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1 Uvod

V soucasné dobé nabyva 3D tisk stadle vétSiho vyznamu diky své schopnosti vytvaret
slozité jinak nevyrobitelné geometrické tvary a materialy. Jednim z inovativnich sméra v oblasti
3D tisku je metoda ptimé depozice (DED). Princip této aditivni technologie spociva
Vv laserovém natavovani praSku po vrstvach z jednoho ¢i vice zadsobnikl soucasné. Diky metodé
DED je mozné vytvaret materidly s proménlivymi vlastnostmi a slozenim, pomoci moznosti
ptesného davkovani pozadovaného média.

Vysoko-entropické slitiny (HEA) jsou slitiny 5 a vice prvka v ekviatomarnim poméru
s pozoruhodnymi vlastnostmi, jimiz je ku ptikladu vysoka korozni odolnost, vysoka pevnost
nebo vysoka houzevnatost. Tyto vlastnosti HEA jsou vysledkem jejich unikatni mikrostruktury
a chemického slozeni, které se 1isi od tradi¢nich slitin. Vyzkum v této oblasti pokracuje a
ocekava se, ze HEA najdou uplatnéni v mnoha priimyslovych odvétvich, jako je letectvi,
energetika, automobilovy primysl ¢i medicina.

Jelikoz vyroba HEA probihd nejcastéji tavenim a michdnim riznych kovl ve velmi
presnych pomeérech, a to 1 nékolikrat po sob¢, miize se jevit jejich vyroba jako velmi nakladna.
Z tohoto divodu se metoda piimé depozice jevi jako vhodny kandidéat pro jinak narocnou
vyrobu vysoko-etnropickych slitin. O vyrobu tohoto pokrocilého materialu realizovali také
autofi dalSich publikaci, avSak vysledky stile nejsou sjednocené a neni jasné, ktery proces
zajisti ty nejlepsi mechanické vlastnosti slitin.

Slitinu s ekviatomarnim mnozstvim prvkia Co, Cr, Fe, Mn, Ni, také znamou jako
nejvice studovanych zastupcii této skupiny. Cantorova slitina je zndma pro svou vynikajici
taznost i1 za kryogennich podminek a lomovou houzevnatost. Tyto vlastnosti ji ¢ini jednim z
nejperspektivnéjsich systémd slitin v posledni dekadé. Vyzkum a studium Cantorovy slitiny
jsou dulezité pro pochopeni jejich mechanickych vlastnosti a moznosti optimalizace pro rizné
aplikace. Tato slitina je jednim z kli¢ovych materiald v oblasti vysokoentropickych slitin a
predstavuje zajimavy objekt pro dalsi vyzkum a vyvoj v oblasti materidlového inzenyrstvi.

Tato prace se zabyva charakterizaci 3D ti§téné vysokoentropické Cantorovi slitiny
vyrobené metodou DED. Cilem této diplomové prace je zejména vyhodnoceni mechanickych
vlastnosti sledovaného materialu za dynamickych podminek zatézovani vcetné charakterizace
mikrostruktury, méfeni tvrdosti, sledovani lokalnich chemickych slozeni a fraktografické
analyzy vzorkl po zkousce tahem. Uvazované deformacni rychlosti zkousek tahem se v této
praci pohybuji od 0,001 s do 10 s realizované pfi pokojové teploté a dale jsou realizovany
kvazistatické zkouSky tahem za teplot -196 + 800°C. Vysledky budou porovnany s dalSimi
publikacemi zabyvajicimi se touto slitinou vyrobenou pomoci riznych technologii.
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2 Vysoko-entropickeé slitiny (HEA)

Prvni zminka o vysoko-entropickych slitinach je z roku 2004. V této dobé se povazovalo
téma HEA za kontroverzni. Téma slozeni slitin a moznost ovlivnit stabilitu faze pevného
roztoku prostfednictvim fizeni konfiguracni entropie bylo v roce 2004 rozsahlé¢ a nikym
neprozkoumané. Do vyzkumu HEA se pustila fada védci a v pribéhu jejich vyzkumu bylo
objeveno nespocet novych poznatki a doposud nevysvétlitelnych a Sokujicich vysledki, proto
je téma HEA slitin stale aktualni [1, 2].

2.1 Definice HEA

HEA slitina byla definovéna jako slitina obsahujici pét a vice prvka v ekvimolekularnim
mnozstvi. Definice byla nasledné upravena pro hlavni prvky v rozsahu koncentraci od 5 do 35
hmotnostniho procenta. To ma za nasledek navySeni celkového poctu slitin oznacovanych jako
HEA. Slitiny mohou také obsahovat minoritni prvky, které modifikuji vlastnosti zakladnich
HEA, coz dale celkovy pocet rozsituje [3].

Definice zahrnuje pouze koncentraci prvki, nikoli vSak velikost jejich entropie. Proto se
vyraz "vysoko-entropické" slitiny dale definuje pomoci velikosti entropie, jejiz hodnota se
pohybuje nad hranici 1,6 1R, kde R znaci univerzalni plynovou konstantu [2].

2.2 Entropie

Entropie je védecky pojem spojeny se stavem neuspotradanosti, ndhodnosti nebo
neurcitosti. V termodynamice je to mira nedostupné energie v uzavieném systému, kterad
zaroven povazovana za miru neuspotradanosti nebo nahodilosti systému. Je to stavova funkce,
podobné jako teplota nebo entalpie, a je znaCena symbolem S. Dulezité je, ze entropie souvisi
s rozptylem a nahodnosti energie a hmoty systému [4].

Hodnoty entropie v materidlech zavisi na riznych faktorech, jako je teplota, tlak a
molekulova hmotnost. Vliv teploty miize byt mirny, protoZze zpusobuje malé zmény v
usporadani atomit na kratkou vzdalenost, nebo mize byt dramaticky, protoze dochazi k
chemickému rozdéleni mezi vychozi a produktovou fazi pii fazové pieméné prvniho fadu. Pri
teplotach vyssich, nez absolutni nula ma entropie kladnou hodnotu, coZ nam umoziuje meftit
absolutni entropii latky. Standardni molarni entropie, S°, je entropie 1 molu latky ve
standardnim stavu pfi tlaku 1 atm. Entropie latky roste s jeji molekulovou hmotnosti a sloZitosti
a s teplotou. Entropie se také zvySuje s klesajicim tlakem nebo koncentraci. Entropie plynti jsou
mnohem vétsi neZ entropie kondenzovanych fazi. Hodnoty konfiguracni entropie byly pouZity
pro klasifikaci materiald do tfi skupin, a to jako materialy vysoce entropické (>1,61R), stfedné
entropické (0,69-1,61R) a nizko entropické (<0,69R), kde R je plynova konstanta [2].

2.3 Termodynamika

Stabilitu fazi ve slitindch urcuji zmény Gibbsovy volné energie (G), kterd zahrnuje
entalpii (H) i entropii (S). Nejdulezitéj$i je zména Gibbsovy volné energie slitiny (AG) v
dusledku interakci mezi jejimi jednotlivymi slozkami, jako je miseni nebo vznik
intermetalickych fazi. Tuto zménu lze vyjadrit jako [5]:

AG = AH —TAS
Zde AH a AS ptedstavuji zmény entalpie, entropie a T znaci teploua. U slitin s vysokou
entropii se predpoklada, ze faze pevného roztoku budou stabilizovany svymi vysokymi
konfigura¢nimi entropiemi, pti¢emz entalpie a nekonfiguracni entropie miseni se povazuji za
zanedbatelné, podobné jako u idedlniho pevného roztoku. V takovych ptfipadech je zména
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Gibbsovy volné energie zpiisobend misenim, AGiss, zplisobena pouze zménou konfiguraéni
entropie [5]:

AGiss = RT ), z x;Inx;

i=1

Kde R je znovu idealni plynova konstanta (8.314 J mol™* K1) a xi je koncentrace slozky i
ve smési. Aby byla zajisténa platnost rovnice pro danou viceslozkovou slitinu, nesmi slozky
vnaset vyznamné prispévky entalpie a nekonfiguracni entropie. V pfipad¢ slitin s vysokou
entropii vSak jen ziidka najdeme Ctyfi, pét nebo vice legujicich prvki, které tento pozadavek
od volné energie idealniho pevného roztoku, a presto vést k jednofazovému pevnému roztoku.
Funkce Gibbsovy energie pro ekviatomarni slozeni jsou v8ak obecné k dispozici pouze pro
binarni systémy, coz ¢ini odpovéd’ na tuto otazku prozatim velmi naro¢nou [5].

2.4 Vlastnosti HEA

Vysoce entropické slitiny jsou skupinou materialii, které ziskaly znacnou pozornost diky
svym vyjimecnym mechanickym, fyzikdlnim a chemickym vlastnostem. Tyto slitiny jsou
charakteristické jedineCnym slozenim. V poslednich letech bylo mechanické chovani HEA
podrobeno mnoha detailnim studiim. HEA prokdzaly vysokou tvrdost a pevnost v tlaku jak pfi
pokojoveé, tak pii zvysSené teploté. Rovnéz vykazuji vynikajici vlastnosti pii naméhani v tahu,
vcetné vysoké meze pevnosti a relativné vysoké taznosti. Mechanické vlastnosti HEA jsou
pfevazné ovlivnény jejich mikrostrukturou, pfi¢emz HEA s FCC mfizkou obvykle vykazuji
nizkou pevnost a vysokou plasticitu, zatimco HEA s BCC mfiZkou maji vysokou pevnost a
nizkou plasticitu. Typ struktury je kli¢ovym faktorem pfti ur¢ovani pevnosti nebo tvrdosti HEA
[2, 4, 6].

Pti pokojové teploté se mez kluzu HEA muze vyrazné lisit v zavislosti na typu jejich
krystalografické miizky, od 300 MPa u slitin s FCC mfiizkou aZ po piiblizn¢ 3000 MPa u slitin
s miizkou BCC. Hodnoty tvrdosti HV se rovnéZ pohybuji v Sirokém rozmezi od 100 do 900.
Mechanické vlastnosti HEA pii pokojové teploté mohou byt ovlivnény legovanim a rychlosti
chlazeni pfi vyrobé. Nizké koncentrace legovacich prvki mohou zlepsit specifické vlastnosti,
dale bylo zjisténo, Ze vysoké rychlosti ochlazovani snizuji segregaci prvkt a vznik dendrita,
coz vede k rovnomérnéjsi mikrostruktuie a lepsi taznosti [2, 4].

Stejné tak jsou aktualnim tématem vysokoteplotni vlastnosti HEA. Mikrostruktury a
mechanické vlastnosti HEA Ize ovlivnit tak, aby bylo dosazeno optimalnich vlastnosti pfi
zvysenych teplotach. Zaruvzdorné HEA, které obsahuji nékolik hlavnich legujicich prvka v
témet ekviatomarnich koncentracich, vykazuji vyjime¢né mechanické vlastnosti, zejména pfi
zvySenych teplotach. Tyto materidly byly vyvinuty s cilem feSit omezeni konvencnich slitin,
zejména V oblasti vysokych provoznich teplot. Mechanické vlastnosti HEA pfi nizkych
teplotach jsou pro realné aplikace klicové. Mechanické chovani HEA pti kryogennich teplotach
dosud nebylo pIné prozkoumano [2].

Souhrnné lze ftici, Ze vysokoentropické slitiny vykazuji Sirokou Skalu vyjimecnych
mechanickych vlastnosti, coz z nich ¢ini dobré kandidaty pro rtizné aplikace v Sirokych
teplotnich rozmezich. Jejich jedine¢né sloZzeni a mikrostruktura poskytuji moZnosti
pfizptsobeni jejich vlastnosti specifickym technickym poZzadavkim. Dalsi vyzkum a vyvoj v
této oblasti je dilezity pro plné vyuziti potencialu vysokoentropickych slitin v riznych
prumyslovych a strojirenskych aplikacich [2, 4].
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2.5 Mikrostruktura HEA

Fazova stabilita vicefazovych oceli vyrobenych pomoci aditivnich technologii se lisi od
stability jejich tvafenych ekvivalentl, to je dilezité zejména u slitin s vice zédkladnimi prvky
(MPEA) nebo slitin s vysokou entropii (HEA). Vyssi konfiguracni entropie v HEA stabilizuje
jednoduché pevné roztoky, ale nejlepsi rovnovahy vlastnosti se ¢asto dosahuje u mikrostruktur
sestavajicich z neusporadané faze pevného roztoku a usporddané viceslozkové precipitacni
faze. Zatimco konfiguracni entropie hraje klicovou roli pii rozhodovani o kone¢né struktufe,
konkurence s entalpii ¢asto uréuje celkovou mikrostrukturu, coz v nékterych ptipadech vede k
oznacovani téchto slitin jako komplexni koncentrované slitiny (CCA) [2, 7].

Nelze tedy fici, ze vétSina HEA slitin bude mit stejnou mikrostrukturu, ale v nasem
ptipad¢ se jedna o jednoho z nejznaméjsSich zastupct, a to o Cantorovu slitinu, tedy slitinu
slozenou z prvku Co, Cr, Fe, Mn, Ni. Tato slitina disponuje kubickou plosné centrovanou
miizkou. Mikrostruktura slitiny CoCrFeMnNi hraje zasadni roli pii urCovani jejiho
mechanického chovéani. Mikrostruktura slitiny je ovlivnéna zptisobem zpracovani a teplotou, to
vede ke zméndm mechanickych vlastnosti. Bylo naptiklad zjiSténo, ze kryogenni vysokotlaké
torzni zpracovani vyvolava ve slitin¢ jedine¢né mikrostrukturni zmény, které pfispivaji ke
zméndm mechanickych vlastnosti. Analyzy elektronovou mikroskopii odhalily, Ze slitina
CoCrFeMnNi zpracovavana pii kryogennich teplotdich podléha fazovym transformacim
vyvolanym deformaci. Tyto transformace jsou charakterizovany tvorbou nanométitkovych
precipitati, které jsou bohaté na mangan a nikl v matrici FCC. Tvorba téchto precipitati vede
k vyraznému zvySeni pevnosti a tvrdosti slitiny pii zachovani jeji taznosti. Mikrostruktura
slitiny CoCrFeMnNi je rovnéz ovlivnéna teplotou zpracovani. Napiiklad pfi zpracovani slitiny
za zvySenych teplot vykazuje jednofdzovou strukturu FCC. KdyzZ se v8ak slitina zpracovava pfi
niz8ich teplotach, vykazuje dvoufazovou strukturu, ktera se skladd z FCC mftizky a kubické
prostorové centrované miizky. Vznik BCC faze se pfipisuje ¢astenému usporddani FCC
miizky, které ma za nasledek snizeni konfigura¢ni entropie systému [4, 8].

2.6 Cty¥i zakladni efekty HEA

Na rozdil od béZnych slitin je sloZeni vysoce entropickych slitin komplexni diky
ekvimolarni koncentraci jednotlivych slozek. Byly shrnuty ¢tyfi zakladni efekty pro HEA
slitiny, v¢éetné termodynamiky, kinetiky, struktury a vlastnosti. Tyto ¢tyfi zakladni efekty budou
popsany samostatné [4, 9, 11, 13].

2.6.1 Efekt vysoké entropie

Efekty vysoké entropie ma tendenci stabilizovat faze s vysokou entropii, jako jsou faze
pevného roztoku. Ocekavalo se, Ze u rovnomérnych sloZeni slitin nachazejicich se ve stfedu
fazovych diagramti, mohou vznikat intermetalické faze. Podle Gibbsova fazového pravidla je
pocet fazi v dané slitiné za konstantniho tlaku v rovnovdZzném stavu ur¢en poctem slozek a
maximalnim poctem termodynamickych stupiii volnosti v systému. K prekvapeni mnohych
vSak HEA tvoii spiSe faze v pevné fazi s roztokem nez intermetalické faze. To neznamena, Ze
vSechny viceslozkové latky ve stejném molarnim poméru budou tvoftit faze pevného roztoku ve
stiedu fazového diagramu. Ve skute¢nosti pouze peclivé vybrand sloZeni, kterd splituji kritéria
pro tvorbu HEA, budou tvofit pevné roztoky namisto intermetalickych sloucenin [4, 9, 11, 13].

Féze pevného roztoku, je zaloZena na jednom prvku, ktery rozpousti dal$si méné
vyznamné prvky. V HEA je naro¢né odlisit rozpoustédlo od rozpusténé latky vzhledem Kk jejich
ekvimolarnim podilim. Casto je uvadéno, Ze slitiny s vice zédkladnimi prvky mohou tvofit
pouze jednoduché faze prostorové centrovanych krychlovych BCC nebo plosné centrovanych
krychlovych FCC pevnych roztoki a pocet vytvofenych fazi je mnohem mensi nezZ maximalni
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pocet fazi, ktery Gibbsovo fazové pravidlo pfipousti. Tato vlastnost také naznacuje, Ze vysoka
entropie slitin ma tendenci rozsifovat hranice roztokti mezi prvky, coz mtize dale potvrzovat
ucinky vysoké entropie [4, 9, 11, 13].

Efekt vysoké entropie se pouziva hlavné k vysvétleni roztoku vice prvka v pevné fazi.
Podle principu maximalni produkce entropie ma vysoka entropie tendenci stabilizovat spiSe
faze s vysokou entropii, tj. faze pevného roztoku, nez intermetalické faze. Intermetalika jsou
totiz obvykle uspofadané faze s nizs$i konfigurani entropii. U stechiometrickych
intermetalickych sloucenin je jejich konfigura¢ni entropie nulova. Byly publikovany dikazy,
které ukazuji, ze vysoka entropie miseni skute¢né rozsifuje meze rozpustnosti pevného roztoku.
Ale zaroven na druhou stranu bylo publikovano, Ze nékteré rovnomérné slozeni, jako je
AlCoCrCuFeNi, obsahuje pfi pomalém ochlazovani z taveniny n¢kolik fazi rizného slozeni, a
je tedy sporné, zda je lze stale klasifikovat jako HEA. [4, 9, 11, 13].

2.6.2 Efekt pomalé diftize

Efekt pomalé difaze ve slitinach s vysokou entropii HEA je srovnavan s difuznim efektem
v béznych slitinach. Poradi difuznich koeficientii ve tfech typech slitinovych systému je
nasledujici: HEA < nerezové oceli < ¢isté kovy. Tento pomaly difazni efekt se obvykle pouziva
k vysvétleni vzniku nanocastic, protoze jadra se tvoii snaze, ale rostou pomaleji. Napiiklad v
odlévané slitiné CuCoNiCrFe byly pozorovany nanocastice 0 velikosti 7-50 nm v praméru,
blizké FCC fazi. Kromé toho jsou mikrostruktury nékterych HEA obvykle velmi
komplikované, véetné nano-precipitatid, uspotadanych fazi pevny roztok, neuspotradanych fazi
pevny roztok, a dokonce amorfnich fazi. Tato slozitost vyplyva z vysokych interakci mezi
hlavnimi prvky a z obsahu v§ech prvka. [4, 9, 11, 13].

2.6.3 Efekt mrizkového zkresleni

Silny efekt miiZzkového zkresleni u slitin s vysokou entropii HEA se obvykle srovnava se
slitinami s dominantnim prvkem, kde je mfizkové misto obsazeno pfevazné dominantni
slozkou. V HEA ma kazdy prvek stejnou moznost obsadit miizkové misto bez ohledu na
chemické uspotfddani. To miize vést k zdvaznému naruSeni miizky, protoze velikost
jednotlivych prvkl se mlze vyrazné lisit. Tento efekt dobfe potvrzuje mimotfadné vysoka
pevnost BCC HEA. Byl studovan anomalni pokles intenzit rentgenové difrakce (XRD) systémit
slitin CuNiAICoCrFeSi s vice zékladnimi prvky. Zmény intenzit pikQi XRD slitinového systému
jsou podobné t€m, které¢ jsou zplisobeny tepelnymi ucinky, ale intenzity dale klesaji nad rdmec
tepelného ucinku s rostoucim poctem hlavnich prvki.. Anomalni pokles intenzit XRD lze
ocekavat v disledku efektu vnitiniho naruSeni miiZky zpisobeného ptidavkem vice hlavnich
prvki s riznou atomovou velikosti. Vétsi drsnost atomovych rovin zpisobuje, Ze intenzita XRD
pro HEA je mnohem niZsi neZ pro jednoprvkovou pevnou latku. Silné naruseni miizky se také
pouziva k vysvétleni vysoké pevnostt HEA, zejména HEA s BCC strukturou. Souvisi to takeé s
kiehkosti v tahu a pomalejsi kinetikou HEA [4, 9, 11, 13].

2.6.4 Koktejlovy efekt

Koktejlovy efekt, pivodné termin z akustiky, se pouziva k popisu schopnosti soustiedit
pozornost posluchac¢e na jednoho mluv¢iho ve smésici zvukt v pozadi a zaroven ignorovat
ostatni rozhovory. V kontextu kovovych slitin tento efekt znamena to, ze po smichani mnoha
prvkil lze ziskat neocekavané vlastnosti, které by nebylo mozné ziskat z jednoho nezéavislého
prvku. Koktejlovy efekt znamena, Ze je mozné vlastnosti slitiny vyrazn€ upravit zménou slozeni
a legovanim. Napfiklad tvrdost vysokoentropickych slitin 1ze vyrazné zménit upravou obsahu
Al v HEA CoCrCuNiAlx. Se zvySenim obsahu Al se fdze méni z FCC na BCC + FCC a poté
na BCC struktury, coz vede ke zvySeni tvrdosti. Koktejlovy efekt souvisi také se specifickou
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pevnosti a Youngovym modulem HEAs, coz naznacuje, ze vlastnosti HEAs mizeme upravovat
snadnéji nez u konvencnich slitin. Kromé toho koktejlovy efekt souvisi s vysokou mérnou
pevnosti a dal§imi vlastnostmi, jako je vysoka schopnost skladovani vodiku, ktera byla u HEA
zaznamenana [4, 9, 11, 13].

2.7 Rozdéleni HEA

Do poloviny roku 2015 bylo zkoumano 408 HEA slitin. Téchto 408 slitin se sklada z 37
prvka, véetné alkalickych kovii, kovi alkalickych zemin, ptechodnych kovi, bazickych kovi,
lanthanoid®, metaloidi a nekovl. Nékteré prvky, jako hlinik, kobalt, chrom, méd’, Zelezo a
titan, jsou v téchto slitinach obzvlasté ¢asté, pficemz Ctyii z nich se objevuji ve vice nez 70 %
dosud vyrobenych komplexnich, koncentrovanych slitin (CCA). Casto se pouZivaji také
zaruvzdorné prvky jako Mo, Nb, V a Zr [2, 9, 11].

V piipadé vicetcelovych slitin (MPEA) byla pouzita pouze zhruba polovina ze 72
neradioaktivnich, vzacnych plynti nebo halogent. Vétsina prvki, které byly pouzity, se vyuziva
pouze ziidka. Vice nez tfetina aplikovanych prvka se vyskytuje pouze v jediné nebo dvou
slitindch a vice nez dvé tfetiny téchto prvki se vyskytuji v méné nez 5 % dosud vyrobenych
slitin. To naznacuje, Ze prvky pouzivané v CCA jsou siln¢ vychylené smérem k nékolika malo
vybranym, pficemz vétsina prvkia se bud’ nepouziva, nebo se pouziva jen ziidka [2, 9, 11].

2.7.1 3D-piechodné ocelové slitiny

-----

prvki: Al, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Ti a V. Ptiblizn¢ 85 % MPEA doposud studovanych patii
do této skupiny. Pét z téchto 9 prvki je obsazeno v tzv. "Cantorov¢ slitiné" (CoCrFeMnNi),
ktera byla poprvé popsana v roce 2004. Krom¢ toho, ze se jednd o jednu z prvnich MPEA, je
také prototypickou jednofdzovou neuspotfadanou pevnou roztokovou slitinou, diky ¢emuz je
jeji oblast pouziti velice Siroka. Asi 96 % MPEA s piechodovymi kovy pro 3D tisk obsahuje
zelezo. Zhruba 30 % MPEA v této skupiné obsahuje mangan a pouze ~15 % pouziva V jako
hlavni prvky. Do této skupiny lze ptidat také dalsi prvky jako hlavni prvky nebo jako mensi
ptidavky. Ptidavky B, C nebo N jsou povazovany za samostatné [2, 9, 11].

Slitiny ve skupiné 3D piechodovych kovii 1ze povazovat za rozsifeni nerezovych oceli a
super slitin. Austenitické FCC, duplexni FCC + BCC a precipitacné kalené nerezové oceli
obsahuji vSechny FeCr-Ni jako hlavni prvky. Mangan je hlavnim prvkem v nékterych
austenitickych nerezovych ocelich a prvky tvofici slou¢eniny, jako jsou Al, Cu, Nb a Ti, jsou
pfidavany v malém mnoZstvi k precipitacnimu vytvrzeni. Austenitické niklové slitiny maji jako
hlavni prvky Ni-Cr-Fe nebo Ni-Cr-Mo s ptidavky Co, Fe nebo Mo a mensimi ptidavky Al, Ni
nebo Ti. Niklové super slitiny jsou slozité, koncentrované slitiny zalozené na Ni-Cr-Co-Fe-Mo
s dostatecnym mnozstvim Al, Nb nebo Ti k vytvofeni vyznamného objemového zlomku
intermetalické faze Ni3(ALND,Ti). Tyto slitiny jsou vSechny koncentrované slitiny s 3, 4 nebo
5 hlavnimi prvky [2, 9, 11].

2.7.2 Zaruvzdorné slitiny

Zaruvzdorné kovy CCA neboli komplexni koncentrované slitiny jsou slitiny, které se
skladaji nejméné ze 4 az 9 zaruvzdornych prvki: Cr, Hf, Mo, Nb, Ta, Ti, V, W a Zr, krom¢ Al.
Do poloviny roku 2015 bylo zkoumano pouze 29 zaruvzdornych CCA. Tyto slitiny jsou ¢asto
zalozeny na specifickych skupinach prvkda, jako jsou MoNbTaW, HfNbTaZr, CrMoNbTa nebo
CrNbVZr. Mohou také obsahovat nezaruvzdorné prvky, jako je Al nebo Si, aby se snizila
hustota slitiny a zlepSily jeji vlastnosti. Dalsi Zaruvzdorné prvky, jako jsou Ir, Os, Re, Rh a Ru,
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nebyly dosud v zaruvzdornych kovovych CCA pouzity, coz predstavuje potencidlni nové
moznosti vyzkumu [2, 9, 11].

Vyvoj zaruvzdornych kovovych CCA byl motivovan cilem vytvofit nové vysokoteplotni
konstruk¢ni kovy, coz vyzaduje extrémni Gsili o vytvoieni zcela nové skupiny CCA, ktera by
spliovala specifické pozadavky. Paleta zaruvzdornych kovii nabizi Sirokou $kalu elementarnich
vlastnosti, véetné teploty tani v rozmezi 2128 az 3695 °K, hustoty od 4,5 do 19,4 g/cm3 a
modull pruznosti od 68 do 411 GPa pro Younglv modul. Tento Siroky rozsah vlastnosti
poskytuje znacnou flexibilitu pfi piizpisobovani slitin k dosazeni specifickych vlastnosti.
Naptiklad zaruvzdorné kovové CCA s nizkou hustotou mohou uptednostiovat Cr, Nb, V a Zr,
zatimco slitiny s Mo, Nb, Ta a W mohou vykazovat nejvyssi teplotu taveni. Vysoké teploty
taveni a jejich rozmezi mezi jednotlivymi prvky pitedstavuji jedine¢nou vyzvu piti vyrobé
zaruvzdornych kovovych MPEA [2, 9, 11].

2.7.3 Ostatni HEA slitiny

Zavedeni Zaruvzdornych kovovych CCA v roce 2010 znamenalo zacatek iniciativy na
navrhovani zcela novych skupin slitin a od té doby jich bylo pfedstaveno hned n¢kolik. VéEtsina
téchto novych skupin byla poprvé popsana v poslednich dvou letech, s vyjimkou karbidovych
a nitridovych vrstev; zadna ze skupin slitin popsanych v této podkapitole se neobjevila v
nedavné knize. Tyto nové skupiny slitin pfedstavuji za¢inajici snahy a jsou zde struéné popsany
[2, 9, 11].

Tteti skupina MPEA je motivovana potiebou vyvinout nové konstrukéni kovy s nizkou
hustotou pro aplikace v letectvi a dopravé. Tato skupina slitin je zaloZzena na prvcich, jako jsou
Al, Be, Li, Mg, Sc, Si, Sn, Ti a Zn. Ve skupiné CCA o nizké hustoté bylo popsano dohromady
sedm slitin. Siroky rozsah teplot tani a varu prvki v této skuping ztéZuje zpracovani, takze pfi
primarnim zpracovani je nutné mechanické legovani nebo peélivy vybér hlavnich slitin [2, 9,
11].

Ctvrta skupina slitin obsahuje nejméné 4 lanthanoidové (4f) prvky Dy, Gd, Lu, Tb a Tm
anavic prvek Y. Tato skupina, podnécovana védeckou zvédavosti, se snazi objevit jednofazové
SS slitiny s vysokou entropii (HEA) s krystalovou strukturou HCP. Dv¢ slitiny této skupiny
jsou DyGdLuTbY a DyGdLuTbTm [2, 9, 11].

V posledni dobé se objevuji slozité, koncentrované mosazi a bronzy. Motivaci téchto
slitin je rozsifit jiz tak Sirokou Skdlu mosazi a bronzi a dosdhnout vys$i urovné pevnosti
prostfednictvim koncentrovanych pevnych roztokt. Prvky této skupiny jsou Al, Cu, Mn, Ni, Sn
a Zn. Slitiny vyuZivaji metodu rovnomérné substituce slitin, takZe slitiny jsou reprezentovany
vzorcem: AlxSnyZnzCuMnNi [2, 9, 11].

Nejnovejsi skupina CCA vyuziva drahé kovy pro katalytické aplikace. Tyto slitiny

fazového diagramu identifikovala jednofazovou HCP slitinu MoPdRhRu a ta je zahrnuta do
skupiny CCA drahych kovi [2, 9, 11].

Za zminku jesté stoji MPEA, které obsahuji B, C nebo N. Témé&f vSechny maji prvky
¢erpané ze 3D skupiny CCA piechodnych kovl nebo zaruvzdornych kovi. Jsou zde uvedeny
jako samostatnd skupina vzhledem k dramatickému vlivu B, C nebo N na vznikl¢ faze a
mikrostruktury. Vétsina slitin obsahuje N, pouze v omezené mife jsou uvadény slitiny s C nebo
B. Majorita slitin se vyrabi ve formé tenkych vrstev a slitiny ¢asto obsahuji nékolik atomovych
procent kysliku [2, 9, 11].
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3 Aditivni technologie pro tvorbu HEA

Aditivni vyroba (AM) zahrnuje rizné metody vytvareni pevnych objektii z 3D modeld.
Nejcastéji je AM spojovana se 3D tiskem, coz je proces, kdy je diky specifickému zatizeni
vytvaren tfidimenzionalni objekt z urcitého materialu dle programové piedlohy, tzv. G-Kod.
Ten ptedstavuje fadu instrukei, podle niz se pohybuje tiskova hlava, naklapi, ¢i otaci podlozka
a upravuje prutok poddvaného materialu. Tisk probihd po vrstvach a typy tiskaren se lisi
prevazné na zaklad¢ tisknutého materialu. Nékteré materidly je tieba v prubéhu tisku zahtivat,
jiné zas tuhnout aZz po naneseni na dané misto. Takto lze tisknout materialy jako beton,
polymery, ¢i slitiny [10, 12].

3.1 Rozdéleni AM

Aditivni vyroba zahrnuje rtizné metody vytvatreni pevnych objektti z 3D modeli. Tyto
metody byly vyvinuty s cilem uspokojit potieby zdkazniki, jako je tvorba slozitych struktur s
jemnym rozliSenim. To vSe je dano dal$imi faktory, jimiz jsou rychla tvorba prototypd,
schopnost tisknout velké struktury, omezit tiskové vady a zlepSit mechanické vlastnosti.
Nejbéznéjsi metoda 3D tisku, kterd vyuziva predevsim polymerni vlakna, je zndma jako fuzni
depozi¢ni modelovani (FDM). Krom& FDM existuje nékolik dalSich hlavnich metod AM,
véetné selektivniho laserového spékani (SLS), selektivniho laserového taveni (SLM), kapalné
vazby v trojrozmérném tisku (3DP), inkoustového tisku, tvarového tisku, stereolitografie, pfimé
depozice energie (DED) a vyroby laminovanych objektti (LOM) viz Obr. 1 [10].

Nejznaméjsi technologie 3D tisku tedy jsou [10]:

e VytlaCovani materidlu: Pti vytlatovani termoplastického materidlu pies
vyhtivanou vytlacovaci trysku se vytvari objekt. BEZnym procesem vytlacovani
materialu je vyroba z tavenych vldken (FFF) nebo modelovani pomoci tavené
depozice (FDM).

e Fotopolymerizace VAT: Pii tomto 3D tisku se pouziva nadoba s tekutou
fotopolymerni pryskyfici ke konstrukei modelu vrstvu po vrstve.

e Binder jetting: Jedna se o tryskani pojiva na praskové loze, které spoji material
dohromady a vytvoii objekt.

e Material jetting: Podobné jako u dvourozmérné inkoustové tiskarny se material
tryska na konstrukéni platformu a vytvaii objekty.

e Powder bed fusion: Pfi tomto procesu se na platformu nanese vrstva prasku a pied
nanesenim druhé vrstvy se prasek spoji pomoci tepelného zdroje energie,
naptiklad laseru. Patii sem techniky, jako je selektivni laserové taveni (SLM) a
selektivni laserové spékani (SLS).

e Laminace plechii: Spojuje vrstvy pomoci ultrazvukového svarovani nebo lepidla.
Mezi tyto techniky patii ultrazvukové aditivni vyroba (UAM) a vyroba vrstvenych
objektt (LOM).

e Piima depozice energie: Pii tomto zplisobu nanaseni se tepelna energie soustiedi
tak, aby se podloZka zacala téméf tavit, a poté se do ni ptidava dal§i material, z
n¢hoz se stavi objekt.
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Tyto metody maji rizné pouziti, odlisné vhodné materidly, vyhody a nevyhody. Tim padem je
kazda z nich vhodna pro rozdilné vyrobni potieby. Univerzalni metoda vhodna pro zpracovani
vSech materialil s dostateCnou jakosti neexistuje. Pro praci s HEA slitinami byla zvolena
metoda DED [10].

Obrazek 1 Rozdéleni AM [14]

3.1.1 Metoda DED

Piima depozice energie (Directed Energy Deposition - DED) je forma AM, ktera
vyuziva cileny zdroj energie, jako je plazmovy oblouk, laser nebo elektronovy paprsek, k
roztaveni materialu a naneseni na stavajici dil nebo vytvofeni nového dilu. Tato metoda je
vhodna pro pouziti k vyrobé vysoce vykonnych superslitin. Nabizi n€kolik vyhod, vcetné
vysokych rychlosti, velkého pracovniho prostoru a moznosti kombinace s konvencnimi
subtraktivnimi procesy pro kompletni obrdbéni. Oproti metodé¢ PBF (Powder bed fusion) se pii
DED nepouziva zadné praskové loze a vstupni material se pred depozici tavi zpiisobem vrstva
po vrstvé podobné jako pii FDM, ale s daleko vy$§im mnoZstvim energie, kdy se dosahne taveni
kovi [15].

3.1.2 Rozdéleni metod DED

K zédkladnim metodam DED se tadi laserové tvarovani sit¢ (LENS™), laserové
tvarovani téles (LSF), vyroba pfimym svétlem (DLF), pfimé nandSeni kovi (DMD),
elektronovy svazek AM (EBAM), drat + oblouk AM (WAAM), drat + laser (WLAM) a drat +
elektronovy svazek (WEAM). Podrobné&jsi rozdéleni je znazornéno na Obrazku 2, kde se DED
déli dle zptsobu podavani materialu a dale technologie jeho taveni [10, 14, 16, 17].
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L Laser Additive Manufactauring- Laser Engineered Net Shaping (LENS) Process
Directed Energy Deposition (LAM- < Direct Metal Depostion (DMD) Process
LDED) Proce. Direct Metal Tooling (DMT) Process

Laser Metal Depostion (LMD) Process
Laser Consolidation (LC) Process
Direct Light Fabrication (DLF) Process
| Laser Casting Process, etc.

— Wire feeding type

Wire and Arc Additive Manufacturing 3D Welding Process
(WAAM) Process Welding Based Depostion Process

Shape Metal Depositin (SMD) Process

GMAW Based Rapid Prototyping Process

MPAW Based Rapid Prototyping Process

Plasma Transferred Arc (PTC) Additive
Manufacturing Process

Micro PTA Wire Deposition Process, etc.

Wire and Laser Additive Manufaturing Variable Feeding Direction Type WLAM

(WLAM) Frocess Constant Feeding Direction Type WLAM, etc
Wire and Electron Beam Additive Electron Beam Freeform Fabrication (EBF) Process
Manutacturing (WEAM) Process Plasma Electron Beam Freeform Fabrication (PEBF)

Process, etc

Obrazek 2 Rozdéleni DED [17]

3.1.3 Princip DED

Proces DED definuje norma ISO/ASTM 52900. Je definovan jako proces aditivni
technologie, pii kterém se k taveni materialti pouziva cilena tepelna energie. Princip praskového
procesu DED je znazornén na Obr. 3. Proces DED je zalozen na koncepci platovani a svafovani.
Tepelna energie, ¢imz je laser, elektronovy paprsek, svafovaci tepelny fux apod., je zamétena
na ptredchozi vrstvu. Vyska vrstvy mize dosahovat az 0,5 mm. Soucasné se do oblasti
soustfedéné tepelné energie piivadi vstupni materiadl. Tim jsou rizné druhy dratt a praski.
Tavenina vznikd tavenim ptedchozi vrstvy i vstupni suroviny v misté soustiedéné tepelné
energie aV jejim okoli. Chlazenim roztavené lazné se vytvoii depozi¢ni housenka. Opakovanim
uvedeného postupu je kovovy dil vyroben. Proces DED lze rozdélit na praskovy a dratovy podle
vstupni suroviny. Procesy s podavanim prasku vyuzivaji jako tepelnou energii zejména laser,
zatimco procesy s podavanim dratu vyuzivaji jako tepelnou energii elektricky oblouk,
plazmovy oblouk, laser a elektronovy paprsek. K dodavani vstupni suroviny do roztavené lazné
pouziva proces DED technologie bo¢ni nebo koaxialni podavani [10].
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Obrazek 3 Princip DED [18]

3.1.4 Parametry procesu

Proces DED s podavanim prasku, vyuziva rizné parametry nanaseni, které vyznamné
ovliviiyji kvalitu a vlastnosti vyrobenych dili. Tyto proménné 1ze rozdélit na parametry laseru,
podavani, materialu, konstrukce a na parametry drahy [10, 16].

Vykon laseru, rychlost skenovani laseru a rychlost podavani praSki jsou hlavnimi
parametry, které ovliviwuji tvorbu kuli¢ek, spojovani po sobé jdoucich vrstev, porovitost,
mikrostrukturu a zbytkové napéti viz Obr. 4. Kromé toho ma na proces vysoky vliv primér a
profil laserového paprsku s i¢innosti zachyceni praska na povrchu. Energeticka uc¢innost laseru
pro proces LAM-DED je nizsi nez 40 % a ucinnost vyuziti materialu je obecné nizsi nez 30 %.
Dréha depozice ma také vliv na rozloZeni zbytkového napéti, mikrostrukturu, anizotropii,
porovitost a mechanické vlastnosti vyrobeného dilu [10, 16].

K vyrob¢ dili pomoci procesu LAM-DED se pouzivaji rizné drahy nanéseni, jedna se
naptiklad 0 jednosmérnou, ZigZag, obrysovou a vypliiovou drahu. Pramér ¢astic ptivadénych
praski pro proces LAM-DED se obecné pohybuje v rozmezi 30 az 200 pm (nejcastéji vsak 45-
150 um). Nizsi frakce je pouZivana metodou SLM a préce s ni vyZaduje vyssi riziko vzniceni.
Naopak vyssi frakce by nedosahovala pozadované tekutosti prasku. Kulovité prasky jsou
idedlni ze stejného diivodu. Naopak takzvané satelity tekutost prasku zna¢né omezuji. MnozZstvi
pérovitosti ve vyrobeném dilu je dilezité méfitko pro odhad optimalnich podminek nanaSeni
vrstev. Pomér prekryti jednotlivych linii patii téz mezi kritické faktory, které ovliviuji
porovitost vyrobeného dilu. Na zaklad¢ t€chto parametri byly experimentalni cestou stanoveny
rovnice pro piedpoveéd’ porovitosti vyrobenych dilt [10, 16].
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Obrazek 4 Parametry DED [16]

3.1.5 Pouziti

DED je vyborna technologie pro opravy poskozenych dilt, vypliiovani vzniklych trhlin
a dodate¢nou montaz vyrobenych dild, stejné tak jako pro vyrobu vétSich soucasti s nizkou
sloZitosti. MiiZze zkratit dobu vyroby a snizit ndklady, jelikoZz deponované vyrobky disponuji
velmi dobrymi mechanickymi vlastnostmi, dale poskytuje fizenou mikrostrukturu a velmi
pfesnou kontrolu slozeni. Pouziva se v riiznych primyslovych odvétvich, naptiklad v leteckém
nebo automobilovém primyslu, pro aplikace, jako jsou opravy jednotlivych dild a dalsi
specifické aplikace. Metoda nabizi vysoké rychlosti (od 0,5 kg/h u LENS po 10 kg/h u WAAM)
a velmi velké pracovni plochy (az 6 m x 1,4 m x 1,4 m u komercnich tiskaren). Ma vSak nizsi
ptesnost (0,25 mm), niz$i kvalitu povrchu a ve srovnani s SLS nebo SLM umoziluje vyrabét
dily s mensi slozitosti [16].

Metodu piimé energetické depozice 1ze povazovat za velmi univerzalni metodu aditivni
vyroby, ktera ma potencial byt vyuzivana ve vSech riznych primyslovych odvétvich pro
vyrobu a opravy vysoce vykonnych superslitin a dalSich materidlt. Jeji schopnost nanaset
material pfimo na podklad v kombinaci s vysokou rychlosti a velkym pracovnim prostorem z

vvvvvv

ni ¢ini uzite¢ny nastroj pro tvorbu slozitéjsich struktur a opravy defektnich soucasti [16].
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4 Metody charakterizace za podminek dynamického zatézovani

Zkouseni kovii a jejich slitin lze provadét dvéma metodami, a to destruktivné a
nedestruktivné, kdy je bud’ vzorek nevratné posSkozen, ¢i vzorek setrvava ve stavu, v jakém se
nachazel i pfed provedenim zkousky [19].

Nejcastéji se mizeme setkat se zkouskami tvrdosti, zkouSkou razem v ohybu a
zkouskami unavovymi. Nejsou to vSak jediné dynamické testy. Pro nase ucely je naptiklad
vhodnéjsi dynamicka zkouska tahem [20].

Rozdily mezi statickymi zkouskami jsou v rychlosti zatézovani, kdy statické testovani
probiha pii rychlostech obvykle do 0,001 mm/s a dynamické probiha pii rychlostech o fady
vysSi. Statické testovani zahrnuje postupné zaté¢Zovani materialu a sledovani jeho odezvy,
zatimco dynamické testovani zahrnuje rychly a destruktivni uc¢inek na materidl. Statické
testovani se ¢asto pouziva k predikci chovani materialu pod dlouhodobym zatiZzeni, zatimco
dynamické testovani se pouziva k posouzeni chovani materidlu pii kratkodobych
vysokorychlostnich silovych plsobeni. Déle se u dynamického testovani miizeme setkat
s opakovanim zatézovani a uvolilovanim v uréitych cyklech [21].

4.1 Obvyklé dynamické zkouSky

Nejcastéji se mizeme v oblasti dynamického testovani setkat se zkouskami zabyvajicimi
se méfenim tvrdosti, houzevnatosti a stanoveni meze tinavy [20].

Mezi dynamické zkousky tvrdosti se fadi zkouska kladivkem Poldi, fungujici na principu
porovnani zndmé pevnosti materidlu porovnavaci tyCinky s pevnosti zkouseného materialu.
Dalsi metodou je zkouSka pomoci tzv. Baumannova kladivka, kde je uvolnénim ptedepjaté
pruziny do materidlu kuli¢kou vytvofen dilek. A jako tfeti existuje metoda dle Shorea, pii niz
je na povrch vzorku spusténa kulicka a sleduje se jeji odskok [20, 22].

Ke stanoveni houzevnatosti se pouzivaji razové zkousky. Pomahaji k uréeni deformacni
prace u materiala pouzivanych k tvareni (razova zkouska tlakem) nebo k posouzeni odolnosti
materiald vicéi razim. K tomuto Gcelu je pouzivana razova zkouska tahem nebo ohybem [20,

22].

Zkousky unavové jsou provadény k urceni odolnosti materidli vic¢i cyklickému
namahani, které miiZze vést k tnavovému lomu. Materialy jsou béZn€ namahany periodickymi
zménami sil, jako jsou tahové, tlakové nebo ohybové sily. Unavovy lom nastava, kdyz material
piekroci hranici znamou jako mez unavy. Béhem zkoumani je material vystaven cyklickému
zatizeni, kde napéti osciluje mezi horni a dolni hodnotou napéti. Mez Unavy je stanovena
pomoci specialnich zkuSebnich stroji. Pro rizné typy namahani jsou stanoveny rtizné meze
unavy. Ziskané udaje jsou pouzity k vytvofeni kiivky zavislosti mezi napétim a poctem cykld,
znamé jako Woehlerova kiivka [22].

4.2 ZKkouSka tahem

Zkouska tahem je provadéna dle normy CSN EN ISO 6892, ktera stanovuje podminky
zkousky. Tahové zkouska je dle normy definovana pro Ctyfi specifikace: prvni je pro testovani
pfi bézné teploté, druha pii zvysené teplote, tieti pii sniZzené teploté a ¢tvrta popisuje podminky
testu v kapalném heliu. Principem je deformace zkouSeného materialu postupné rostoucim
tahovym zatizenim aZ do vzniku lomu. Tahovy test se provadi za okolni teploty, snizené nebo
zvysené teploty na univerzalnich tahovych strojich, které umoziuji rizné metody zatézovani.
Hlavni rozdil mezi statickym a dynamickym testem spociva v jejich zatézovaci rychlosti [23,
24].
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Pti tahové zkousce kovovych materidli podle EN ISO 6892 je vychozi situaci vzdy
homogenni prufez. Béhem tahové zkousky je vzorek zatéZovan velmi pomalu, zejména na
zacatku, kdy dochazi k citlivé elastické deformaci (vratné prodlouzeni). Dilezita je oblast
pirechodu mezi elastickou a plastickou deformaci, kde je nutné udrzovat konstantni zkusebni
rychlost. V plastické oblasti mize rychlost zvysit. Zkouska konc¢i lomem materidlu nebo
dosazenim stanoveného kritéria pro ukonceni testu [23].
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Obrazek 5 Zkus$ebni télesa valcové — vlevo, ploché — vpravo [25]

K dosazeni spravnych vysledki je nezbytné piesna vyroba vzorku podle normy. ZkuSebni
vzorky maji rizné tvary a rozméry odpovidajici zkouSenému objektu s jednoduchym
geometrickym tvarem prufezu, typicky kruhovym, ¢tvercovym, obdélnikovym nebo
Sestithelnikovym. Ty¢e maji stanoveny nejenom prifez So, ale také pocate¢ni délku lo viz Obr.
5. Na zéklad¢ téchto hodnot se daji urcit nékteré z mechanickych vlastnosti [23, 24].

Zatizeni vhodné pro dynamickou tahovou zkousku musi dosahovat pozadovanych
rychlosti a napéti. VétSinou se pro zvysSené rychlosti pouzivaji zkusSebni stroje s vykonnymi
servo-hydraulickymi motory, viz Obr. 6. Béhem zkousky tahem méfici systém snima
prodlouzeni tyCe a potfebnou silu, které zaznamenava do grafu. Hlavni charakteristikou
zkusebniho zafizeni je maximalni dosazitelna sila a jiz zminéna rychlost namahani [23, 24, 26].
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Obrazek 6 Vysokorychlostni testovaci zafizeni [27]

Vystupem tahové zkouSky je soubor vysledkl a graf, ktery detailné popisuje klicové
udalosti béhem testu, viz Obr. 7. V grafu lze vycist zavislost napéti na pomérném prodlouzeni
Na zacatku zkousky miizeme pozorovat kratky nab¢h, naptiklad dosednuti celisti a vyrovnani
vzorku. Nasleduje linearni ¢ast grafu, kde se vnitini vady a skluzy v materidlu vyrovnavaji.
Nasledny pokles napéti se oznacuje horni mez kluzu (Ren), kde dochazi k ptechodu z elastické
do plastické deformace a zmény v materialu se stavaji nevratnymi. Poté nasleduje Liidersova
oblast, kde se nalezne dolni mez kluzu (ReL), coz je bod s nejvétsim poklesem napéti pied
dal$im stoupanim sily. Jednou z nejdulezitéj$ich charakteristik je mez pevnosti reprezentujici

maximalni dosazené namahani pfed lomem (Rm) [23, 24].

R

Napéti [MPa]

Pomérné prodlouzeni [-]

Obrazek 7 Zavislost napéti na pomérném prodlouZeni [23]
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Modul pruznosti (E) je teoretickd hodnota, ktera vyjadiuje sklon pfimky a je pfimo
zavisly na pomérném prodlouzeni a napéti. Smluvni mez kluzu (Rpo,2) je napéti pti prodlouzeni
0,2 %, zatimco mez pevnosti (Rm) zna¢i zminéné maximdalni napéti pfed lomem. Po
maximalnim napéti se zaind material prodluzovat bez dalsiho nartstu sily, coz znac¢i zacatek
tvorby krcku a dosazeni meze pevnosti. Poté sila klesa az do okamziku lomu, kde je zjisténo
pomérné prodlouzeni pii lomu (A). Vysledky testu jsou kli¢ové pro posouzeni mechanickych
vlastnosti materialu a jeho pouziti v riznych aplikacich [23].

Statickd zkouska tahem probihd pii relativné nizkych a konstantnich rychlostech
deformace, obvykle v rozsahu 107¢ az 10 s7!. Dynamicka zkouska tahem pak nastava, kdyz
rychlost deformace ptfesahne tento rozsah, nejcastéji vSak v rozmezi od 1 do 10? s™! a vyssi. Pii
takto vysokych rychlostech deformace se méni mechanické vlastnosti materialu, jako je jeho
pevnost, houzevnatost a schopnost absorpce energie. S vyssi rychlosti deformace, lze
predpokladat i rust téchto hodnot, viz Obr. 8 [23, 24, 26].

Ry chlé zatéZovani
' grovani

O [MPa]

zat!

¢ [-]

Obrazek 8 Posunuti meze kluzu a meze pevnosti v zavislosti na rychlosti zatéZovani [28]

4.2.1 Digitalni obrazova korelace (DIC)

Metoda digitalni obrazova korelace (Digital Image Correlation, DIC) je moderni metodou
méfeni pole deformaci. Je zaloZena na optickém sledovani zmén v obrazovém zdznamu pii
mechanické zkousce. Umoziiuje méfit hodnoty deformace a napéti ve vzorku bez fyzického
kontaktu. V souvislosti s analyzou pevnosti v tahu se DIC ukazuje jako U¢innd metoda pfi
vyhodnocovani vyvoje plastickych zon, odhalovani poSkozeni a predpovédi zplisobil poruch u
ruznych materidltl, véetné vysokopevnostnich oceli. Pouzitelnost metody se rozsifuje na rizné
typy materiald, vyrobni technologie a mikrostruktury, t0 umoziiuje komplexni posouzeni
chovani konstrukce, rustu plastické deformace a zptisobti poruch [29, 30].

Na zkouSeny vzorek je nanesen stochasticky vzor, ktery je sniman jednou (2D) nebo vice
(3D) kamerami. DIC software pak sleduje zmény vzoru v jednotlivych obrazech zdznamu
oproti referen¢nimu obrazu. Pfesnost metody byla prok4zana jeji tésnou korelaci s tradi¢nimi
extenzometrickymi méfenimi, coZ ukazuje jeji vysokou piesnost pii méteni napé€ti a deformace
ve srovnani s konvencnimi metodami. Navic schopnost méteni DIC v celém poli umoziuje
sledovat deformacni pole v zajmové oblasti a zachytit jevy, jako je lokalizace deformace a
iniciace poskozeni, dokud neni narusena integrita konstrukce. Celkov¢ 1ze fici, ze metoda DIC
slouzi jako vykonny ndstroj v oblasti materialové analyzy a nabizi detailni pohled na
mechanické chovani materialti pti namahani tahem [31, 32].
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V soucasném materidlovém vyzkumu nabizi integrace DIC systémt, s tradi¢nimi
zkusebnimi metodami, detailné¢jSi pohled na chovani riznych materidli za rtznych
zatézovacich podminek. Pouziti systémii DIC navic pfesahuje ramec tradi¢nich statickych
méfteni [29, 31].

4.3 Dalsi charakterizace

v

Pro posouzeni vSech relevantnich mechanickych vlastnosti je ne vZdy nejvhodnéjsi jeden
typ charakterizace. Jelikoz méfeni tvrdosti je bézna charakterizace, byla pro tento piipad
zvolena jedna z nejb&znéji pouzivanych metod, jedna se o statickou vrypovou zkousku tvrdosti
dle Vickerse [33, 34].

4.3.1 ZkousSka tvrdosti dle Vickerse

Oproti dynamickym zkouskdm byvaji statické zkousky tvrdosti presnéjsi s vyssi
opakovatelnosti, a proto jsou i1 v praxi castéji vyuzivany. Jednou z nejcastéji pouzivanych
zkousek je metoda dle Vickerse. Jedna se o vnikaci zkousku, pouzivajici diamantovy indentor
ve tvaru jehlanu se étvercovou zakladnou. Uhel svirajici jeho dvé protilehlé strany &ini 136° viz

Obr. 9 [33, 34].

Obrazek 9 Méfeni tvrdosti dle Vickerse [34]

Vyhodnoceni zkousky probiha podle opticky naméfené velikosti tthlopticek. Tvrdost
dle Vickerse se poté vypocita pomoci primérné hodnoty uhlopficek di a d2 v milimetrech.
Cely vypocet poté vypada takto [33]:

HV =0,1891  ——

(d1 + dz)
2

kde F je zatézujici sila a di a dz jsou délky uhlopricek. Metodu méfeni stanovuje norma ISO

6507. Ta stanovuje i minimalni vzdalenost mezi vtisky, dobu vydrZe zkuSebniho zatizeni a

zatizeni vzorku, to se bézné€ pohybuje od 1 g. Rozptyl hodnot je od 1 do 3000 HV.

K vyhodam zkousky patii moZna aplikovatelnost na rlizné materidly, pouZziti jednoho

indentoru pro riizna zatiZeni a to, Ze metodu 1ze povazovat za nedestruktivni, jelikoz velikost

deformace zptisobena zkouskou je vétSinou zanedbatelna [33, 34].
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5 Mikrostrukturni analyzy relevantni pro HEA

Od mikrostruktury materialu se odviji jeho vlastnosti na makroskopické skale, proto je
dulezité mit o ni dostate¢né informace. K jejimu zkoumani byla vyvinuta fada metod. Jako
vhodné metody pro zkoumani HEA se jevi svételna a elektronova mikroskopie [35].

5.1 Svételna mikroskopie

Analyza pomoci svételného mikroskopu je jednou z nejpouzivangjSich. Diky ni Ize
pozorovat nejenom materialové struktury, ale vyuziva se napiiklad i pro dalsi védecky vyzkum,
aplikuje se v medicing, ¢i biologii [36].

Svételnd mikroskopie je limitovana rozliSovaci schopnosti lidského oka. Udava se, ze
lidské oko je schopné od sebe odlisit 2 body lezici od sebe 0,25 mm a vice. RozliSovaci
schopnost svételného mikroskopu je tedy piiblizné 0,25 pum, to je urovano pronikéanim
viditelného elektromagnetického zafeni do povrchu vzorku (400-700 nm) a dale rozliSovaci
schopnosti objektivu. RozliSovaci schopnosti objektivu je vyjadifena numerickou aperturou (A).
Numericka apertura zavisi na indexu lomu prostfedi a otvorovém thlu objektivu. Index lomu
(n) je opticka hustota prostfedi, jeho hodnota je vzdy vyssi nez 1. Index lomu se lze vypocitat
ze vztahu: n = ¢/v, kde n je rychlost svétla ve vakuu a v je rychlost svétla o ur€ité vinové délce
v daném prostiedi. RozliSovaci schopnost mikroskopu Ize zvysit pouzitim objektivu s vétSim
zvétSenim. V zavislosti na indexu lomu prostiedi vSak dochézi pti pfechodu z jednoho prostiedi
do druhého k lomu paprski. Pti vyuziti suchych objektivi je tento jev znatelné€ vyssi nez pii
pouziti imerznich objektivl, kde je mezi vzorkem a objektivem vrstva imerzniho oleje, ktera
umoznuje vyssi prinik svételnych paprskt. Imerzni objektiv obvykle zvétsuje 100x a je vhodny
pro dosazeni maximalniho rozliSeni s maximalnim zvétSenim. Celkové zvétSeni mikroskopu je
nasobek zvétSeni objektivem a okularem. Pficemz okularové zvétSeni je obvykle 10x. Tudiz
rozliSovaci schopnost svételné mikroskopie bude 1000x vétsi nez rozliSovaci schopnost
lidského oka. Maximalniho uzite¢ného zvétseni, kterého 1ze ve svételné mikroskopii dosahnout,
dosahuje u specialnich mikroskopt hodnoty az 2000 [35, 36].

Svételny mikroskop je slozen ze tii optickych soustav viz Obr. 10. Jedna se o osvétlovaci
soustavu neboli kondenzor. Ten osvétluje vzorek, soustavu ¢ocek s velice kratkou ohniskovou
vzdalenosti fungujici jako jedna spojitd ¢oCka a zobrazujici vzorek zvétSeny, skutecny a
pfevraceny. Vysledny obraz je promitan mezi okulér a jeho ohnisko. Tato soustava cocek se
nazyva objektiv. Tieti Cast se nazyva okular. Jednd se t€Z o soustavu ¢ocek chovajici se jako
jedna ¢ocka spojna, nicméné vytvoreny obraz je zdanlivy, pfimy a zvétseny [37].
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Obrazek 10 Svételny mikroskop, 1) Okular, 2) Osvétlovaci soustava, 3) Objektiv [38]

5.2 Elektronova mikroskopie

Stejné jako svételny mikroskop, tak je 1 elektronovy mikroskop opticky néstroj, kde
svétlo a sklenéné Cocky nahrazuji elektrony s elektromagnetickymi ¢ockami. RozliSovaci
schopnost elektronového mikroskopu se odviji od kratsi vinové délky elektront oproti vyssi
vlnové délce viditelného spektra v ptipad¢ svételnych mikroskopi. Proto je udavané zvétSeni
elektronového mikroskopu az 1 000 000x oproti zhruba 1 000 az 1500x zvétSeni svételného
mikroskopu [39].

Elektronovy mikroanalyzator a skenovaci elektronovy mikroskop jsou moderni zafizeni
pro detailni analyzu materialii a jejich povrchi pomoci svazku elektronii. Elektronovy svazek
je nejdilezitéjsim prvkem pro ziskani informaci. Diky vychylovacim systémtim je bud’ staticky,
nebo pohyblivy. Tyto pfistroje zachytavaji signaly vytvofené interakci elektronii se
zkoumanym materidlem a poskytuji informace 0 jeho slozeni, struktufe, chemickém slozeni a
polohach elektrickych a magnetickych poli. Signaly zahrnuji Siroké spektrum elektroni. Tyto
pozorovaci techniky jsou velmi blizce spojené se spektroskopii, ktera poskytuje dilezité
kvalitativni a kvantitativni informace [39].

V soucasné dobé jsou pouzivany dva typy elektronovych mikroskopti. Jedna se o
elektronovy mikroskop s pevnym svazkem elektrond, tzv. transmisni elektronovy mikroskop
(TEM) a o mikroskop s fadkujicim svazkem elektrond, jeZ je oznacovan jako fadkovaci nebo
skenovaci elektronovy mikroskop (SEM). Rozdily v mikroskopickych soustavach popisuje
Obr. 11 [39].
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5.2.1 Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

TEM je zafizeni zalozené na principu detekce proslych elektronti skrz zkoumany
vzorek. Tim padem musi byt vzorek velmi tenky, aby priichod elektronti byl mozny, jedna se
piiblizné o tloustky 200 nm a zaroven se musi vyuzivat vy$siho urychlovaciho napéti [40].

Jelikoz je pro TEM nutny prachod elektronti danym vzorkem pro zobrazeni
mikrostruktury, piiprava takto tenkych vzorku je velmi komplexni. Pro pozorovani oblasti o
velikosti 20x10 mm by bylo nutné vyrobit vysoky pocet vzorki, neni TEM pro tento piipad
vyhodny [40].

5.2.2 Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Skenovaci neboli fadkovaci elektronovy mikroskop (fddkovaci je odvozeno od pohybu
elektronového paprsku po tadcich ¢imz tvoti vysledny obraz), je optické zatizeni skladajici se
z vakuové komory, kterd musi byt vyplnéna vakuem, uvnitt je umistén vzorek ozafovan
elektronovym svazkem. Vakuum slouzi k zabranéni interakce atmosféry s elektrony.
Pozorovany vzorek musi byt vodivy, pfipadné je nutné vzorek ,,naprésit vodivym praskem
[40, 43].

Pro povrchovou analyzu se vyuziva interakce elektronového svazku se vzorkem. Takto lze
ziskat zna¢nou miru informaci, vlivem mnoha nastavajicim jeviim pi#i dopadu primarniho
elektronového svazku na povrch materialu. Jedna se o zpétné odrazené elektrony, sekundarni
elektrony, Augerovy elektrony, charakteristické rentgenové zareni, katodoluminiscenci, pruzné
rozptylené proslé elektrony a nepruzné rozptylené proslé elektrony. K ziskdni dané informace
o urCitém jevu je ale nutné urcité elektrony zachytit detektory na to ur¢enymi. Jedna se o
detektory [40]:

SE detektor — detektor sekundarnich elektront

BSE detektor — detektor zpétné odrazenych elektront

TE detektor — detektor proslych elektront

EDS/WDS — detektor charakteristického rentgenového zatreni

EBSD — difrakce zpétné odrazenych elektrond, vhodny pro krystalografii

Metoda EBSD v tadkovacim elektronovém mikroskopu umoziuje studium orientace zrn na
povrchu zkoumaného vzorku, ptipadné dopoméha k identifikaci ptitomnych fazi. V porovnani
S ostatnimi metodami fdzové analyzy, jako je naptiklad rentgenova difrakce, umoznuje ziskat
informace z mensiho objemu vzorku [41].

Tato metoda spociva v interakci svazku primarnich elektront s vhodné natocenym
vzorkem, kdy primérni elektrony pronikaji do urcité hloubky vzorku (10-50 nm) a tam dochazi
K jejich rozptylu. Pro metodu EBSD jsou idealni nepruzné rozptylené elektrony (BSE) s nizkou
ztratou energie do 10 %. BSE se dale $ifi materidlem a pii dopadu na krystalovou rovinu
vyhovujici Braggové difrakéni podmince, dochdzi k jejich difrakcei. Takto difraktované paprsky
vystupuji ze vzorku po pfimkach, které po dopadu na detektor poskytuji pottebnou informaci
pro tvorbu obrazce. Vznikaji tzv. difraktogramy a déale se pro vyhodnoceni vyuziva
nasledujicich parametrii [41, 42]:

Uhel mezi difrakénimi pasy
Siika difrakénich pasu

Ostrost hranice difrakéniho pasu
Priseciky difrakénich past
Kontrast

s wn e
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Diky témto parametrum lze dostat informace o tthlech mezi osnovami difraktujicich rovin,
vzdélenosti mezi rovinami, ostrosti hranice, elastickych pnuti v mfizce a o hustoté dislokaci
[42].
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Obrazek 11 Sestavy mikroskopt [43, 44]
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6 Experimentalni program

Ulohou experimentalniho programu je vyroba a charakterizace vzorki HEA vyrobené
metodou piimé depozice. Je zde ovéfena distribuce velikosti ¢astic, chemické slozeni a
kulovitost dodaného materialu. Z deponované¢ho vyrobku je odebrano 60 vzorkt na tahové
zkousky a vétsi vzorek o velikosti 20x10x5 mm pro urceni tvrdosti a pro metalografické
analyzy.

7 Experimentalni material a jeho vyroba

Tisk vzorku probéhl na AM zatizeni spolecnosti Insstek, konkrétné model MX-600 s 8
podavaci prasku, jez je vidét na Obrazku 12. Toto zafizeni vyuziva pro tisk metodu DED.
Disponuje laserem o vykonu az 2 000 W. K dosaZeni optimalni vySky vrstvy je pouzit Direct
Metal Tooling (DMT) rezim, kde pomoci informaci ze senzorti na laserové hlavé je vykon
laseru upravovan v pribéhu depozice. Zatizeni umoziuje pohyb v péti osach v tiskovém
prostoru az 600x450x350 mm.

Obrazek 12 Zarizeni Insstek MX-600 [45]

Tistény material se skladal z Co, Cr, Fe, Mn, Ni v rovnomérném poméru. Material byl
dodan ve forme prasku o velikosti ¢astic od 45 do 150 um. Pro ovéfeni velikosti ¢astic a jejich
distribuci byl pouzit pfistroj Horiba Partica LA-960v2, viz Obr 13, jez umoziuje analyzu
mokrou i suchou cestou pomoci laserové difrakce.
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particao m

HORIBA

Obrazek 13 Zarizeni na méfeni distribuce ¢astic [46]

Velikost zaznamenatelnych ¢astic se pohybuje v rozmezi od 0.01 um do 5000 um. Pro
na$e 3 méfeni byly hodnoty velmi konzistentni v rozsahu zhruba od 40 do 115 um viz Obr.14,
coz odpovida pozadované velikosti ¢astic pro hladky prub¢h tisku.
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Obriazek 14 Distribuce velikosti ¢astic
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Pofizenim snimkt prasku s vysokym rozliSenim na SEM byla zkoumana kulovitost
Castic, viz Obr 15. Pokud ¢astice maji tzv. satelity je jejich tekutost a tim padem i tisknutelnost
horsi. To se u zkoumaného prasku vyvratilo, tekutost prasku tim nebyla ovlivnéna a tim padem
byl prasek vhodny k pouziti 3D tisku metodou DED.

T

mm  Std.-PC 580 HighVac e 100 pm
NOR 3075 May 22 2024

Obrazek 15 SEM, foto prasku, zvétSeni 100x

Véetné zkoumani kulovitosti ¢astic probéhla v SEM analyza chemického slozeni a
pofizeni snimki EDS map jednotlivych prvka viz Obr. 16.

Obrazek 16 Mapa vyskytu jednotlivych prvki, a) Mn; b) Fe; ¢) Co; d) Ni; e) Cr; f) spoleéné zobrazeni
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Chemické slozeni odpovida definici HEA. Po pfipocitani chybovosti méfeni se
jednotlivé prvky se nachazi ve stejné atomové koncentraci, viz Tab 1.

Tabulka 1 Chemické sloZzeni dodaného prasku

Prvek Hmotnostni % Atomarni % Chyba %
Cr 20.04 21.53 1.57
Ee 20.28 20.28 1.95
Ni 17.92 17.05 2.38

Metodou pfimé depozice deponovan pouze jeden vzorek o rozmérech 33x39x30 mm.
Rozméry byly navrzeny na zaklad¢ planovaného experimentalniho programu, viz Obr 19. Tisk
probihal v uzaviené¢ komote bez ptredehfevu, hnaci médium byl argon, velikost laserového
svazku byla 1600 um, vykon laseru se pohyboval v rozmezi od 800 do 900 W v rezimu DMT,
kdy tiskarna udrzuje stabilni vySku vrstvy Upravou vykonu laseru za pomoci dat ze senzorti
nachéazejicich se na modulu. Pouzitda platforma byla z oceli C45 o piiblizné velikosti
100x100x20 mm. Nanaseni vrstev prasku probihalo strategii ZigZag link viz Obr. 17 a vyska
vrstvy byla 800 um. Takto deponovany vzorek zachycuje snimek 18.

| ©®©

1. vrstva ]
l

© |

yl—x

Obrazek 17 Strategie ZigZag link ve dvou po sobé jdoucich vrstvach [47]

2. vrstva

= 7 « ~
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Obrazek 18 Deponovany vzorek o rozmérech 33x39x30 mm
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Vytistény vzorek umoznuje vyrobu 60 vzorkl pro zkousky tahem Vv rovinach XYZ a
ZY X. V roviné ristu vzorku (ZYX) byl také odebran vzorek pro dal$i metalografické analyzy
a urceni pribéhu tvrdosti o rozmérech 20x10x5 mm viz Obr. 19. Na tomto vzorku mizeme
pozorovat 2 znazornéné fady, kazda z nich je od kraje vzorku vzdalena 2 mm. Rada 2
reprezentuje prostfedek vytisku, zatimco fada 1 okraj.

Obrazek 19 Rozrezovy plan

Vzorky na tahovou zkousku byly odebrany elektroerozivnim obrabénim. Jejich rozméry

cvwr

diavodu byly zvoleny rozméry vzorku, znazornéné na Obrazku 20.
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Obrazek 20 Geometrie tisténych vzorki
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8 Mikrostrukturni charakterizace

Pro mikrostrukturni analyzu a méfeni tvrdosti byl pofizen vzorek v roviné ZY X viz Obr.
21, kde je viditelna ¢astecna porozita a vady materialu napfic vzorkem i bez naleptani. Obrazek
takto velkého vzorku byl pofizen pomoci techniky ,,soulep®, kdy jsou jednotlivé lokalni obrazy
softwarové poskladany vedle sebe a tvoti finalni obrazec.

Obrazek 21 Soulep

Ke zméfeni porozity byl vyuzit software dodavany k optickému mikroskopu. Na vzorku
vroviné ZYX byla naméfena porozita 0,67 %. Porozita do velikosti 1 % je u vzorkl
zhotovenych metodou DED béZna a nemé zasadni vliv na jeho vlastnosti, proto lze fici, Ze
vytisk je mozny pouzit pro zhotoveni vzorkl pro zkousku tahem.
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8.1 Opticka analyza

Kulovité ttvary viditelné na povrchu bychom také mohli charakterizovat jako oxidické
vmeéstky €1 jiz zminéné pory. Pro prvotni ovéfeni, Ze se jedna o pory, byla na metalografockém
mikroskopu pouzita metoda Diferencialniho interferen¢niho kontrastu — Nomarski viz Obr. 22.
Tato metoda funguje na principu interference svételnych paprski, kde paprsky tvoti dva mirné
posunuté obrazy povrchu. Tim padem je reliéf Citelnéjsi a zménou barvy na hranach obrazct
jsou identifikovany jako pérovitost. Utvary byly v pozdéjsi fazi piezkoumany i v SEM a bylo
potvrzeno, ze se jedna skute¢né o porovitost. Dalsi pozorované vady zachycuje Obrazek 23.

Obriazek 22 Nomarského metoda, zvétSeni 50x

Obrazek 23 Fotografie pozorovanych vad porizené p¥i riizném zvétSeni 1) 50x 2) 100x 3) 500x 4) 1000x

41



8.2 Pozorovani mikrostruktury a méreni chemického sloZzeni

Jak pozorovani mikrostruktury, tak analyza lokalniho chemického slozeni (EDS)
probéhla ve skenovacim elektronovém mikroskopu. Chemické sloZeni bylo méfeno ve dvou
fadach, viz Obr 19. V kazdé tad¢é bylo provedeno 5 méteni, doba méfeni byla stanovena na 30

S. Oblast méfeni byla vzdy peclivé vybrana tak, aby se zde nenachazely necistoty nebo pory
viz Obr. 24.

)

QO

200 um

Obrazek 24 Oblast méreni EDS

Vysledky v pribéhu méteni byly konzistentni a jsou shrnuty v Tab 2 a 3.

A

Tabulka 2 Chemické sloZeni nap¥i¢ fadou 1

Rada 1

Prvek Hmof,ZOSt”' Atomarni % | Chyba %

Cr 20.81 22.36 1.86

Ni 17.96 17.09 2.86

Tabulka 3 Chemické sloZeni napii¢ Fadou 2

Rada 2
Prvek | Hmotnostni % Ator(;larm Chyba %

Cr 20.67 22.22 1.87

Ni 18.11 17.23 2.87
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EDS méfeni vyhodnocuje chemické slozeni na zaklade¢ jednotlivych peeki viz Graf 1,
ty v EDS spektru odpovidaji charakteristickému rentgenovému zafeni emitovanému pfi
prechodu elektronti mezi hladinami v atomech jednotlivych prvki. Poloha piku na energetické
ose urcuje prvek, zatimco intenzita piku je umérna koncentraci daného prvku ve vzorku.

8.10K

7.20K

6.30K

5.40K

4.50K

3.60K’

2.70K

1.80K

0.90K

000K 4 17 34 5.1 68 85 102 119 136 153

Lsec: 20.2 0Cnts 0.000 keV Det: Octane Elite Super
Graf 1 Pfiklad EDS analyzy

Pro zvyraznéna mikrostruktury bylo nutné vzorek naleptat. Jako leptadlo bylo pouZito 20
ml HCI smichanych se 4 ml H20,. Po naleptani bylo nutné vzorek oplachnout ethanolem a
vysusit. K pozorovani mikrostruktury byl pouZit svételny mikroskop. Na snimcich je jasné vidét
jednotlivé vrstvy vzniklé metodou DED viz Obr. 25.

pm

Obrazek 25 Soulep v naleptaném stavu
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Detailngjsi fotografie byly pofizeny uprostied vzorku na levd a pravé strané
K porovnani. Na obou stranach se rozdily v mikrostruktute zasadné nelisily, viz Obr. 26.

Obrazek 26 Mikrostruktura, zvétSeni 50x, a) leva ¢ast, b) prava ¢ast
Spole¢né se zvyraznénim zrn §lo pozorovat i vzniklé vady ve vyrobku viz Obr. 27,
zejména pory a solidifikacni trhliny vzniklé pfi tuhnuti. Pfi vétSim zvétSeni bylo mozné
pozorovat i dendritickou strukturu.

ol | 20 pr

Obrazek 27 Mikrostruktura, a) trhlina, zvétSeni 200x, b) dendriticka struktura, zvétSeni 1000x

44



8.3 Meéreni tvrdosti

Tvrdost byla métena na piistroji spolecnosti ZwickRoell. Konkrétné se jednalo o model
DuraScan 70 G5 ZwickRoell umoziujici zadani vicero méfeni pres software EcosWorkflow.
Prtbéh tvrdosti byl zméten proti sméru rastu vzorku, viz Obr. 28.

Rada 1 Rada 2
1.
2.
3.
19.
T Smér depozice

Obrazek 28 Vzorek 20x10x5 v ose ZY X

Vzorek je v ose Zvysoky 20 mm, proto bylo realizovano 19 méfeni v jedné fadé
VvV rozestupu 1 mm mezi sebou. Méfeni tvrdosti ve dvou fadach mélo za ukol ovéfit, zda se
hodnoty uprostied a na kraji vytisténého vzorku shoduji, coz lze vycist z grafu naméfenych
hodnot (viz Graf 2). Pro fadu blize ke kraji vzorku pozorujeme hodnoty o zhruba 8 HV vyssi,
ale se stejnym trendem, a to snizovani tvrdosti s rtistem tisku. Tvrdost na obou stranach vzorku
ma stejny prubéh a dosahuje srovnatelnych hodnot.

Tvrdost HV10

200

190

180

170

HV

160

150

140

130
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
e Rada 1 e Radg 2 ceeeceees Linedrni (Rada 1) «eeeeees Lineérni (Rada 2)

Graf 2 Namérené hodnoty tvrdosti

45



9 Zkousky tahem

Pro planovany popis chovani experimentalniho materialu jsou realizovany zkousky za
teplot -196 °C, 20 °C, 400 °C, 800 °C a deformacni rychlosti 0,001; 1 a 10 s™* pro dvé orientace
vzorkl ve sméru depozice viz Tab 4.

Tabulka 4 Matice experimenti zkousek tahem

Pofadi | Oznaceni vzorku Rozméry Tef) lota RXthIOTQ’t, Rez dle
vzorku [mm] [°C] |zatézovani osy
1|TiviX1 20x8,12x1 -196 0.001| XYZ
2| T1V1X2 20x8,12x1 -196 0.001| XYZ
3|T1V1X3 20x8,12x1 -196 0.001| XYZ
4| T1V1X4 20x8,12x1 -196 0.001| XYZ
5|T1V1X5 20x8,12x1 -196 0.001| XYZ
6| T2V1iX1 20x8,12x1 20 0.001| XYZ
7| T2V1X2 20x8,12x1 20 0.001| XYZ
8| T2V1X3 20x8,12x1 20 0.001| XYZ
9| T2V1iX4 20x8,12x1 20 0.001| XYZ
10 | T2V1X5 20x8,12x1 20 0.001 XYZ
11| T3ViX1 20x8,12x1 400 0.001| XYZ
12 | T3V1IX2 20x8,12x1 400 0.001| XYZ
13| T3V1X3 20x8,12x1 400 0.001| XYZ
14 | T3V1X4 20x8,12x1 400 0.001| XYZ
15| T3V1X5 20x8,12x1 400 0.001 XYZ
16 | T4VI1X1 20x8,12x1 800 0.001| XYZ
17 | T4V1X2 20x8,12x1 800 0.001| XYZ
18 | T4V1X3 20x8,12x1 800 0.001| XYZ
19 | T4V1iX4 20x8,12x1 800 0.001| XYZ
20 | T4V1X5 20x8,12x1 800 0.001| XYZ
21| T1viz1 20x8,12x1 -196 0.001| 2zZYX
22 | T1Vvi1z2 20x8,12x1 -196 0.001| 2zZYX
23|T1v1zZ3 20x8,12x1 -196 0.001] 2ZYX
24 | T1V1zZ4 20x8,12x1 -196 0.001| 2zZYX
25| T1V1Z5 20x8,12x1 -196 0.001 ZYX
26| T2v1zZ1 20x8,12x1 20 0.001] 2ZYX
27 | T2Vv1Z2 20x8,12x1 20 0.001| 2zZYX
28 | T2V1Z3 20x8,12x1 20 0.001] 2ZYX
29 | T2V1z4 20x8,12x1 20 0.001| 2zZYX
30| T2Vv1Z5 20x8,12x1 20 0.001| 2zZYX
31| T3V1Z1 20x8,12x1 400 0.001 ZYX
32|T3V1Z2 20x8,12x1 400 0.001| 2zZYX
33|T3Vv1zZ3 20x8,12x1 400 0.001] 2ZYX
34| T3V1zZ4 20x8,12x1 400 0.001 ZYX
35|T3V1Z5 20x8,12x1 400 0.001| 2zYX
36| T4Vvi1zZ1 20x8,12x1 800 0.001] 2ZYX
37 |T4Vv1Z2 20x8,12x1 800 0.001| 2zYX
38| T4Vv1Z3 20x8,12x1 800 0.001| 2zYX
39| T4viz4 20x8,12x1 800 0.001] 2ZYX
40| T4V1Z5 20x8,12x1 800 0.001| 2zYX
41 | T1V2X1 20x8,12x1 20 1 XYZ
42 | T1V2X2 20x8,12x1 20 1 XYZ
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43 | T1V2X3 20x8,12x1 20 1| XYZ
44 | T1V2X4 20x8,12x1 20 1| XYZ
45 | T1V2X5 20x8,12x1 20 1| XYZ
46 | T1V3X1 20x8,12x1 20 10| XYZ
47 | T1V3X2 20x8,12x1 20 10| XYZ
48 | T1V3X3 20x8,12x1 20 10| XYZ
49 | T1V3X4 20x8,12x1 20 10| XYZ
50| T1V3X5 20x8,12x1 20 10| XYZ
51| T1v271 20x8,12x1 20 1| 7Z¥YX
52| T1Vv2Z2 20x8,12x1 20 1| Z¥YX
53| T1V2Z3 20x8,12x1 20 1| 7Z¥YX
54| T1V2Z4 20x8,12x1 20 1| 7Z¥YX
55| T1V2Z5 20x8,12x1 20 1| Z¥YX
56 | T1V3Z1 20x8,12x1 20 10| ZYX
57| T1v3Z2 20x8,12x1 20 10| ZYX
58 | T1V3Z3 20x8,12x1 20 10| ZYX
59 |T1Vv3Z4 20x8,12x1 20 10| ZYX
60| T1V3Z5 20x8,12x1 20 10] ZYX

K tahovym zkouSkam byly vyuZity tfi testovaci stroje. Pro testovani vzorkd za pokojové
teploty a kvazistatického zatéZovani byl vyuzit stroj od spole¢nosti MAYES s hydraulickym
pohonem a silovou kapacitou 100 kN, rychlosti posuvu 0,6 mm/min spolu s kamerovym
systétmem Aramis SRX - 12 Mpx, softwarem na vyhodnoceni Aramis correlate profesional

2020 viz Obr. 29.

Obrazek 29 Testovaci uspoiradani stroje Mayes
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Pted upnutim do svéracich Celisti musel byt na vzorky nanesen nasttik univerzalni barvy
ve stochastickém vzoru pro monitoring deformaci. Vzorky byly upinany postupné po jednom.
Na Obrazku lze pozorovat, jak vzorek vypadal pted a po provedeni zkousky viz Obr. 30.

Obrazek 30 Upnuti vzorku v testovacim zatizeni, vlevo pired, vpravo po provedené tahové zkouSce

Pro zvysené teploty 400 °C a 800 °C pii konstantni rychlosti zatéZovani byl pouzit stroj
Zwick Roell Z250 se silomérem o maximalni kapacité 10 kN viz Obr. 31.

Obrazek 31 Zwick Roell Z250
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Do testovaciho zafizeni je zaimplementovana ohtivaci pec, viz Obr. 32. Pomoci této pece
je mozné realizovat zkousky do teplot 1200 °C. Pii realizaci zkousek za vysSich teplot je po
dosazeni definované teploty 10 min prodleva pro vyrovnani teplot v objemu vzorku a upinacich
element. K minimalizaci tepelnych ztrat je vyuzito tepelné izolace a k méfeni je zapotiebi
specialné upravené kamery, ktera mize kratkodobé operovat za takovychto teplot.

F Om T —
L " &z

Obrazek 32 ZkuSebni sestava pro zkousky za vyssich teplot

Pro zaporné teploty pod bodem mrazu bylo pouzito obdobné zafizeni se servo-
elektrickym pohonem od Zwick Roell o silové kapacité 250 kN s rychlosti posuvu 0,6 mm/min
viz Obr. 33.

%S DIEG - 00 600

Obrazek 33 Testovaci zarizeni Zwick Roell Z250
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Pro simulaci kryogennich podminek a dosazeni takto nizké teploty, konkrétné -196 °C,
bylo vyuzito nadoby, do které se nalil kapalny dusik, viz obr. 34.

Obrazek 34 Tahova zkouska v kapalném dusiku

Zkousky tahem byly vyhodnoceny pomoci metody DIC, konkrétné systémem
ARAMIS. Ten na vzorku sleduje ruzné $edé pixely stochastickém vzoru, viz Obr. 35, ktery je
nastiikédn na zkouseném vzorku, na snimcich zaznamenanych béhem zkousky. Po sobé& jdouci
obrazy jsou mezi sebou porovnavany a je detekovan posun vybraného bodu. Jelikoz nalezeni
jediného bodu je velmi obtizné, je namisto toho sledovéna oblast n¢kolika bodl (v systému
ARAMIS nazyvana fasetou). Kazda faseta ma unikatni rozdéleni arovni Sedé (tj. svétlé a tmavé
pixely o rizné svételné intenzit¢). Za predpokladu, ze se troven Sedé¢ jednotlivych faset behem
zkousky neméni, je jednotliva faseta nalezena jak v referen¢nim, tak ve vSech nasledujicich
snimcich. Ze zmény pozice a tvaru sledované fasety se daji vypocitat veli¢iny jako posun,
povrchové pietvoreni a dalsi.

-

Obrazek 35 Deformace faset

Ukazka naneseného stochastického vzoru vytvoienych faset vlevo dole a vpravo dole se
1ze pozorovat deformované fasety v pritbéhu nebo na konci zkousky.
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Provedeni zkousek odpovidalo normam CSN EN ISO 6892-1: Kovové materialy —
Zkouseni tahem — Cast 1: Zku$ebni metoda za pokojové teploty a CSN EN ISO 6892-2 pro
zkouseni za zvySenych teplot. AvSak tyto normy nepocitaji se zkouSenim miniaturnich téles.
Pro tyto ucely byl vytvofen a akreditovan postup RD 2/30. Pro snimani deformace byl pouzit
opticky systém od spole¢nosti Zwick Roell s pouzitou mérnou délkou virtudlniho extenzometru
8 mm, ktery taktéz pracuje na zdkladé¢ metody digitalni obrazové korelace. Obrazek 36
zachycuje pocatek zkousky a na Obrazku 37 Ize vidét vyvolané napéti v prubéhu zkousky.

Obrazek 36 Priklad snimani deformace virtualnim extenzometrem

Obrazek 37 Prubéh snimani pomoci metody DIC
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9.1 Vysledky zkouSky tahem

Pro ptehlednost znaceni vzorkt rozdélovalo 4 testované teploty (T1-T4) a 3 deformacni
rychlosti (V1-V3) zatéZovani pro orientace vzorkti v obou rovinach (XYZ, ZY X) viz Obr. 38.
Na kazdou zkousku bylo vyclenéno 5 vzorkl z divodu bézné pozorovatelné pdrovitosti pii
depozici vzorku za pomoci 3D tisku, jeZ méla na zkousky negativni vrubové ucinky.

TZV 1XYZ[§ Poradové Cislo v sadé vzorku
e ~

Teplota 20 °C Orientace vzorku
Rychlost deformace 0,001 s™

Obrazek 38 Piiklad znaceni vzorku pii tahové zkousce

Vyhodnocenim zkousky tahem byly ziskany informace o taznosti A, kontrakci Z, mezi pevnosti
Rm, smluvni mezi kluzu Rpo 2, jejich priméru a smérodatné odchylce.
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9.1.1 Zkouska tahem za sniZené teploty

Vysledky zkousky tahem za snizené teploty jsou popsany v Tab 5 a pro nadzornost vyobrazeny
v Grafu 3.

Tabulka 5 Vysledky zkousky tahem p¥i -196 °C

- Teplota Rpo,2 Rm Strain
Oznaceni vzorku [°C] [MPa] [MPa] Ag [%] A [%] Z [%)] rate
T1ViXYZ1 -196 - 957 - 17,9 36 0,001
T1V1iXYZ2 -196 - 824 - 12,4 30 0,001
T1V1XYZ3 -196 - 807 - 13,3 25 0,001
T1ViXYZ4 -196 - 672 - 14,0 19 0,001
T1VIXYZ5 -196 - 839 - 10,1 25 0,001
Prameér 820 - 14 27 -
Smérodatna odchylka 101,413 - 2,83 ]6,190335 -
T1V1ZYX1 -196 - 761 - 32,6 27 0,001
T1V1ZYX2 -196 - 749 - 19,1 21 0,001
T1V1ZYX3 -196 - 718 - 20,3 23 0,001
T1V1ZYX4 -196 - 687 - 13,8 36 0,001
T1V1ZYX5 -196 - 566 - 11,8 19 0,001
Prameér 696 - 20 25 -
Smérodatna odchylka 78,23351 - 8,16 ]6,604023 -
900
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©
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e==T1V1XYZ2 T1V1XYZ3 === TIV1XYZ5
===T{V1ZYX2 ===T1V1ZYX3 T1V1ZYX4

Graf 3 Zkou$ka tahem p¥i-196 °C
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9.1.2 Zkouska tahem za pokojové teploty

Vysledky zkousky tahem za pokojové teploty jsou popsany v Tab 6 a pro nazornost vyobrazeny

v Grafu 4.
Tabulka 6 Vysledky zkou$ky tahem p¥i pokojové teploté
o Teplota Rpo.2 Rm o o o Strain
Oznaceni vzorku [°C] [MPa] [MPa] Ag [%0] A [%] Z [%)] rate
T2V1ZYX1 23 382 533 19,0 23,0 31 0,001
T2V1ZYX2 23 370 468 8,5 11,2 30 0,001
T2V1ZYX3 23 382 522 154 19,6 33 0,001
T2V1ZYX4 23 380 511 13,9 17,1 35 0,001
T2V1ZYX5 23 379 518 14,5 20,3 42 0,001
Primér 379 511 14 18 34 -
Smérodatna odchylka 5,18 25,02 3,77 4,47 4,63 -
T2V1XYZ1 23 361 423 3,0 5,3 15 0,001
T2V1XYZ2 23 367 454 5,7 7,7 15 0,001
T2V1XYZ3 23 364 388 1,5 2,8 11 0,001
T2V1XYZ4 23 325 331 0,4 3,5 13 0,001
T2VIXYZ5 23 398 466 3,5 6,1 24 0,001
Pramér 363 412 3 5 16 -
Smérodatna odchylka 25,67 54,88 2,00 2,01 4,93 -
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® 300 \ \
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T2V1ZYX3 T2V1ZYX4 == T2V1ZYX5

Graf 4 Zkou$ka tahem p¥i pokojové teploté
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9.1.3 Zkouska tahem za teploty 400 °C

Vysledky zkousky tahem za teploty 400 °C jsou popsany v Tab 7 a pro nazornost vyobrazeny
v Grafu 5.

Tabulka 7 Vysledky zkousky tahem p¥i 400 °C

Oznaéeni vzorku TG’EE’(':‘]ta [[j;gg] Rm[MPa] | Ag(%] | Al | z[oa] [ STM
T3V1ZYX1 400 260 334 4,8 5,9 24 0,001
T3V1ZYX2 400 288 333 2,2 4,6 17 0,001
T3V1ZYX3 400 289 325 1,3 15 16 0,001
T3V1ZYX4 400 278 335 4,4 9,9 22 0,001
T3V1ZYX5 400 279 379 11,8 16,3 28 0,001

Primér 279 341 5 8 22 -
Smérodatna odchylka 11,52 21,37 4,10 5,71 5,25 -
T3V1XYZ1 400 270 324 3,9 6,7 18 0,001
T3VIXYZ2 400 272 305 2,1 7.1 18 0,001
T3VIXYZ3 400 254 295 2,7 5,1 19 0,001
T3V1XYZ4 400 276 301 1,9 4,5 18 0,001
T3VIXYZ5 400 277 339 4,1 4,2 12 0,001
Pramér 270 313 3 6 17 -
Smérodatna odchylka 9,36 18,03 1,02 1,27 2,63 -
400
350
o, ‘Mﬁ\ﬁ\
300 -
250 | N\
T 500 \\\
(2 \' \
g 150 \ \
2 \
@ 100 \
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o 50
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e T3V1 ZYX 1 e T3V ZYX2 T3V1ZYX4

Graf 5 Zkou$ka tahem p¥i 400 °C
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9.1.4 Zkouska tahem za teploty 800 °C

Vysledky zkousky tahem za teploty 800 °C jsou popsany v Tab 8 a pro nazornost vyobrazeny
v Grafu 6.

Tabulka 8 Vysledky zkousky tahem pii 800 °C

. Teplota Rpo.2 Rm o o o Strain
Oznaceni vzorku [°C] [MPa] [MPa] Ag [%] A [%] Z [%] rate
T4V1ZYX1 800 182 191 0,9 31 2 0,001
T4V1ZYX2 800 168 177 0,7 2,3 2 0,001
T4V1ZYX3 800 179 189 0,8 4,1 5 0,001
T4V1ZYX4 800 176 186 0,8 2,5 0 0,001
T4V1ZYX5 800 175 185 0,7 3,5 5 0,001
Prameér 176 186 1 3 3 -
Smérodatna odchylka 5,17 5,61 0,10 0,74 1,98 -
T4V1XYZ1 800 190 196 04 3,3 0 0,001
T4V1XYZ2 800 170 176 04 2,3 1 0,001
T4VIXYZ3 800 174 179 0,4 2,3 0 0,001
T4V1IXYZ4 800 167 167 0,3 3,1 0 0,001
T4V1IXYZ5 800 181 185 0,4 1,0 0 0,001
Prameér 176 181 0 2 0 -
Smérodatna odchylka 9,11 10,61 0,07 0,90 0,52 -
250
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0 ‘ ‘
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T4V 1ZY X1 e==T4V1ZY X2 T4V1ZYX5

Graf 6 Zkou$ka tahem p¥i 800 °C
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9.1.5 Dynamicka zkouska tahem

Vysledky zkouSky tahem pii ruznych rychlostech deformace jsou popsany v Tab 9 a pro

nazornost vyobrazeny v Grafu 7 a 8.

Tabulka 9 Vysledky zkou$ky tahem p¥i zvySenych rychlostech deformace

Oznaéeni vzorku Te[E)éo]ta ['\Fz’g;] [Mngna] Ag[%] | A[%] Z [%)] S:;?én
T1V2ZYX1 23 421 544 11,8 16,1 28 1
T1V2ZYX2 23 443 555 15,7 21,2 29 1
T1V2ZYX3 23 434 526 10,1 11,9 26 1

Primér 433 542 13 16 28 -
Smérodatna odchylka 11,07 14,42 2,89 4,67 1,51 -
T1V2XYZ1 23 372 416 13 3,7 15 1
T1V2XYZ2 23 419 477 3,2 7,1 27 1
T1V2XYZ3 23 424 520 5,4 10,5 30 1
Primér 405 471 3 7 24 -
Smérodatna odchylka 28,72 52,33 2,04 3,42 7,87 -

Oznaéeni vzorku Te[E(I:o]ta [I\R/Iplgg] [MRFr’na] Ag[%] | A[%] Z [%)] S:;?én
T1V3ZYX1 23 470 592 22,8 26,9 43 10
T1V3ZYX2 23 458 546 11,3 16,0 29 10
T1V3ZYX3 23 416 574 14,8 17,4 35 10

Primér 448 571 16 20 35 -
Smérodatna odchylka 28,56 23,36 5,89 5,92 7,16 -
T1V3XYZ1 23 408 575 11,2 15,9 26 10
T1V3XYZ2 23 444 477 0,5 1,3 20 10
T1V3XYZ3 23 360 419 2,0 3,9 20 10
Primér 404 490 5 7 22 -
Smeérodatna odchylka 42,09 79,04 5,80 7,79 3,07 -
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Graf 7 Zkouska tahem p¥i rychlosti deformace 1 s
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Graf 8 Zkouska tahem p¥i rychlosti deformace 10 s
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9.2 Fraktografie

Snimky lomt tahové zkousky byly vyfoceny na skenovacim elektronovém mikroskopu.
Pro kazdou rychlost deformace, teplotu a orientaci byl vyselektovan jeden vzorek. Celkem bylo
pozorovano 12 lomt. Lomy byly pozorovany metodou zpétné¢ odrazenych elektron (na
Obrazku 39-42 vlevo) a sekundarnich elektronti (vpravo). Z hlediska makrografie pti
kvazistatickém zatéZzovani do pokojové teploty byla pozorovana velmi podobna morfologie
lomovych ploch. Jednalo se vzdy o tvarné poruseni. Pti vyssich teplotach se zaCinaly objevovat

HighVac. [81x50

500 pum

Sid.-PC 550  HighV, 50 500 um

500 um

500 um 14.9 mm Ste 0 1V 21x50 500 pm
2024

Obrazek 39 Fraktografie smér ZYX: nahore T-196 °C; uprosti‘ed T20 °C; dole T400 °C
lomy smiSené.
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Zasadni zmény byly pozorovany pii teploté¢ 800 °C, kde se morfologie tvarného lomu zcela
zménila na $tépny (viz Obr 40). Pozoruhodny je smér poruSeni, jelikoz sméfuje od kraju do
sttedu pod uhlem. S vyssi rychlosti deformace se lomova plocha taktéz ménila, nicméné lom
stale vykazoval znamky houzevnatého poruseni, coz 1ze potvrdit i tvorbou krcku (uprostied a
dole).

500 pum 500 um

) Highvac. [B1x50 500 um B 50 Highvac. [x50 500 um

Obrazek 40 Fraktografie smér ZYX, p¥ibliZzeni 50x: nahofe T800 °C; uprosti‘ed strain rate 1; dole strain
rate 10

60



Pro kolmy smér XYZ fraktografie byla obdobna. Nicmén¢ zde se projevuji nepatrné zmény jiz
pii pokojové teploté. Pii porovnani vrchniho snimku s prostiednim na Obr. 41 (teplota -196 °C
a 20 °C), lze pozorovat odlisnou morfologii. Lomy stale jevi znamky plastického porusent,
vcetné lomu pii 400 °C.

0 Highvac.

500 pum 500 pm

0 Highvac. [R1x50 500 um St ) 9 50 500 um

Obrazek 41 Fraktografie smér XYZ, ptibliZeni 50x: nahote T-196 °C; uprostied T20 °C; dole T400 °C
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Obrazek 42 znovu vykazuje stejné chovani za teploty 800 °C a za zvySené rychlosti deformace,
iniciace lomu probiha z riiznych mist. Rychlost deformace ma v tomto sméru téz vétsi vliv, nez
Vv predchozim sméru a zmény jsou pozorovany vyraznéjsi, lom pii rychlosti deformace 10 s*
(Obr 42 dole) vykazuje pievazné kitehké poruseni, iniciatorem poruseni je zde por.

ey

HighVac. [B1x50 mm  Sd-PC550  Hig

HighVac, [Bx50

500 pm

Std.PC 550  HighVac. [8x50

Obriazek 42 Fraktografie smér XY Z, pribliZeni 50x: nahote T800 °C; uprosti‘'ed strain rate 1; dole strain
rate 10
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Diky detailnéjsimu Obrazku 43 dochézi k potvrzeni tvrzeni, ze za pokojové teploty dochazi ke
tvarnému poruseni, mizeme pozorovat dilkovitou morfologii transkrystalického houzevnatého
lomu. Naopak vyssi teplota a rychlost deformaci ma za nasledek vznik stria¢nich past, coz
naznacuje kiehky zptisob poruseni. Ve sméru YZX pro rychlost deformace 10 s Ize pozorovat
prechod mezi obéma zplisoby poruseni.

- "},"" 7. .z-/ S y
-~ -
y ""‘e,,,\.«*’“/)/ g1opmg

.. @

— 0 |

Obriazek 43 Fraktografie smér XYZ vlevo, YZX vpravo, piiblizeni 1000x: nahoi‘'e T20 °C; uprostied T800
°C; dole strain rate 10 s’
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Dilkovitou morfologii mizeme pozorovat v obou smérech zejména v ptipadé poruseni za
nizkych teplot. Tato morfologie je typicka pro tvarné poruseni.

? % NG ""éfn!‘f‘ -4
X A
s

Obrazek 44 Fraktografie smér XYZ vlevo, YZX vpravo pii pribliZeni 1000x u vzorku testovaného za
teploty -196 °C
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10 Sumarizace vysledkii a jejich diskuse

Pfedmétem zkoumdéni byla Cantorova slitina, tedy slitina prvka Co, Cr, Fe, Mn, Ni
v ekviatomarnim poméru. Jedna se o slitinu s vysokou entropii a podle [2] ji lze zatadit do
skupiny 3D piechodnych ocelovych slitin. V pribéhu experimentu byly vzorky deponované
metodou DED zkoumany v tisténém stavu pomoci optického mikroskopu a skenovaciho
elektronového mikroskopu. Byly provedeny zkouSky mechanickych vlastnosti za dynamického
namahani, méteni tvrdosti, lomova a chemické analyza.

V prvni €asti experimentu byl zkoumdn vstupni materidl. JelikoZz metoda DED umi
pracovat pouze s urcitou frakci jemného prasku, bylo provedeno méfeni velikosti a distribuce
castic. Nasledné byl prasek zkouman pod elektronovym mikroskopem, kde byla urcena
kulovitost ¢astic a pomoci EDS analyzy uréeno chemické slozeni.

Casticova analyza probéhla pomoci zaifizeni Horiba Partica LA-960v2. Pomoci difrakéni
analyzy byla zméfena distribuce ¢astic, ta odpovidala rozpéti 40 + 115 pum, viz Obr. 45.

100
=90
=80
=70
=60

Lh
o
Undersize (%)

-0
10.00 100.0 1000 5000
Size (um)
Obrazek 45 Distribuce ¢astic

Distribuce a velikost ¢astic odpovida pozadovanym hodnotam pro metodu DED. Stejn¢ tak

Obriazek 46 SEM foto castic prasku, priblizeni 100x
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Me¢teni EDS analyzou poskytlo informaci o chemickém sloZeni. Obsah chemickych prvka je
nasledujici viz Tab 10.

Tabulka 10 Chemické sloZeni dodaného prasku

Prvek Hmotnostni % Atomarni % Chyba %
Cr 20.04 21.53 1.57
Fe 20.28 20.28 1.95
Ni 17.92 17.05 2.38

Po ovéteni dodaného materialu byl prasek deponovan v zatizeni Insstek MX-600 pomoci
metody ptimé depozice. Pii tisku byl pouzit proces DMT, jez udrzuje stale stejnou vysku vrstvy
a to 800 um. Vykon laseru dosahoval hodnot v rozmezi od 800 do 900 W a strategie tisku byla
ZigZag link. Tisk probihal bez ochranné atmosféry, hnaci plyn prasku byl argon. Vytisk byl
deponovan na platformu z oceli C45. Vytisk umoznoval odebrani 61 vzorki k dalsim analyzam
pomoci elektroerozivniho obrabéni. Z toho 60 vzorki bylo uréeno na zkousky tahem.

Na vzorku 20x10x5 podle roviny ZY X byla provedena metalograficka analyza, viz Obr.
47. Ta byla provedena na nejprve na optickém, poté na elektronovém mikroskopu. Nasledné na

tomto vzorku bylo provedeno jest€ méfeni tvrdosti a v zaveru byl vzorek naleptan. K leptani
bylo vyuzito 20 ml HCI a 4 ml H20..

Brain

Obrazek 47 Mikrostruktura, zvétseni 200x, a) bez naleptani, b) po naleptani

Jiz pted naleptanim struktury bylo mozné pozorovat mikrostrukturni vady, viz Obr. 46 a)
znazoriujici mikrotrhlinu a jsou zde vidét i pory. Trhliny pozorované ve vzorku jsou
solidifikacni, ty vznikaji pfi tuhnuti deponované vrstvy, pory jsou pii 3D tisku do urcité miry
bézny jev. Lepsi optimalizace procesu by mohla ptispét ke sniZzeni porovitosti a stejné tak
zmirnit vyskyt trhlin. Pouziti pfedehfivané platformy by mohlo mit téz pfiznivy vliv, to se ale
pii optimalizaci parametri nezdalo za nutné.
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Obr. 48 znazorhuje rust trhliny po hranici zrna a je zde vyobrazena tvorba dendritl pfi tuhnuti.

Obrazek 48 Mikrostruktura, a) trhlina, zvétSeni 200x, b) dendriticka struktura, zvétSeni 1000x

Me¢fteni chemického sloZeni probéhlo ve dvou fadach. Hodnoty v obou fadach jsou téméf

totozné, tudiz mizeme konstatovat, ze chemické slozeni napfi¢ vzorkem je homogenni viz Tab.
11.

Rada 1 Rada 2

Prvek % Atomarni % [ Chyba % | Prvek HmOEI/:ostm

Cr 20.81 22.36 1.86 Cr 20.67 22.22 1.87

Hmotnostni Atomarni % | Chyba %

Tabulka 11 Chemické sloZeni nap¥i¢ vzorkem

Ve stejnych tadach jako probéhlo méteni chemického sloZeni, byla vyhodnocovana i tvrdost.

Nejvyssi hodnoty tvrdosti dosahuji 188 HV, coz dle [48] odpovida deponovanym vzorkiim
metodou DED, av$ak vzorky deponované metodou SLM [48] dosahovali 212 HV. Zaroven
primérna hodnota 170 HV je stale vyssi nez 160 HV, coz je hodnota tvrdosti litych vzorkd.

Tvrdost HV10
200

190
180

170

HV

160

150

140

130
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19

s R (13 ] o Raclg 2 ceveeeees Linedrni (Rada 1) «+eeeeee+ Linedrni (Rada 2)

Graf 9 Namérené hodnoty tvrdosti
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Zkouska tahem udava informace o mechanickych vlastnostech materialu, jako je mez
pevnosti, taznost a kontrakce. Zkouska tahem byla provedena na 3 riiznych zatizenich z divodu
4 riznych zkouSenych teplot a 3 riznych rychlosti deformace. Testované vzorky byly odebrany
z dvou rovin, a to z roviny XYZ a ZYX. Dle [49] ziskané hodnoty meze pevnosti dosahuji
vys$$ich hodnot nez lity stav, av§ak ve srovnani s [50] nedosahuje takovych hodnot, jako metoda
3D tisku SLM. Zaroven v publikaci [51] je dosazeno vys§i taznosti S pouziti stejné technologie,
nizsi taznost v tomto ptipade zplsobuje vyssi porozita. Primérné velikosti naméfenych hodnot
jsou uvedeny v Tabulce 12.

Tabulka 12 Sumarizace vysledki ze zkousky tahem

. Teplota | strain | Reozavg| Rmavg | Aavg Z avg
Nazev vzorku
rate

°C MPa MPa % %
T2V1ZYX 23 0,001 379 511 18 34
T2V1XYZ 23 0,001 363 412 5 16
T2V2XYZ 23 1 405 471 7 24
T2V3XYZ 23 10 404 490 7 22
T2V2ZYX 23 1 433 542 16 28
T2V3ZYX 23 10 448 571 20 35
T3V1XYZ 400 0,001 270 313 6 17
T4VIXYZ 800 0,001 176 181 2 -
T3V1ZYX 400 0,001 279 341 8 22
T4V1ZYX 800 0,001 176 186 3 -
T1ViXYZ -196 0,001 - 820 14 27
TI1V1ZYX -196 0,001 - 696 20 25

L4

Pro ptehlednéjsi interpretaci a porovnani vysledk byl pro kazdy piipad vybran pravé jeden
pribéh zkousky v zavislosti napéti na pomérném prodlouZeni a porovnén spolu s ostatnimi.
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T4V1ZYX5 e T4VIXYZ3 ==T1V{XYZ2 ==T{V1ZY X4

Graf 10 Zkouska tahem za riznych teplot ve dvou smérech
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Pro rizné teploty je z Grafu 10 jasné Citelné, Ze s niz$i teplotou roste mez pevnosti a
zaroven i taznost materialu. To koreluje s vysledky [48]. Zaroven lze vidét, Ze orientace ma
znacny vliv, a to zejména na taznost materidlu. Zaroven vzorky odebrané v roviné ZY X maji
pro kladné teploty vysSi taznost. Za snizené teploty dochazi ke zpevnéni miizky
nanoprecipitaty, proto zde byla namétena vyssi mez pevnosti. Zaroven vyssi hodnoty taznosti
jsou dany schopnosti FCC mftizky absorbovat deformace dvojcaténim, coz by za nizsich teplot
mélo byt usnadnéno.

600 S—
\
500 - \
= 400 +
o
= 300 -
o
& 200 -
.
7 |
9 100 -
0
0 5 10 15 20 25 30
Strain extensometer (%)
e T2V1ZY X3 T2V1XYZ5 T1V3XYZ1
e T1V3ZY X1 T1V2ZYX1 T1V2ZYX2

Graf 11 ZkouSka tahem za riznych rychlosti deformace ve dvou smérech

Graf 11 zavislosti na rychlosti deformace vykazuje s vyssi rychlosti deformace vys$si mez
pevnosti. Tento jev je zpisoben zménou deformacnich mechanismu pii vysokych rychlostech
zatéZovani. Za statickych podminek se na deformaci podili pfedev§im pohyb dislokaci a jejich
vzdjemné interakce. Pfi vy$Sich rychlostech deformace vSak zacinaji prevladat jiné
mechanismy, jako je jiZ zmifiované dvojcaténi. Zavislost taZznosti na rychlosti deformace neni
z grafu ziejma, to miZe byt dano vyskytem vad napfi¢ vzorkem.
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Na zéavér byla pomoci SEM zkoumdna lomové charakteristika. Pro fraktografii bylo
vybrano 12 vzorkl. Kazdy z téchto zastupci vzdy reprezentoval jednu danou teplotu, rychlost
deformace a smér. Pii kvazistatickych rychlostech a nizkych teplotach (do 400 °C) lze
pozorovat lom houzevnaty s dilkovitou morfologii viz Obr 49.

Obrazek 49 Fraktografie smér XYZ vlevo, YZX vpravo pri priblizeni 1000x, pokojova teplota nahofte,
teplota -196 °C dole
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Pfi rychlosti deformace 10 s a pokojové teploté se lom houzevnaty méni prechodny az kiehky,
kdy vznikaji postupové pasy orientované v jednom sméru, jak Ize vidét na Obr 50.

Obrazek 50 Fraktografie smér XYZ vlevo, YZX vpravo, priblizeni 1000x: nahote T800 °C; dole strain
rate 10 s
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11 Zavér

Cilem experimentalniho programu diplomové prace byla charakterizace vysoko-
entropické slitiny s ekviatomarnim obsahem Co, Cr, Fe, Mn, Ni vyrobené metodou piimé
depozice pomoci zafizeni Insstek MX-600. Charakterizace mechanickych vlastnosti pomoci
mechanickych zkousek tahem byla realizovana pro SirSi spektrum deformacnich rychlosti a
teplot. Material byl zkouman ve vychozim stavu bez tepelného zpracovani. Kormé
mechanickych zkouSky byly provedeny téz mikrostrukturni analyzy, analyzy chemického
slozeni, fraktografické analyzy a méfeni prubéht tvrdosti.

Opticka metalografickd analyza ukézala pfitomnost port a mikrotrhlin. Pérovitost vSak
nebyla natolik velkd, aby se elektroerozivnim obrabénim nedaly odebrat vzorky pro zkousky
tahem a mikrostrukturni analyzu. Mikrostrukturni analyzou prokazala homogenni struktury
Vv celém objemu zkuSebniho vzorku.

Mechanické vlastnosti byly vyhodnoceny méfenim tvrdosti dle Vickerse a zkouskou
tahem. Maximalni tvrdost dosahovala hodnoty 188 HV, avsak primérné hodnoty tvrdosti byly
170 HV, coz je ale stale vyssi hodnota, nez dosahovaly vzorky vyrobené litim, ale vyrazné nizsi
neZ vzorky deponované metodou SLM. Zkouska tahem byla provedena na 60 vzorcich za 4
raznych teplot a pomoci 3 rychlosti deformace ve dvou osach vzorku XYZ a YZX. Zkousené
teploty se pohybovaly v intervalu od -196 °C do 800 °C a rychlost deformace od 0,001 do 10
s, Pro kazdou variantu byly zhotoveny fraktografické snimky. Zde bylo po fraktografické
analyze dokazano, ze material za snizené teploty nekiehne, jak by se dalo o¢ekavat, ale naopak
si udrzuje své plastické vlastnosti, ty dokonce rostou se snizujici se teplotou. Povrch lomovych
ploch za snizené teploty vykazoval zifetelnou dilkovitou strukturu typickou pro plastické
poruseni. Naopak za zvysené teploty a se zvysujici se rychlosti deformace byly pozorovany
zmény v lomové morfologii a lom se staval kiehkym, coz potvrzuji i namétené hodnoty pii
tahové zkousce za teploty 800 °C.

Zavérem lze tedy fici, Ze cile prace byly splnény a metoda DED se ukazuje jako vhodny
kandidat k naro¢nému tisku slitin s vysokou entropii a slitiny ti§téné touto metodou dosahuji
porovnatelnych mechanickych vlastnosti s metodou SLM a vyrobou uvazované HEA slitiny
litim.
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