréznost
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2V2 2 Hm. % 1 250 950 55 poréznost
Tisk dokonéen/ vysoka
SD251PH1/< Dusik poréznost/
S2v3 2Hm. % 21 250 900 58 infiltrace/tep. Zprac.
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2v4 2 Hm. % 1 250 850 61 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2V5 2Hm. % 1 250 800 65 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokoncen/ vysoka
S2V6 2 Hm. % 1 250 750 69 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2v7 2Hm. % 1 250 700 74 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokoncen/ vysoka
S2V8 2 Hm. % 1 250 650 80 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2v9 2Hm. % 1 250 600 87 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokoncen/ vysoka
S2V10 2 Hm. % 1 250 550 95 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2vii1 2Hm. % 1 250 500 104 poréznost delaminace
SD251PH1/< Dusik Tisk dokonéen/ vysoka
S2V12 2 Hm. % 1 250 450 116 poréznost delaminace
Tisk
SD251PH1/< Dusik prerusen/delaminace
S2V13 2Hm. % 1 250 400 130 vzorkd
Tisk
SD251PH1/< Dusik prerusen/delaminace
S2Vi4 2Hm. % 1 250 350 149 vzorku
Tisk
SD251PH1/< Dusik prerusen/delaminace
S2V15 2Hm. % 1 250 300 174 vzork
Tisk
prerusen/delaminace
Dusik vzorku
SD251PH1/<
S2V16 2 Hm. % 1 250 250 208
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Série prototypovych vzorku ¢. 3

Grretat | Waiesdl, PoéeE Parametry zpracovani vzorku | Atmosféra Poznamky
vzorku Vlhkost el Argon/Dusik
P(W) |v(mm/s) | Ev(J/mm~3]
AW701/<2 Dusik
S3v1 Hm. % 2 40 151 55 Tisk Pferusen
AW701/< 2 Dusik
S3V2 Hm. % 2 40 144 58 Tisk Pferusen
AW701/<2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V3 Hm. % 2 40 137 61 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V4 Hm. % 2 40 130 64 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V5 Hm. % 2 40 123 68 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V6 Hm. % 2 40 116 72 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3v7 Hm. % 2 40 109 76 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V8 Hm. % 2 40 102 82 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V9 Hm. % 2 40 151 55 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V10 Hm. % 2 40 144 58 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3viil Hm. % 2 40 137 61 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V12 Hm. % 2 40 130 64 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3vi13 Hm. % 2 40 123 68 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V14 Hm. % 2 40 116 72 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vvi15 Hm. % 2 40 109 76 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V16 Hm. % 2 40 102 82 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/
S3vi17 Hm. % 2 80 305 55 delaminace vzork(
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/
S3V18 Hm. % 2 80 285 58 delaminace vzork(
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/
S3vi19 Hm. % 2 80 275 61 delaminace vzork(
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V20 Hm. % 2 80 260 64 delaminace
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Oznageni | Material/zb. POéeE Parametry zpracovani vzorku Atmosféra ,
vzorku Vlhkost vzorkl Argon/Dusik Poznamky
P(W) | v(mm/s) | Ev(J/mmA3]
AW701/<2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3v21 Hm. % 2 80 245 68 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vv22 Hm. % 2 80 230 72 delaminace
AW701/<2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3v23 Hm. % 2 80 220 76 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vv24 Hm. % 2 80 215 78 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vv25 Hm. % 2 80 204 82 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V26 Hm. % 2 80 195 85 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3v27 Hm. % 2 80 185 90 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vv28 Hm. % 2 80 175 95 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3Vv29 Hm. % 2 80 166 100 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V30 Hm. % 2 80 145 115 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3v31 Hm. % 2 80 128 130 delaminace
AW701/< 2 Dusik Tisk dokonéen/ bez
S3V32 Hm. % 2 80 111 150 delaminace
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