16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. zafi 2024, Marianské Lazné

r 4 _ N ——— — ———=.N W
oy rizen  [CINML I |
CVUT V PRAZE ————, -

CVUT v Praze, Fakulta strojni
Vyzkumny a zkusSebni ustav Plzen s.r.o.
Inzenyrska akademie CR
Ceska spoleénost pro nové materialy a technologie

16. konference

PRINOS METALOGRAFIE PRO

A4 b 4

RESENI VYROBNICH PROBLEMU

Sbhornik prednasek

Marianské Lazné
3. — 5. zari 2024



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. zafi 2024, Marianské Lazné

Kolektiv autort

Sbornik z 16. konference
Prinos metalografie pro feseni vyrobnich problémi
Marianské Lazné, 3. — 5. zafi 2024

ISBN 978-80-01-07331-5

© V roce 2024 vydalo Ceské vysoké uéeni technické v Praze ve spolupraci s
Vyzkumnym a zkuSebnim ustavem Plzen s.r.o.

Zpracovala Fakulta strojni

Vydani prvni

Kontaktni adresa: Josef Kasl, Vyzkumny a zkuSebni ustav Plzen s.r.o., Tylova 1581/45,
301 00 Plzen

tel.: 420 371430760; e-mail: kasl@vzuplzen.cz

Redigoval: Josef Kasl

Naklad: elektronicka verze

Pocet stran: 245



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. z&fi 2024, Marianské Lazné

Odborny garant

prof. Ing. Petr Zuna, CSc. D.Eng.h.c.

Programovy vybor

prof. Ing. Petr Zuna, CSc. D.Eng.h.c., FEng. — FS, CVUT v Praze
doc. RNDr. Josef Kasl, CSc., FEng. — VZU Plzen
doc. Ing. Jana Sobotova, Ph.D. - FS, CVUT v Praze

Organizacni vybor

doc. RNDr. Josef Kasl, CSc., FEng. — VZU Plzen
Terézia Némcova — FS, CVUT v Praze
Tomas Prajs — FS, CVUT v Praze
Ing. Miroslava Matéjova — VZU Plzen
Ing. Jakub Hornik, Ph.D. — FS, CVUT v Praze
Ing. Josef Duliskovi¢ — VZU Plzen

Generalni partner konference

LECO INSTRUMENTE Plzen spol. s r.o.



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. z&fi 2024, Marianské Lazné

OBSAH

Prispévky
1. Poohlédnuti za historii konference a soué¢asné aktivity IA CR — spoluporadatele
0T 0} (=T 1= 1o = PP 1
Vaclav LisSka

2. Od in-situ analyz po elektronovou mikroskopii: komplexni pristup k feseni

diagnostiky @ Zivotnosti ... 2
David AiSman, Josef Kasl, Hana Jirkova a Josef DuliSkovi¢

3. Vyhody a uskali 3D tisku titanovych medicinskych implantata .......................... 8
Dalibor Vojtéch

4. Strukturni analyza 3D tisténé TiNbCr slitiny navrzené pro skladovani vodiku ...9
Pavlina Hajkova, Jakub Hornik, Elena Cizmarova, Petr Prazenica, Jakub Horvath, Jifi Capek a Karel
Trojan

5. Application of Cold Spray protective coating on steel used in the pipeline
TNV USTIY ettt 20

Zaneta Dlouha, Jifi Frank, Josef Dulikovi¢, Hana Jirkova and Sarka Houdkova

6. Chovani unavovych trhlin HVOF povlaku CrsC2-NiCr po dynamickém impaktnim

TESTU e e 27
Josef Dulidkovi€, Josef Daniel, Ondfej Skala a Sarka Houdkova

7. Analysis of stainless steel 316L coatings prepared by high-speed and

conventional laser Cladding ...u.ceeiviiriiiieir s 34
Petr Martinek and Karel Brom

8. Vlastnosti nastrojové oceli H13 vyrobené riiznymi aditivnimi technologiemi... 40
Stanislav Némecek a Pavel Kubovec

9. Metallographic analysis of a failed cast upper ram of a die-forging hammer ...45
Renata Palupcikova,Petra Varnova and Vlastimil Vodarek

10. Odzinkovani jako pfri¢ina vzniku poskozeni mosaznych armatur .................... 51
Jana Koshovska, Gabriela RoZznovska a Zdenék Kubori

11. Analyza kavitacniho poskozeni spoju trubek z oceli HR3C po creepovych

zkouskach vnitfnim pretlakem ... 60
Zdenék Kubon, Jana Kosriovska a Gabriela Roznovska



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. z&fi 2024, Marianské Lazné

12. Identifikace vedeni ventilll Na bAzi Fe ..o, 67
Bretislav Skrbek a Véra Jiraskova

13. Lokalni korozni napadeni nerezavéjicich oceli v potravinarském prumyslu ...73
Gabriela Roznovska, Jana Kosfovska a Zdenék Kubon

14. Rozbor trhlin ve svarech kotlovych trubek zoceli T24 ....................ccccciiiii 85
Josef Kasl a Riizena Fikrlova

15. Nové experimentalni metody pripravy vzorkt pro korelativni mikroskopii a

obrazovou analyzu ............................. s 91
Ondrej Ambroz, Jan Cermak, Patrik Jozefovi¢ a Sarka Mikmekova

16. Microstructural Processes in Thermal Creep of Zirconium Nuclear Fuel

Cladding TUDES ..o e e e e 103
Petr Kral, Kvéta Kucharova, Marie Kvapilova, Jifi Dvorak, Jakub Krejci, Vaclav Sklenicka

17. Creepové poskozeni vyrovnavaciho pistu turbinového rotoru ...................... 109
Jaroslav Koc

18. Collection of Replicas to Evaluate the Structural Condition of Steel after

B =T = AN =TT Lo PSP 117
David Bricin, Zbynék Spirit, and Jaroslav Brom

19. Metalografie jako nastroj k posouzeni obrobitelnosti odlitkt ze slitin Al-Si..123
Barbora Bryksi Stunova

20. Comparison of the microstructure of ballistic steels after heat treatment with

quenching and tempering and the Q-P ProCess ..o, 124
Vladislav Coufal, Ludmila KuCerova, Hana Jirkova and Stépan Jenicek

21. Impact of Heat Treatment on Microstructure and Mechanical Properties of L-

PBF Additively Manufactured AISILOMQg AlIOY ..o 125
Ludmila Dzuberova and Jana Sobotova

22. Problematika vlivu zpracovani oceli S355J2 na magnetické vlastnosti ........ 132
Elena Cizmarova, Jakub Hornik a J. Sedlacek

23. Priprava tenkych a praskovych radioaktivnich vzorkd pro analyzy
radiacné-indukovaného poskozeni pomoci elektronové mikroskopie a rentgenové
[0 [ =1 o = PSPPI 133

Vit Rosnecky, Zdenék Fencl, Patricie Halodova, Oksana Nechypor, Claudia Aparicio a Petra Gavelova



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. z&fi 2024, Marianské Lazné

24. Automated pattern recognition in metallographic samples via Al-driven

(oTo ] 0 T o YU (=T VA 1] [0 T o ISP 140
Vaclav Steinbach, Marek Bélohoubek and Lubo$ Smolik

25. ZjisSt'ovani vlastnosti svarovych spojl ..............ccccccciiiiiiiiiiiiis 141
Milan Vnoucek

26. Hydrogen Embrittlement of X52 Electrolytically Charged Pipeline Steel ...... 142
Hana Jirkova, Josef Dulikovi¢, David AiSman and Josef Kasl

Prezentace firem

F1. LECO: Kompletni reseni pro Materialografii a Metalografii ............................ 148
Michal Stencek (LECO INSTRUMENTE Plzefi spol. s r.0.)

F2. Primyslovy stolni SEM Phenom XL s LIVE EDS mapovanim ........................... X
Filip Vymyslicky (ANAMET s.r.0.)

F3. Metalco Testing predstavuje novou metodu méreni meze pevnosti a kluzu

INAENtaCNT MELOAOU ... e 165
Ludék Bech (Metalco Testing s.r.o.)

F4. LAM PLAN, specialists in the preparation of metallographic samples ......... 173
Guillaume Lardon (TSI System s.r.0.)

F5. Metalograficka laborator JD DVOFaK .............cccccvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeee 184

Jan Matéasko (JD Dvofrak, s.r.o.)

F6. Technicka Cistota dle VDA 19 @ISO 16232 .............ooovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeieeeeeeeeee X
Viktor Skorik (SPECION, s.r.0.)

F7. Electron microscopy focused on material science“ ZEISS GEMINI .............. 230
Ivana Burianova (Carl Zeiss spol. s r.0.)

Vi



16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma 3. — 5. z&fi 2024, Marianské Lazné

Rejstiik autoru

A AiSman, David .....ccocveeeeeeeeeeeean 2,142 Mikmekova, SArka ......ccccoevveeeveeeennn. 91
Ambro.Z, Ondfe! .................................. 91 N Nechypor, OKSANA oo 133
AparICIO, C|aUdIa .............................. 133 Némeéek, Stanislav ___________________________ 40

B Bech, LudéK.......c.coooniniiiiiiien, 165 e
Bélohoubek, Marek .............ccocoeeue. 140 P PalupCikova, Renata ..........c.c.coccueee. 45
Bricin, David ... 117 Prazenica, Petr ..........ccccococvvinieccnnne, 9
Brom, Jaroslav ...........cccccccoe 34,117 Q
Bryksi Stunova, Barbora .................. 123 R Rosnecky, Vit 133
Bur|?r1|ovT,;Y6:na .............................. 220 RoZnovska, Gabriela ............ 5160, 73

c ggge"’l‘( er":‘ ISIAV v ! g S SedlABeK, J. oo 132
Cermé,k JaH """"""""""""""""""""" él Skala, Ondfe] ....ccvveevviiciiiiieieeeeeee, 27
Cernick,' Davié """"""""""""""""" i65 Sklenicka, Vaclav .........cccccccccevene 103
L STNICKY, DAVIT oo Skrbek, BFtSIaV ........vveerveereeeeeeennn. 67
Cizmarova, Elena ............ccoouuee. 9,132 Smolik. Lubo 140

D Daniell, Jpsef ....................................... 27 SODOtOVA, JANA weoereeeeoeeeeeeeeeesees 125
D|OH,ha, _Zvaneta ................................... 20 Steinbach, VAclaV .....c.ccooevveveevennn, 140
DuliskoviC, Josef .............. 2,20,27,142 Skorpik, VIKLOF .......oovovveveeeeeeeeeeeeeeeene, X
DYorak, J|r| B 103 éplrlt, Zbynék ................................... 117
Dzuberova, Ludmila ......................... 125 Stencek. Micha 148

E T Trojan, Karel .....ccccocvevvvvviveiiiiiiiiieeieee, 9

F Fencl, Zdenék ......cccoooevviiiiiiiiinnnnnnnnn. 133 U
Fikrlova, Rizena ........ccccccevvveeviinnnen, 85 L.

TN N 20 Vo VANOV, PEA ..o 45

G GavelovaP 133 Vnoucek, Milan ...........ccccoeveeennni 141

AVelOVAPEA ..o Vodarek, VIastimil ...........oooocovrvvr. 45

H Halodova,Patricie ............c.ccoccoennn 133 Vojtéch, Dalibor ............cccceeveeveveiiienane. 8
Hajkova Pavlina ..., 9 Vymyslicky, Filip ...coovoveeeeeereeeeeeeeeeene X
Hornik, Jakub .........ccccccoeeiiiiinnnn. 9,132 X
Horvath, Jakub ...........coeeeeviiiiiiiiiiine, 9
Houdkova, Sarka ......cccevvveenenn... 20, 27 Y

CH z

J  Jenidek, StEPAN ....coooveveveeirn, 124
Jiraskova, Véra .........ccccevveeeiiiieeeeennnn, 67
Jirkova, Hana ................. 2,20, 124, 142
Jozefovi€, PatriK ..........cccoeeeeeiieiiiiinnnne, 91

K Kasl, JOSEef ...coovvviivviiiieeieeeees 2,85, 142
Koc, Jaroslav ......ccceeevvveeeeeeeieeennnnnn, 109
Kosnovska, Jana ................... 51, 60, 73
Kral, Petr ......oooeviiiiiiiieeeeee, 103
Krej&i, Jakub ..o 103
Kubon, Zdenék .........ccccuuunn.... 51, 60, 73
Kubovec, Pavel ........ccccoeeeeeeiviiinnnnnnn... 40
Kucéerova, Ludmila .............cceeeerenenn. 124
Kucharova, Kvéta ........c.cccooeevvvvnnnnn. 103
Kvapilova, Marie .............................. 103

L Lardon,Guillaume, ........cccevvvvinnnnnnnn. 173
LiSka, Vaclav.........ccccoveciiiiiievieeie, 1

M Martinek, Petr ........cccooeeiiiiiiiiiinninins 34
Matéasko, Jan ........ccccccceeeevieeeerennnnn, 184

vii



16. konference Pfinos metalografie pro feSeni vyrobnich problém 3. — 5. zafi 2024, Marianské Lazné

Generalni partner konference

LECO Instrumente Plzen spol. s.r.o.

cz.leco.com
l I (:O info_cz@leco.com

EMPOWERING RESULTS
Partner konference

ANAMET s.r.o.

www.anamet.cz

AN A r sales@anamet.cz

ANALYTICAL & MEASURING & TESTING

Metalco Testing, s.r.o.
www.metalco.cz

Metalco info@metalco.cz

MATERIAL TESTING

TSI System s.r.o.
Asi tem.
Esystem e

JD Dvorak, s.r.o.
j D www.jddvorak.cz
info@jddvorak.cz

. SPECION, s.r.o.
speCIOn I WWW.Specion.cz

info@specion.cz

Vystavovatel konference

https://lwww.jeol.fr
jeol.praha@jeol.fr

JEOL(Europe) SAS — BRANCH OFFICE
JeEOL : 5

Carl Zeiss spol. s r.0. — ZEISS Group
WWW.Zeiss.com/microscopy
katarina.matesova@zeiss.com

Seeing beyond

viii


mailto:info@metalco.cz
mailto:jeol.praha@jeol.fr
http://www.zeiss.com/microscopy
mailto:katarina.matesova@zeiss.com

16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma

3. — 5. zari 2024, Marianské Lazné

laborator.

Priprava
Vzork(

Mikroskopy Elementamni
Optickd analyza Analyza CHNSO

Telefon: +420 377 510 811 | info_cz@leco.com
www.leco.com | © 2024 LECO Corporation

Je vidy prilemnéj§i, kdyz vie jde jako po drdtku. Eliminace chybovosti kazdého
jednotlivého kroku je zdkladem sprdvnosti Vasich vysledkd. Komplexni feseni
spolec¢nosti LECO zaloZzend na robustnim vybaveni s intuitivnim ovldddnim Vdm
pomohou k dosazeni vysoké efektivity prdce s vybornou opakovatelnosti vysledkd
analyz. Garantujeme, Zze nabizend feseni budou skvéle fungovat v kazdé laboratori
bez rozdilu, jednd-li se o rutinni laboratofr s vysokym poctem vzorkd, &i expertni

Tvrdoméry

Glow Discharge
Spectrometrie

LECO

EMPOWERING RESULTS




16. konference Pfinos metalografie pro fe$eni vyrobnich probléma

O NAS

NaSe spoleCnost pokratuie v dlouhé tradici
materidlového  vyzkumu, vyvoje a  inovaci
strojirenského koncernu SKODA. Zaméfujeme se na
sektor energetiky, vyroby dopravnich prostredka,
pfesné strojirenstvi a letectvi.

Mezi hlavni poskytované sluzby patfi vyzkum a vyvoj
modermich  primyslovych poviakil  aplikovanych
kombinaci technologii Zarového nasffiku a tepleného
zpracovani, komplexni materidlova diagnostika a
zkuSebnictvi, pokrodila datova véda v kombinaci s
pevnostnimi a termodynamickymi vypocty a dalSimi
specifickymi materidlové orientovanymi sluzbami.

Nasim cilem je rozvijet primyslovy vyzkum, ktery ma
smysl a praktické vyuziti pro konkrétni firmy, produkty
a infrastrukturu.

~ CENTRUM APLIKOVANEHO
VYZKUMU POVRCHOVYCH UPRAV

3. —5. zafi 2024, Marianské Lazné

K nasim kli¢ovy vyzkumnym a obchodnim
partnerim patfi napfikad CEZ as.,
SIEMENS Mobility, Siemens Energy,
SKODA Group, Skoda Auto, Alstom,
Electricitt de France, Doosan Skoda
Power, Australsky UGL, Faively Transport,

Pesa, Rauschert Heinersdorf-Pressig,
Slovenskeé elektrame a dalSich vice nez 450
zakaznika.
DYNAMICKA
ZKUSEBNA

ZAROVE TEPELNE « Akreditované testovani pevnosti a
NASTRIKY ZPRACOVANI unavové?ivotnosti 'svaFovarjychb
. Aplikace ochrannych poviak(i . Tepelné a chemicko-tepeiné ;ifg?oﬁpggﬁﬁfsmk”
metodami Zarovych nastiikli na Zpracovani polotovar(l a soucasti, Jtram{/ ey métra gaol:]tg’bus
bazi kovt, slitin, superslitin, Slechténi, Zihani autorm (Jab’il nebo kon str;.lkéni ah oL
cementt a keramiky. v ochranné atmostfére N2. Eastijing Cﬁ: strojnich zafizeni a
« Vyzkum, vyvoj a poradenstvi. - Nitridace plynu, cementace generatort elekirické energie.

« Doprovodné zkousky, napf.
tribologické, abrazivni, erozni
a adhezivni zkousky.

O +420371 430 700

V prasku.

« Zkousky tepelného zpracovani

kovovych material(i.

iim www.vzuplzen.cz
wwr

© obchod@vzuplzen.cz

[ | | i I
. Skupina UJV

LIDE | INOVACE | TECHNOLOGIE
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ZIVOTNOST A DIAGNOSTIKA

ZKUSEBNA HLUK A
VIBRACE

« Akreditované testovani v oblasti
hiuku a vibraci.

« Méfenivibraci, diagnostika
a hapravna opatreni.

. Kalibrace senzon vibraci
a vibracniho zafizeni.

ROBOTICKE
INSPEKCE

« Inspekce zaiizeni pomoci
vnitnich a vnéjsich drondi.

« Vizualni inspekce a dozor
v lokalité.

. Méfeni optickymi metodami.

MATERIALOVE ZKUSEBNY

T

ZKUSEBNA
METALOGRAFIE

MECHANICKA
ZKUSEBNA

. Akrediitované testovani strukiur materiala + Testovani zakladnich

(kovy, slitiny, plasty, atd.).
» Chemické rozbory materialll.
« Korozni zkousky.

. Rozbory havarii a vyrobnich probléma.

Zivotnost energetickych zafizeni,

O +420 371 430 700 @

www.vzuplzen.cz

mechanickych viastnosti
prevazné sliin Zeleznych a
nezeleznych kovt, ale také
plastl a kompozitnich
material(l,
komponent/fpolotovar( a také
finalnich vyrobka.

« Vlastni vyrobna zkusebnich
vzorkl a spedialnich
Zkusebnich pfipravk.

MATEMATICKE
MODELOVANI

Strukturalni vypoclty a wpolty
Sifeni tepla.

Simulace vibraci mechanickych
systému.

Strojové uceni a zpracovani
obrazu.

KALIBRACNI
LABORATOR

» Kalibrace etalonli v oborech
délka a rovinny Uhel.

. Kalibrace dilenskych méfidel,
piimémych desek, piimémych
pravitek.

. Kalibrace snimact vibraci,
vibrometrd, vibracnich systému.

= Kalibrace momentovych kiich.

. Kalibrace silomémych systém
zatéZovacich strojli.

. Kalibrace silomémych systému
pracovnich valcUl.

e obchod@vzuplzen.cz

Vas partner pro vyzkum a inovace od roku 1907

Xi
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ZaTOK2022 - o e winierarsteros e e e s e e e
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VIIOCRR022 75 i St it e s s st el e e

Fakulta spolupracuje s vice nez 400 primyslovymi
podniky z celého svéta a z vice nez 100 univerzitami
ze viech kontinentd.

Formule nasich studenti slavi mezinarodni dspéchy

Xii
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,Technické vzdélani je
cesta ke smysluplnému
a tvaréimu uplatnéni

v profesnim zZivoté

a ve spolecnosti.”

S\
/4
W
doc. Ing. Miroslav Spaniel, CSc.
Dékan Fakulty strojni CVUT v Praze

DEKAN FAKULTY STROJNI
CVUTV PRAZE

Doc. Ing. Miroslav Spaniel, CSc.
plsobi na Fakulté strojni CVUT od
roku 1991, postupné na pozicich
vyzkumného pracovnika, odbor-
ného asistenta, docenta, vedou-
ciho odboru pruznosti a pevnosti
a vedouciho ustavu mechaniky
biomechaniky a mechatroniky.
Od roku 2014 byl mistopfedsedou
Akademického sendtu a v letech
2017 az 2021 pfedsedou Akade-
mického senatu FS CVUT v Praze.

Mezi dlouhodobé odborné zajmy Miroslava Spaniela patiiap-
likace metody konecnych prvk( v inzenyrskych vypoctech,
v poslednich letech se vénuje modelim degradace, posko-
zeni a poruseni material(, Je feSitelem nebo spolufesitelem
grantl GACR, TACR, MPO CR i MV CR a vedoucim pracovnich
balickG v Centru kompetence automobilového primyslu
Josefa BoZka a v Centru pokrocilych leteckych technologii.
S primyslovou praxi spolupracoval zejména v problematice
pevnosti potrubnich systém a tlakovych nadob.

Doc. §panie|}je ¢lenem nékolika profesnich organizaci. PG-
sobi v Radé Ustavu termomechaniky AV CR, v oborové radé
oboru Mechanika tuhych a poddajnych téles a prostiedi na
FS CVUT a v oborové radé oboru dopravni prostfedky a in-
frastruktura na dopravni fakulté Jana Pernera Univerzity
Pardubice. Je také ¢lenem hlavniho vyboru Ceské spolec-
nosti pro mechaniku a hodnotitelem programu Theta TACR
a podilel se na nékolika odbornych konferencich. Jako autor
nebo spoluautor 17 publikaci v impaktovanych ¢asopisech
byl mnohokrat citovan.

STRUCNE Z HISTORIE

V prvni poloviné 19. stoleti se zacala rychle rozvijet

primyslova vyroba, v ramci habsburské fise zvlas-
t& v Ceském krélovstvl. Tomu se musel pfizpGsobit obsah vy-
uky, zmény specializaci i studijni osnovy. V té dobé probihala
také jazykova emancipace ¢eského naroda. Nejdfive se z fyzi-
ky oddélila specializovana vyuka mechaniky a v roce 1863 byl
vydan organicky statut, ktery Prazskou polytechniku ustavil
zdnesniho pohledu jiZ jako modernivysokou skolu. Rok 1864, kdy
na Prazské polytechnice byly zffzeny ¢tyfi studijni odbory: stavi-

telstvf vodnl( a silni¢nf, stavi-
telstvl pozemnl, strojnictvi
a technicka lu¢ba (chemie),
si Fakulta strojni pfipomi-
nd jako rok svého zaloZe-
nfi. Od této doby se vyucujf

specializované pfedméty
strojnictvi a mluvi se jiz
o schopnosti samostatné
vytvofit technické dflo, jako
o podstaté inZenyrstvi.
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VYZNAM STROJNIHO HLAVNIi VYVO
INZENYRSTVI' - = Z perspektivy 150 let
PRO HOSPODARST"l vyvoje Ize uréit hlavni

vyVvojové rysy strojni-

Pfi tomto vyro&i se miizeme podivat na vyvoj a per- ho inZenyrstvi. Prede-
spektivy strojirenskych obor. To se odviji od podsta- vsim je to provadeni
ty strojafiny a jejiho vyznamu pro hospodaistvi kazdé navrhu vytvareneho
primyslové zemé. vyrobku ve virtualnim

svété digitdinim mo-

delovanim a simulaci.

Vyrobek je navrZen

ve virtualnim svété

podobném svétu filmu Matrix, a pak je zhmotnén vyrobou
¢asto bez doteku lidské ruky. Dalsim rysem je integrace fy-
zikdlnich oblasti, kde strojirenstvi plsobi. Tento rys vyvr-
cholil do mechatroniky, kterd védomeé kombinuje vSechny
pouzitelné fyzikdIni technologie ve spojeni s elektronik
ainteligentnim pocditacovym fizenim pro funkénost nového
inteligentniho vyrobku. Pfiklady vidime v softwarové
hradé hmotné realizovanych funkci (automobily, obrabéci
stroje, fotoaparaty). Tretim rysem je neustdly rast Gcin-
nosti a produktivity prace. Mooretv zdkona rtistu vykonu
procesoru sice pro strojafinu neplati, ale zdvojnasobeni az
zdesaterondsobeni G¢innosti a vliastnosti stroji a procest
dosahuje.

VYHLED DO BUDOUCNOSTI

Fakulta strojni Cesk vysokého uceni technického
v Praze prosla se strojafinou viemi vyvojovymi etapami
od podatkd pramyslové revoluce po dnesek a hrdla pfi
tom &asto aktivniroli. Jejich 17 Gstavl pokryva celé strojni
inzenyrstvi od matematiky a fyziky pres materialy a tech-
nologie po jednotlivé druhy stroji a procest a ekonomiku
podnikd. O mnohych jsou uvedeny podrobnosti na dal3ich
strankdach. Jejich 150 let historie je dlouhych a pfedstavu-
je velky zavazek, ale i nadéjny pfislib dalsiho rozvoje fa-
kulty pro priimysl v Ceskych zemich zalozeny na ¢eskych
strojnich inZzenyrech.

Strojni inZenyrstvi se nezabyva jen stroji z primyslo-
vé revoluce. Jeho plsobnost je daleko $irsi. Mame-li
cokoli vyrobit primyslové, to znamena sériové, bez
lidské ndmahy a s minimainimi ndklady, musime to vy-
robit na strojich postupy strojniho inzenyrstvi. Mame-
li vyrobit jakékoli zafizeni se Spickovymi viastnostmi,
opét musime pouzit postupy strojniho inZenyrstvi.
FyzikdalIni princip funk&nosti vyrobku navrhnou fyziko-
vé, chemici, elektrotechnic¢ti nebo stavebni inzenyfi,
ale vlastni vyrobek nakonec musi navrhnout a vyrobit
strojafi. Strojafina je tak zakladem veskerého moder-
niho pramyslu a je-li zemé primyslovd, pak je rozho-
dujicim faktorem udrzitelnosti hospodarstvi a Zivotni
urovneé takové zemé.
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INZENYRSKA AKADEMIE CESKE REPUBLIKY, O.S.

Narodni tfida 3, 110 000 Praha 1, Czech Republic
Tel: +420 606 531 738; Web: http://www.eacr.cz/ E-mail: iacr@eacr.cz

Inzenyrska akademie Ceské republiky byla zaloZena 7. Gnora 1995. Tato nevladni
organizace je vybérovym sdruzenim individualnich ¢&lenl, jehoz hlavnim cilem je
posileni, rozvoj a garance technickych véd, technologii a technologickych aktivit za
ucCelem ekonomického a socialniho rozvoje i zvySeni konkurenceschopnosti narodni
ekonomiky. Je obdobou inZenyrskych akademii v zahranici.

Cilem je nejen formalni zvySeni prestize inzenyrského vzdélani a inzenyrskych povolani
v nasi republice, ale hlavné dopad na narodni ekonomiku, coZz by mélo pfispét
k technickému rozvoji i rastu konkurenéni schopnosti nasi ekonomiky na domacim
i zahraniénim trhu. Cleny IA CR jsou vybrani pracovnici vysokych $kol, Ustavi AV,
vyzkumnych ustavl, predstavitelé vyznamnych primyslovych podnik( a statni spravy.
InZenyrska akademie tak vytvafi most mezi akademickou sférou a praxi. Inzenyrska
akademie ma své odborné sekce a pracovni komise. Obdobny mechanismus je
uplathovan ivfadé zahrani¢nich InZenyrskych akademii. Lze pfedpokladat, Zze tato
struktura napomuze ¢lenim IA v provazani jejich €innosti v souladu s potfebami naseho
prumyslu a ekonomiky v jednotlivych oblastech.

InZenyrska akademie Ceské republiky je vyzkumnou organizaci, organizuje nebo se
spolupodili na vyznamnych konferencich, seminafich, letnich Skolach, na spolupraci
s ustfednimi organy statni spravy, s organy hlavniho mésta Prahy i dalSich regiond,
s prumyslovymi podniky a dalSimi organizacemi. Jde o spolupraci v tvorbé, d&i
posuzovani vybranych technickych projektl, o expertni, hodnotitelskou a dal$i odbornou
technickou &innost garantovanou IA CR a jejimi $pickovymi odborniky.

Inzenyrska akademie CR je Fadnym &lenem celosvétového sdruzeni inzenyrskych
akademii CAETS a Evropského sdruzeni inZenyrskych akademii EURO-CASE. Toto
zapojeni umoznuje participaci na vyznamnych mezinarodnich projektech a aktivitach
a propaguje Ceskou techniku v zahranici.

Navrhy na nové &leny InZenyrské akademie CR je mozno podavat prostfednictvim

nominacniho vyboru IA CR, ptedsedou je prof. Ing. FrantiSek Hrdlicka, CSc., FEng.,
sekretariat IA CR je v Praze 1, Narodni tfida 3, 111 42 Praha 1.
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[cSnml

Clen federace evropskych materialovych spole¢nosti - FEMS
www.csnmt.eu

Zameéreni €innosti a cile spole¢nosti

Ceska spole¢nost pro nové materidly a technologie, zaloZzena v roce 1993, je dobrovolnym sdruzenim
individualnich a kolektivnich &lent, ktefi maji bydlisté (sidlo) v Ceské republice. Ridi se vlastnimi
stanovami. Od roku 2004 je &lenem Ceského svazu védeckotechnickych spoleénosti (CSVTS), ktery je
dobrovolnym sdruZenim 66 nezavislych védeckych spolegnosti v Ceské republice.

Cinnost CSNMT je zaméfena na v8estranné rozvijeni tviréich schopnosti a odbornych znalosti &lend,
uspokojovani jejich odbornych a spole€enskych potfeb, na podporu védeckotechnického rozvoje v oblasti
novych materialt a technologii, véetné jejich aplikace ve vyrobni praxi a podporu mezinarodni spoluprace.

organizovani odbornych stykl, vyméné zkusenosti a spole¢ném feseni odbornych problémi
rozSifovani informaci o novych materidlech a technologiich
podporovani a sponzorovani vyzkumu, vyvoje a aplikace novych materiald a technologii
organizovani transferu novych technologii mezi kolektivnimi ¢leny spole¢nosti
podporovani a propagovani vyuky materialového inZzenyrstvi na vysokych Skolach, v&etné
postgradualniho doktorského studia

= podporovani absolventl vysokych $kol na poc¢atku jejich kariéry a v pé¢i o rust jejich tvlréi
zpusobilosti

» organizovani spoluprace a vymény zkusenosti a informaci atp. s pfibuznymi spole€nostmi v tuzemsku
i zahranici

= feSeni narodnich i mezinarodnich projektd vyzkumného i nevyzkumného charakteru

Cinnost spolegnosti spogiva zejména v:
| |
| |
n
n
n

Odborné tematické oblasti

Kovy, polymery, sklo a keramika, uhlikové materialy, materialy pro elektrotechniku a elektroniku, textilni
materialy, stavebni materialy, biomaterialy, nanomaterialy a nanotechnologie, povrchové inzenyrstvi,
pokrokové technologie vyroby a zpracovani material(, charakterizace a zkouseni materiald.

Organiza€ni usporadani spole€¢nosti

Organizaéni struktura CSNMT je vybudovéna na principech dobrovolnosti, demokracie a vzajemné
spoluprace. Nejvy38im organem spolecnosti je generdlni shromazdéni. Mezi zasedanimi praci Fidi fidici
vybor. Cinnost Fidiciho vyboru a spole&nosti jako celku kontroluje kontrolni komise.

Hlavni trvalé aktivity

= Vydavani publikace ,Priivodce systémem statni podpory vyzkumu a vyvoje v Ceské republice"

= Vydavani pfirucek

= Vydavani elektronické publikace ,Zpravodaj CSNMT"

= Spolupofadani mezinarodnich konferenci ,METAL®, ,NANOCON* ,MSMF“, ,COMAT" a konferenci
,PFinos metalografie pro fe$eni vyrobnich problém"

= Spolupofadani narodnich konferenci ,ZvySovani zivotnosti komponent energetickych zafizeni
v elektrarnach® a ,Dny tepelného zpracovani*

= Organizovani ucasti Ceskych doktorand(i na mezinarodnich konferencich Junior Euromat v Lausanne

Mezinarodni spoluprace
Od roku 1993 je ¢lenem Federace evropskych materidlovych spolecnosti (FEMS), sdruzujici 22
materialovych spolecnosti ze 20 evropskych zemi.

Sidlo CSNMT
Novotného lavka 5, 116 68 Praha 1
tel.: +420 221 082 329, e-mail: csnmt@csnmt.cz
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Poohlédnuti za historii konference a souéasné aktivity IA CR —
spoluporadatele konference

Vaclav LiSka

liska.vaclavs5@gmail.com

Vazeni a mili ucastnici konference Piinos metalografie,

rad bych podé€koval poradatelim za moznost podélit se s Vami o n€kolik vzpominek, nas pamétnikii,
této velmi Gspésné konference.

Dovolte mi zavzpominat na pana Koseleva a jeho metalograficky atlas, ktery byl uc¢ebnici vSech
zacinajicich metalografii. O generaci mladsi byli metalografové na vSech vyznamnych pracovistich,
ustavech po celé republice, v Praze, v Brn¢ v Ostravé, v Bratislavé, v Kosicich a také v Plzni.

Mezi zakladajici osobnosti této konference patii pan profesor Petr Zuna a doc. Frantisek Jandos.
Tato konference byla potadana v riznych koutech nasi vlasti. I pfes mnohé piekazky, zije. Je tieba
I poukazat, ze mnoho vybornych konferenci zaniklo, jako napf. korozaiska, svareéska apod.
V poslednich letech je stile aktivni konference s nidzvem ZvySovani Zzivotnosti energetickych
zaiizeni, pofadana na Srni spoleénosti VZU Plzefi a v pii§tim roce oslavi tato konference 20. vyroéi.
CVUT organizuje konferenci Aplikovand mechanika ve Svratce a ZCU v Plzni potada konferenci
Dynamické namahani konstrukei na Srni.

Soucasna doba ale neni pfizniveé naklonéna potadani t€chto odbornych akei, 1 kdyZ pfed nami jsou
velké vyzvy, jako napf. dostavba jadernych bloki v Dukovanech, kde metalografie bude hrat

dulezitou roli, ale dnes si to malokdo z odpovédnych pracovnik uvédomuje.

Vyznamnou roli v této problematice ma Inzenyrska akademie (IACR). Jedna se o mezinarodné
vedenou organizaci, ktera ptsobi ve vSech vyspélych zemich svéta.

Pteji Vam vSem mnoho piijemnych chvil a ziskani dalSich odbornych poznatkd.

Vaclav Liska
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Od in-situ analyz po elektronovou mikroskopii: komplexni pristup
k FeSeni diagnostiky a zivotnosti

David AiSman®?”, Josef Kasl|*?, Hana Jirkoval* a Josef Duliskovi¢!d

Vyzkumny a zku$ebni ustav Plzen s.r.o., Tylova 1581/46, 301 00 Plzefi, Ceska republika
qaisman@vzuplzen.cz, ’kasl@vzuplzen.cz, Sjirkova@vzuplzen.cz, “duliskovic@vzuplzen.cz

*corresponding author

Klicova slova: fraktografie, creep, energeticky sektor, metalografie

Abstrakt.

Tento prispévek se zabyvd modernimi metodami a technikami pouzivanymi pro diagnostiku
materidli s cilem predchazet provoznim selhdnim a zvySovat zivotnost zafizeni v energetickém
sektoru. Zaméfuje se na nedestruktivni zkouSeni (NDT), mikroskopické techniky, semi-destruktivni
odbér materialu a fraktograficky rozbor. Dokument také prezentuje praktické aplikace t€chto metod
na ptikladech, jako je kontrola parovodii, analyza poskozeni trubek a stanoveni shody materialt. Tyto
priklady ilustruji, jak lze tyto metody ucinné vyuzit k diagnostice a optimalizaci materialt
V prumyslové praxi.

Uvod

Cilem kazdého provozovatele zatizeni je pfedchdzet provoznimu selhani jednotlivych komponent,
atim zabranit finanénim ztradtdm. Zdokonaleni pocitacovych modelt spolu s pokrocilymi
materidlovymi zkouskami vedlo k zptesnéni numerickych simulaci pti navrhu konstruk&nich soucasti
a celku stejné jako predikci zivotnosti. Diky pokro¢ilymi metodam nedestruktivniho zkouseni (NDT)
je také moZzno sndze zkoumat materialy a jejich defekty bez nutnosti jejich demontéze nebo zniceni.
NDT kontroly zahrnuji napfiklad rozmérové 3D scanovani pro stanoveni malych provoznich
deformaci, akustickou emisi, ultrazvukové testovani phassed array, aktivni termografii, magnetickou
indukci, indukéni snimani nebo dielektrickou spektroskopii [1]. NDT kontroly maji fadu vyhod, jako
jsou rychlost, bezpecnost, a niz8i naklady. Na druhou stranu tyto metody nemohou poskytnout
detailni informace o mikrostrukturdlnich zménach, které probihaji v materidlu vlivem provoznich
zatiZeni.

Mikroskopické techniky svételné a elektronové mikroskopie se v poslednich 30 letech podstatné
zménily a rozsifily. Diky pokroku v oblasti elektroniky, software a hardware se zvysila kvalita obrazu,
rozliSeni, hloubka ostrosti, kontrast, barevnost, kvantitativni analyza a celkové rychlost pfi zpracovani
obrazu. V oblasti elektronové mikroskopie je jednou z oblasti, ktera prodélala velky pokrok, in-situ
mikroskopie kterd je schopna zachytit strukturni zmény, které probihaji v materialu pod vlivem
vn¢jsich faktort, jako je teplota, zatizeni, korozni prostiedi nebo zafeni. Tyto zmény pak
nevyhnuteln€ ovliviiuji vlastnosti a Zivotnost materialu pii redlnych provoznich podminkach. Mezi
typické aplikace in-situ mikroskopie patii studium fazovych transformaci, sferoidizace fazi, vznik
a rozvoj kavit, oduhli¢eni a jiné [2]. In-situ mikroskopie tak poskytuje cenné informace pro pochopeni
a optimalizaci vlastnosti a Zivotnosti materialll. V' praxi vS§ak mohou nastat ptipady, kdy vyse uvedené
techniky nedostacuji, ke zhodnoceni stavu zatizeni. Typicky se jedna o zatizeni a konstrukce bez
fadné vykresové dokumentace, s chybé&jicimi udaji o provoznich hodiniach nebo pokud zafizeni
pracuje mimo rozsah planovanych provoznich parametrii. V téchto piipadech je potifeba soubor
zkousek doplnit o stanoveni aktudlnich mechanickych vlastnosti. Jednou z mala moZznosti je semi-
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destruktivni odbér materialu, napt. pomoci EDSE (Electric Discharge Sampling Equipement) [3].
Zatizeni pracuje na elektrojiskrovém principu odbéru materidlu. Diky tomu nedochazi k ohtevu
odebiraného materidlu a vzorky ani diagnostikované zafizeni nejsou odbérem ovlivnény.
Z odebraného materialu je mozné vyrobit miniaturni zkusSebni télesa piipadné télesa pro zkousku
Small Punch Test (SPT) [4-5].

Ptes veskerou snahu pak muze dochéazet k selhani materialu. Pokud k tomu dojde, je klicové
stanovit kofenovou pfi¢inu, aby bylo mozné ptedejit opétovanému selhani. Pomoci fraktografického
rozboru je mozné zjistit piicinu a mechanismus lomu, identifikovat ptitomnost defektii nebo poruch,
posoudit zplisob zatizeni a stanovit smér Sifeni trhliny. K tomu je nezbytny elektronovy mikroskop,
diky kterému je mozné zrealizovat detailni morfologie lomové plochy, chemickou mikroanalyzu
a dalsi.

Pti pouziti mikroskopickych technik je tfeba vzit v uvahu, Ze kvalita a spolehlivost ziskanych dat
zavisi na mnoha faktorech, pfipravou vzorkl pocinaje pies volba zkousek, nastaveni pfistroji az po
interpretace vysledka. VSechny tyto aspekty vyzaduji urCitou troveinl znalosti a zkuSenosti ze strany
osob provad¢jici analyzu. NezkuSend nebo neskolena obsluha mtze ovlivnit vysledky mikroskopie
n¢kolika zpusoby, naptiklad:

- Nespravnou kalibraci nebo zaostteni mikroskopu, coz miize vést k rozmazanému, zkreslenému nebo
neostrému obrazu.
- Nedostate¢nou nebo nadmérnou preparaci vzorki, coz miize poskodit, kontaminovat nebo zménit
strukturu nebo chemické sloZzeni materilu.
- Nevhodnou volbou detektort, filtra, zvétSeni, napéti, proudu nebo doby expozice, coz mize ovlivnit
kontrast, rozliSeni, jas, barvu nebo kvantitativni analyzu obrazu.
- Nekritickou nebo chybnou interpretaci vysledki, coz miize vést k nespravnym zavérim nebo
zanedbani dilezitych informaci.
Proto je dulezité, aby obsluha mikroskopu byla dobie sezndmena s principy a moznostmi dané
mikroskopické techniky, s technickymi specifikacemi a omezenimi pouzitého mikroskopu,
S metodami a protokoly pfipravy vzorkd, s analyzou a zpracovanim obrazu a s literaturou a normami
v oblasti mikroskopie.

V nasledujicich pasazich jsou uvedeny nékteré piiklady z praxe, které byly feSeny teamem
obornych pracovniki VZU Plzen.

Prace pro elektrarny a teplarny obdobi 2022 — 2024

Stanoveni poSkozeni parovodu a jejich riziko pro dalSi provez. V klasickych elektrarnach
a teplarnach je vedle koroze béZnym zpisobem degradace materialu také creepové poskozeni. To se
Casto vyskytuje na komponentech pracujicich za vysokych teplot a tlakd, jako jsou parovody, turbiny,
vymeéniky tepla nebo armatury. Jednou z osvédcenych metod prevence je nedestruktivni kontrola
pomoci metalografickych replik, ktera spo¢iva v zachyceni povrchu sledovaného materialu pomoci
specidlni repliky. Tato replika je po sejmuti analyzovana pod svételnym nebo elektronovym
mikroskopem, coz umoznuje zjistit Cetnost a orientaci kavit. S vyhodou je tato technika pouzita ve
stisnénych prostorach kde nelze vyuZzit metodu ptenosného mikroskopu.

Spole¢nost VZU Plzeii byla pozadana o kontrolu vybranych &asti hlavniho parovodu, T—kustia Y —
kusu na kotli K3 a hodnoceni stavu mikrostruktury a kavita¢niho poskozeni z pohledu jeji degradace
vlivem dlouhodobého provozu za vysokych teplot. Postup byl realizovan dle standardu VGB-S-517,
ktery klasifikuje vyskyt a charakter projevl kavita¢niho (creepového) poskozeni prostrednictvim
pfifazenych stupnl, ¢imz je zaroven klasifikovana i zavaZznost tohoto projevu degradace. Struktura
byla ve vétSiné mist tvofena feritickymi zrny a vyprecipitovanymi karbidy, které se vyskytovaly po
hranicich 1 uvnitf zrn (odpovida klasifikacnimu stupni struktury IV az V). Z hlediska zkoumanych
struktur bylo kavitacni poskozeni ve sledovanych mistech dle standardu NTD A.S.I. mozné hodnotit
stupném v rozmezi 2a az 4b. Stupen 2a znaci vyskyt izolovanych kavit s maximalni ¢etnosti < 400
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mnozstvi mikrotrhlin o velikosti od 400 pm az po 2 mm (Obr 1). Bohuzel je tento stav nezpusobily
pro dalsi provoz a pfed opétovnym spuSténim bylo nutné inkriminované ¢asti vymenit.

\ [ L SRS N .
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& 5 I e kg _{Q}-» 13 e L ——

Obr. 1 Créepové poskozeni ve stupni 4b

Rozbor poruseni prehFivakové trubky. Cilem prace bylo stanovit mechanismus a potazmo pfi¢inu
poruseni trubky z PP 4. Trubka o vné&j$im nominalnim priméru 38 mm a tloustce st€ény 5 mm byla
vyrobena z oceli 15 128.5. Pracuje pii projektové teploté 540 °C a tlaku 9,3 MPa. Pocet provoznich
hodin pfi havérii byl 15 500 (jeji vymena probéhla v roce 2018). Pii selhani doslo k roztrzeni trubky
za provozu a uniku proudiciho média (Obr. 2).

Obr. 2 Foto dodané poskozené trubky

Po dokumentaci dodané trubky byly v oblasti praskliny zhotoveny pii¢né fezy, kterymi byly
vydé€leny mensi vzorky. U nich byl pomoci binokularni lupy (BL) a fadkovaciho elektronového
mikroskopu (REM) pozorovani vn&jsi a vnitini povrch trubky. Prvkové sloZeni bylo stanovovano
metodou elektronové energiove disperzni spektroskopie RTG zafeni (EDX). Na pti¢nych fezech byly
zhotoveny metalografick¢é vybrusy. Na nich byla pozorovana makrostruktura a mikrostruktura
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pomoci BL resp. svételného mikroskopu (SM). Na fezech byly stanoveny profily tvrdosti HV1.
U havarované trubky (mimo oblast poruseni) byly stanoveny mechanické hodnoty na zaklade
provedeni tahové zkousky za pokojové teploty.

V oblasti vzniku trhliny v trubce z PP 4 doslo k vyraznému ovlivnéni materialu ptisobenim zvysené
teploty a napéti. Plvodni bainiticko-feritickd (pfipadné perliticko-feritickd) mikrostruktura se
rozpadla na strukturu cCisté feritickou s hrubsimi karbidy vylou¢enymi na hranicich feritickych zrn a
s Cetnymi jemnymi karbidy vyloucenymi intragranuldrné i na hranicich. V materidlu doslo
k formovani kavit na hranicich feritickych zrn creepovym mechanismem. Kavity postupné rostly,
spojovaly se a vytvarely drobné trhlinky, které rostly od vnéjsiho povrchu trubky smérem do stény
(Obr. 3). Degradace nebyla rovnomeérné ani po obvodu ani po délce trubky. Nejintenzivnéji k ni doslo
pod tou ¢asti vnejsiho povrchu, na kterém se vyskytovala silna vrstva oxidl zeleza a aluminosilikat
obsahujici 1 dals§i prvky. Zabréanila odvodu tepla vnaseného proudicim médiem do stény trubky
a zvysovala tak jeji teplotu. DalSim podstatnym ¢initelem byla mensi tloustka stény trubky v této
oblasti, ktera vedla ke koncentraci a zvyS$eni napéti v této oblasti. To spolu s vysokou teplotou vedlo
k rozvoji creepového poruseni.
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Obr. 3 Creepové poskozeni prehfivakové trubky

Stanoveni shody s predepsanou oceli 1.6368 u vzorki z kotlového télesa. Pii provozni diagnostice
parniho bubnu byly pfenosnym tvrdomérem naméfeny nedostatecné hodnoty tvrdosti. Cilem prace
bylo odebrat z kotlového télesa Sest malych vzorkl z vnitiniho povrchu valcového plasté ve
vyznacenych mistech. Na vzorcich stanovit chemické sloZzeni a porovnat shodu s oceli
15NiCuMoNDb5-6-4. A dale stanovit meze kluzu a pevnosti pii 20 °C a 330 °C u vsech vzorkl. Pro
odbér bylo zvoleno elektrojiskrové zatizeni EDSE (Obr. 4). Vzhledem k malému objemu odebraného
materidlu byly pro zkousky vyrobeny nestandartni télesa.

Ze stanoveni chemického sloZeni a tahovych zkousek vyplynulo, Zze odebrané vzorky odpovidaji
pozadované oceli 1.6368 (15NiCuMoNb5-6-4). Jedna se o Zarupevnou ocel pro tlakové nadoby pro
mirn¢ zvysené teploty. Vysledky chemického rozboru a mechanickych zkousek pii 20° C odpovidaji
i oceli 1.8909, ale to je jemnozrnna ocel s vys$i mezi kluzu v zuSlechténém stavu bez piedepsanych
hodnot mechanickych vlastnosti pti vyssich teplotach.
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Obr. 4 Vnitini plast’ kotlového télesa s patrnou ¢asti odebraného materialu pro analyzy

Trhliny na zazubu zamki lopatek 2 stupné VT rotoru. Pfi vyménéné lopatek 2. stupné VT rotoru
byly zhotovitelem opravy nalezeny na né€kolika mistech trhliny v tzv. ,,zazubech” pod uchycenim
lopatek (Obr. 5). Zadavatelem bylo pozadovano stanovit pfi¢inu vzniku a zanalyzovat rizika pro dalsi
provoz.

U dodanych vyfiznutych fragmentti zazubi byl po dokumentaci proveden pomoci binokularni lupy
a fadkovaciho elektronového mikroskopu fraktograficky rozbor lomovych ploch a prohlidka boki
zazubl. Lokalni prvkové slozeni bylo zjistovano metodou ED mikroanalyzy. Ze vzorku 109 byl
Vv axialnim sméru odfiznut maly vzorek, na kterém byla sledovana mikrostruktura materialu rotoru
pomoci SM a REM. Metalograficky vybrus byl leptan ¢inidlem Nital. Na fezu byla orientaéné
zméfena i tvrdost HV1.

Dodate¢né byly dodany dva vzorky stéri z povrchii rotoru. Jeden ve formé prasku ulpé€lého na
bunic¢itém papiru a jeden ve formeé seSkrabanych castic. Metodou EDX mikroanalyzy bylo ur¢ovano
slozeni koroznich produktti. Trhliny vznikly tinavovym mechanismem. Byly iniciovany vesmes
Z ohnisek leZicich na vnéj$im povrchu zazubu vyhradné na saci strané. Ohniska trhlin jsou vdzana na
povrchové defekty vnéjsi bocni stény zazubu (Obr. 6). Ty se mimo vyskyt trhlin na povrchu zazubu
nenachazeji. Defekty maji charakter dulki o velikosti desetin milimetru a hloubce asi do dvou desetin
milimetru. Vytvarely se v oxidické vrstvé na povrchu zazubu kiehkym poruSovanim této vrstvy
a kfehkym vylamovanim jejich ¢astic. Trhliny se Sifily transkrystalicky. Jejich povrch je pokryt
oxidickou vrstvou tvofenou jemnymi krystalky oxidu zeleze ziejmé& s menSim podilem chrému.
Lokaln¢ v misté otlaktl je oxidicka vrstva stmelena a rozmazana. Rozbor mikrostruktury odhalil dalsi
mikrotrhlinu v zazubu v misté pod lopatkou 109. Neni tedy vylou€ena pfitomnost dalSich trhlinek.
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Obr. 5 Kolo VT2, trhlina na zazubu pod lopatkou 107, indikace pri magnetické zkousce — snimky
poskytnuté zadavatelem

-~ 20K\

C 2 '5 ':‘ :
Obr. 6 Snimek 1

omove plchy, ekton ikroskop
Zavér

Clanek poskytuje zevrubny piehled modernich metod pouZivanych pro analyzu materialé s cilem
predejit jejich selhani a prodlouzit jejich Zivotnost. Nedestruktivni a semi-destruktivni techniky
umoziuji detailni analyzu bez poskozeni zkoumanych materidlli, coz je klicové pro jejich
optimalizaci. Mikroskopické techniky a fraktograficky rozbor poskytuji hluboky vhled do
strukturnich zmén a mechanismu selhdni. Ptiklady z praxe, jako je kontrola parovodii a analyza
trubek, potvrzuji efektivitu téchto metod v redlném provozu, a ukazuji na jejich vyznam pro
bezpecnost a spolehlivost zafizeni nejen v energetickém sektoru.
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Nové experimentalni metody pripravy vzorkd pro korelativni mikroskopii
a obrazovou analyzu
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Abstrakt. V piispévku budou ukazany vyhody a oblasti pouziti technologie 3D tisku - zejména SLM
- pro vyrobu ortopedickych, traumatologickych a onkologickych implantati. Dale budou
demonstrovany nejcastéjsi typy vnitinich vad 3D vyrobkl, mechanismy jejich vzniku a jejich dopad
na uzitné vlastnosti implantatu.
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Abstrakt.

V této praci byla navrzena slitina TiNbCr pro aplikace skladovani vodiku v pevné fazi. Navrh
slitiny vychéazel z Hume-Rotheryho pravidel a termodynamickych parametri AHmix a Q, pficemz
slitina byla koncipovana jako jednofazova s BCC mifizkou. Vzorky byly syntetizovany ze
slitinového prasku pomoci aditivni technologie metodou DED. Ptipravené vzorky byly tistény s
riznymi parametry a nasledn¢ byla analyzovana jejich struktura a fazové slozeni. Poté byl
diskutovan mozny vliv téchto tiskovych parametri na vlastnosti slitin pro skladovani vodiku.

Uvod

V soucasnosti je vodik ¢asto zmiflovan jako potencialni feSeni energetické krize, pfedev§im v
kontextu dekarbonizace t€zkého primyslu a ptfechodu od fosilnich paliv. Jako nosi¢ energie, nikoli
jeji zdroj, vyzaduje vyroba vodiku znacné energetické ndklady. Piestoze ma vodik velky potencial
piispét k udrzitelnéjsi energetické budoucnosti, jeho efektivni skladovani a distribuce piedstavu;i
vyznamné technické vyzvy [1].

Ackoliv méa vodik nejvyssi gravimetrickou hustotu energie ze vSech paliv, jeho objemova
hustota energie za béZnych podminek je naopak velmi nizkd. Z tohoto diivodu jsou skladovaci
systémy znacn€ objemove naro¢né. Je tedy kli€ové vyvinout technologie, které umozni uskladnit co
nejveétsi hmotnost vodiku v co nejmensim objemu [2,3].

Vodik Ize skladovat n€kolika zptusoby, z nichZ kazdy ma své vyhody i1 nevyhody. NejcastéjSimi
metodami jsou stlatovani plynného vodiku ve vysokotlakych lahvich (okolo 350-700 bart) a jeho
zkapalnovani a skladovani v izolovanych nadrzich pfi extrémné nizkych teplotach (-253 °C). Dalsi
moznosti je kryokompresni skladovéni, které kombinuje dvé predeslé metody, kdy vodik zaroven
stlatovan 1 zkapalovan. Geologické skladovani v solnych jeskynich rovnéZ nabizi atraktivni
variantu pro dlouhodobé¢ ukladani velkych objemt vodiku [2].

Vyznamnou a perspektivni metodou je skladovani vodiku na bazi materialt. V této metod¢ je
vodik bud’ adsorbovan na povrch pevnych latek pomoci slabych fyzikalnich sil, nebo je uchovéan
absorpci uvnitt pevnych latek prostfednictvim chemickych vazeb. V piipad¢ absorpce jsou ve
slitinach na bazi zejména lehkych prvka vytvéafeny hydridy, které umoziuji uchovavat vodik
prostfednictvim reverzibilnich chemickych reakci. Tyto materidly nabizeji fizené uvolnovani
vodiku a potencidln€ vysokou skladovaci kapacitu. Skladovani vodiku v pevné fazi pomoci slitin na
bazi kovovych hydridi predstavuje slibnou metodu pro efektivni a bezpecné uchovavani vodiku

[4].
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Pro praktické vyuziti jsou slitiny a intermetalické slouCeniny obzvlasté perspektivni, protoze
nabizeji vysokou objemovou hustotu a bezpecnost pifi skladovani vodiku. Diky své reverzibilité
mohou opakované absorbovat a uvoliovat vodik, coz je klicové pro efektivni provoz.

Jednofazové slitiny s BCC mfizkou a intermetalické slouceniny jsou velmi reaktivni s vodikem i
pii pokojovych teplotach, coz z nich ¢ini vynikajici kandidaty pro skladovani vodiku zejména ve
stacionarnich aplikacich [5].

Tvorba jednoduchych struktur s miizkou typu BCC nebo FCC je pravdépodobnéjsi ve slitinach
obsahujicich pét a vice prvki, znamych jako slitiny s vysokou entropii (High Entropy Alloys,
HEA). Zatimco konvencni slitiny vykazuji sméSovaci entropii mensi nez 0,69R, u HEA je
sméSovaci entropie vyssi nez 1,5R [5].

Nejslibnéjsi slitiny pro skladovani vodiku v pevné fazi na bazi hydridi kovl zahrnuji nékolik
riznych kategorii materiali. Prvni skupinou jsou HEA obsahujici hydridotvorné prvky, jako jsou
Ti, Zr, V, Nb, Hf, Ta, La, Ce, Ni a dalsi. Naptiklad v systému Ti-Zr-V-Cr-Ni byla zjisténa
maximalni skladovaci kapacita 1,78 % hmotnosti [6].

Dalsi skupinou jsou kompozicné komplexni slitiny (CCA) jako TiVFeMgLi, TiVFeMg a
TiVMgLi. Tyto slitiny lehkych prvkt obsahujici Ti, Mg, Li, V a Fe vykazuji skladovaci kapacitu
vodiku az 2,62 % hm. pii 50 °C a tlaku 100 bar, coz je o vice nez 30 % vice nezZ u bézné
pouzivanych materialii. Diky jejich nizké hustoté, ktera je sotva 1 g/cm?® nad Cistym Mg, jsou slibné
pro rozsahlé aplikace skladovani vodiku [7].

Nasledujici skupinou jsou kovové hydridy typu AB:, naptiklad slitiny Ti-Zr-V, které maji
relativné vysokou kapacitu skladovani vodiku (> 2 % hm.), nizky dehydrogenacni tlak (0,1-1 MPa)
a relativné ptiznivou cenu. Nicméné tyto materialy se museji aktivovat pii teplotach nad 400 °C [8].

Pro zlepSovéani termodynamickych vlastnosti jsou materidly legovany. Studie ukdazaly, Ze
Caste¢na nahrada La v LaNis za smés (La, Ce, Pr, Nd) muze téméi zdvojnasobit rovnovazny tlak.
Kovové hydridy na bazi Mg maji vysokou kapacitu skladovani vodiku, ale pro desorpci vyzaduji
vysoké teploty (400 °C). Aby byla teplota dehydrogenace snizena na ptiblizné 250 °C, jsou tyto
hydridy dopovény prvky In, Al, Ti nebo Fe [8,9].

FeTi intermetalické slouceniny jsou dobfe prozkoumanym modelovym systémem pro hydridy
kovl. Ptiprava nanokompoziti FeTi-Cu s laditelnou velikosti zrn a intenzivnim mechanickym
legovanim mtize vyznamné zlepsit vlastnosti téchto materialti pro skladovani vodiku [10].

Slitiny na bazi Ti-Nb-Cr

Slitina TisV3NbCr2 vykazuje kapacitu skladovani vodiku 3,7 % hmot., coz je vice nez u vSech
ostatnich uvadénych vysokoentropickych slitin (HEA) [11].

Slitiny TissV3asNb2oCrsMns, Tis2V32NbigCroMng, Tiz75V27.5Nb2oCri2sMnizs slitiny, vyvinuté
metodou CALPHAD, vykazuji vysoké kapacity pro ukladani vodiku v rozmezi od 2,09 do 3,45 %
hmot. [12].

Slitina (TiVNDb)gsCris: Tato stfedné entropicka slitina s ptidavkem zirkonia (Zr) vykazuje
reverzibilni kapacitu az 0,74 % hmot. a pomér vodiku ke kovu (H/M) 0,46, coZ z ni Cini slibny
material pro skladovéani vodiku [13].

Tyto slitiny nabizeji vyznamnou kapacitu skladovani vodiku a jsou pfislibem pro prakticke
vyuziti v systémech skladovani vodiku. Kli¢ k vyvoji G€innych materiald pro skladovani vodiku na
bazi kovovych hydridi spociva v optimalizaci slozeni, mikrostruktury a technik zpracovani, aby
bylo dosazeno vysoké skladovaci kapacity, rychlé kinetiky a dobré cyklické stability za mirnych
teplot a tlakd.

Skladovaci kapacitu vodiku ve slitindch Ize zvySovat napiiklad rOznymi technikami
mechanického legovani a mleti, napf. technikou intenzivni plastické deformace (High Pressure
Torsion, HPT). Pii soucasném naristu tvrdosti se zjemnuje mikrostruktura a zlepSuje se kinetika
hydrogenace [14].

Material
Navrh sloZeni slitiny
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Slitina byla navrzena na zakladé Hume-Rotheryho pravidel a termodynamickych parametrt.
Tvorba tuhych roztokii zvyhodnéna pii zohlednéni parametrti, jako je nesoulad atomovych velikosti
(0), koncentrace valenc¢nich elektront (VEC) a Paulingova elektronegativita (). Termodynamicky
parametr Q navrzeny Yangem a Zangem, je odvozen z Gibbsovy volné energie a prestavuje
vyjadfeni jejiho dominantniho ¢lenu [3,5,9,15].

Pokud Gibbsové volné energii prevlada sméSovaci entalpie, slitina ma tendenci stabilizovat
intermetalické sloucCeniny a usporadané faze. Naopak, pokud ptevlada entropie, slitina mé tendenci
tvotit tuhy roztok. Tvorba tuhého roztoku je pravdépodobnd, pokud rozdil atomovych velikosti &
mezi 4 % a 6,5 %, a zaroven pokud je termodynamicky parametr Q vétsi nez 1,1 [3,5,9,16]. Guo a
kol. zjistili, Ze pokud je parametr VEC mensi nez 6,87, slitiny maji tendenci tvofit tuhy roztok
s BCC mftizkou. Naopak, tuhé roztoky s FCC mftizkou se oCekavaji pii hodnotach vétSich nez 8
[17]. Nygard a kol. ve své studii uvedli, ze parametr VEC pozitivn¢ koreluje s rozpinanim mfizky,
coz muize mit destabiliza¢ni ucinek na hydridy a potencialné zlepsit sorp¢ni vlastnosti slitin. Zjistili,
ze pokud se VEC pohybuje mezi 6,0-6,4, dochazi k desorpci u jejich slitin pii teplotach pod 100 °C
a zvySeni tohoto parametru nad 5 vSak zpusobuje snizeni skladovaci kapacity [18]. Proto je pii
navrhu slitin snaha dosdhnout kompromisu.

Vyroba

Tyto zavéry ze studii byly vyuzity pii navrhu slitiny TiNbCr. ktera by méla tvofit tuhy roztok
s BCC mftiZkou a obsahovat maly podil intermetalické faze. Vypoctené hodnoty termodynamickych
parametrd pro navrzenou slitinu jsou uvedeny v nasledujici tabulce (Tabulka 1).

Ternarni slitina TiNbCr byla vyrobena a nasledné atomizovéana ve firmé Advance Metal Powder
S.r.0. s cilem ziskat prasek s parametry vhodnymi pro 3D tisk metodou DED na tiskarné InssTek
MX-Lab L1 s maximalnim vykonem 300 W.

Tabulka 1 — Vypoctené hodnoty parametri Q, 5, AHmix 8 ASmix pro zkoumanou slitinu TiNbCr

Q-] o [%] AHmix [kJ/mol] ASmix [J/K]
Pro nominalni sloZeni 3,93 6,774 -5,323 9,134
Pro namétené hodnoty* 458 6,20 -4,356 ~-4,413

* Prepocitané hodnoty parametrti pro naméfené hodnoty chemického slozeni (vzorek €. 13)

Krychlové vzorky o rozméru 5x5x5 mm byly tiStény nejprve na desticku z oceli AIST 316L
(vzorek €. 10) a nasledné na desticku z Ti slitiny Grade 5 (vzorek €. 13 a 15) a jeden o vétSim
rozméru 10x10x10 mm (vzorek ¢.17). Pouzité parametry tisku jsou uvedeny v nasledujici tabulce
(Tabulka 2). Tisk probihal v komote pod ochrannou argonovou atmosférou. Po vytisténi byl vzorek
odd¢len od desticky a podroben strukturnim analyzam.

TotoZné parametry tisku pouzité u vzorku €. 15 byly nasledné aplikovany i pii tisku vétSiho
vzorku €. 17, jelikoz se strukturné¢ a geometricky jevil jako nejvhodnéjs$i pro nasledné testy s
navodikovanim. U téchto vzorkli doposud nebyla provedena podrobné analyza.

Tabulka 2 — Pouzité parametry tisku vzorki

Vzorek | Piikon Mezera | Vyska vrstvy | Rychlost Priitok Casova
[W] [mm] [mm] [mm/min] prasku prodleva mezi
tryskou [-] | vrstvami [s]
Tistén na ocelovou desticku
.10 | 160 | 03 | 0,1 | 170 | 40 | 6
TiStény na desticku z Ti slitiny
¢. 13 160 0,3 0,1 170 35 6
¢. 15 160 0,3 0,1 150 30 6
& 17* 160 0,3 0,1 150 30 6

*Velikost vzorku 10x10x10mm

Prvni série vzorki byla tiSténa na ocelovou podlozku. Ukazalo se vSak, ze Fe vyrazné difunduje
do spodni ¢asti vtisténych vzorki a nelze docilit pozadované rozmérové stability vzorkti. Vyhodou
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bylo snadné oddé€leni vzorku od podlozky. Pro tisk dalSich vzorki byla pouzita podlozka z Ti
slitiny, coz zlepS$ilo vyznamné tvarovou stabilitu. Na druhou stranu se vzorek musi oddélovat od
podlozky mechanicky za negativniho projevu uvolnéni vnitiniho pnuti provazeného casto
praskanim vzorku.

Vysledky

Strukturni analyza tisténého vzorku byla provedena na svételném mikroskopu Zeiss Neophot 32
pomoci softwaru NIS Elements a na fadkovacim elektronovém mikroskopu JEOL JSM-7600F.
Kontrola morfologie slitinového prasku byla provedena vyhradné tadkovacim elektronovym
mikroskopem.

Chemické slozeni vzorku po pifimé laserové depozici bylo stanoveno pomoci energiove
disperzniho analyzatoru (EDS) s detektorem Oxford X-Max 80 mm?. Na vzorku byla povedena
plosna a bodové analyza.

RGT difrak¢éniho métfeni bylo vyuzito pro urCeni fazového slozeni vzorku a zjisténi podilu
zastoupenych fazi pomoci Rietveldovy metody.

Uvodnim krokem byla analyza dodaného slitinového pragku ptipraveného pro tisk metodou
DED. Byla ovétena sféricita a velikost ¢astic, pti¢emz pozadovana velikost frakce byla 45—-150 pm.
Prasek splinoval podminku s maximalné 1 % c¢astic mensSich nez 45 um a 1 % vétSich nez 150 pm.
Pouze zanedbatelné mnozstvi Castic nesplnilo pozadavek na sféricitu. Dodrzeni téchto parametri
zarucuje plynulé proudéni prasku v atmosféte argonu ze zasobniki ptes trysky do tavné lazné. [18].
Plosna chemické analyza na nasledujicim snimku (Obr. 1) ukazuje, ze jednotlivé kulicky maji ve
vétSiné piipadu charakter slitiny. Né&které mensi kulicky obsahuji ptevazné Ti, zatimco kulicky
vétsich rozmérti jsou bohaté na Cr. Kulicky s vysSim obsahem Ti a Cr vykazuji vyraznou
povrchovou oxidaci. Nb je ve slitiné rovhomérné rozlozeny, kromé kulicek tvotenych pfevdzné Ti a
Cr. Morfologie nékterych ptevazné Cr frakci, které nemaji sféricky tvar, mize byt pfi¢inou jeho
velkych ztrat ve slitiné pfi tisku vzorku [19].

O™ 8Ya 0.0
(o Ly Y, T LT

oM, -

Electron Image 1 CrKa1 TiKa1

Obrazek 1 — Chemicka analyza EDS dodaného prasku — mapy rozloZeni vybranych prvki

Svételna mikroskopie

Mikrostrukturni analyza na vytisténém vzorku (€. 13) provedenad pomoci svételného mikroskopu
odhalila, Ze slitina byla ptezihdna v celém objemu a ve struktuie jsou jasné patrné ,,tavné bazénky*.
Pouze ve vrchni ¢asti je vidét dendritickd struktura s nahodilou orientaci. V rozich jsou patrna
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primarni zrna s jemnou dendritickou strukturou. Vysky jednotlivych vrstev byly méfeny a vykazuji
jen malé odchylky od zadaného parametru 0,1 mm. Ve spodni ¢asti vzorku je patrné vyrazné
nataveni do objemu podlozky. V blizkosti podlozky jsou zrna mirn¢ protdhlého tvaru, orientovana
kolmo k podlozce a rostouci smérem od dopadu laserového paprsku. Jednotlivé vrstvy housenek
jsou tvofeny uvnitf protdhlymi zrny, kterd jsou lemovana mensimi rovnoosymi zrny. Uvnitf téchto
zrn je patrna segregace jak po hranicich, tak uvnitf.

Obrazek 2 — Mikrostruktura vzorku ¢. 13 ve vybranych oblastech

Elektronova mikroskopie

Na nésledujicim obrazku (Obr. 3) jsou dokumentovany vybrané oblasti vzorku €. 13. V horni
¢asti a po strandch vzorku (Obr. 3a-c) se nachdzi jemna primarni zrna s dendritickou strukturou. Ve
sttedni Casti jsou patrné ,,tavné bazénky* tvofené jemnymi prezihanymi rovnoosymi zrny (obr. 3e).
Na levé strané dole se vyskytuji trhliny (Obr. 3d) jez zfejmé& vznikaji v dusledku teplotniho
gradientu pfi stavbé vzorku. S rostouci rychlosti odvodu tepla dochdzi k intenzivnéjsi nukleaci
dendritickych zarodki, coz vede k jemné&jsi vysledné struktufe. Zrna ve vrchni ¢asti jsou protazena
ve vodorovném sméru, coz odpovida odvodu tepla smérem ke zvySenym okrajim vzorku. Nize
smérem ke stfedu nabyvaji zrna sférického tvaru, jelikoz teplo je odvadéno do vsech stran. Blize k
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zékladné jsou zrna vice protazena kolmo na podlozku, coz odpovida sméru teplotniho gradientu.
Detail prvni vrstvy je dokumentovéan na obrazku (Obr. 3

500 um

a) dendrity ptechod od b)povrchova vrstva —rozdilnda ¢)  dendrity  orientované
orientovanych/ke sférickym rychlost chladnuti, hrubsi ve vodorovném sméru

d) trhliny zpliisobené e) stiedni ¢ast — patrné ,tavné f) rozhrani mezi podloZzkou
teplotnim pnutim bazénky* a prvni vrstvou
Obrazek 3 — Mikrostruktura vzorku €. 13 ve vybranych oblastech — SEM

WD 16. 4mm

Z bodové chemické analyzy vzorku €. 13 je patrné, Ze svétlé oblasti, uvniti zrn jsou bohaté na
Nb a naopak ochuzené o Cr, oproti pozadavku. Sedé oblasti po hranicich zrn dochazi k vyrazné
segregaci Cr a Ti, naopak Nb je deficitni. Tmavé oblasti po hranicich zrn jsou velmi bohaté na Ti,
jsou bohaté i na Cr a ochuzeny o Nb, oproti jmenovitému slozeni slitiny. Titan z{stava prevazné
rovnomémné distribuovany uvnitf zrn a pouze v n€kolika malo oblastech vyrazné difunduje
K hranicim.

Segregace Cr a Ti na hranicich zrn je zpiisobena jejich vyssi diftizni rychlosti v téchto oblastech.
O Cr je znamo, ze ma tendenci k segregaci a pii tuhnuti potebuje €as pro dosazeni termodynamické
rovnovahy. JelikozZ ma Nb vyssi povrchovou energii, a Ti a Cr, maji niz8i povrchovou energii, tudiz
pokryvaji mezifazové rozhrani. Tento proces minimalizuje celkovou energii a pfiblizuje slitinu k
rovnovaznému stavu. V oblasti Ti a Cr pozorujeme téz ptfitomnost kysliku O, co ndm znaci oxidaci
téchto prvki. Vysledky plosné analyzy jsou uvedeny v tabulce (Tabulka 3).
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20um Electron Imag ' Electron Image 1

a) Leva vrchni ¢ast vzorku (3a) B) Stfecflulmi cast vzorku (3e)
Obrazek 4 — Bodova chemicka mikroanalyza vzorku €. 13 (SEM, EDS)

Tabulka 3 — Vysledky bodové chemické analyzy z vrchni z stfedni ¢asti vzorku (vzorek 15)

Spektrum | O[m. %] | Ti[m%] | Cr[hm%] | Nb[hm. %]
Vrchni ¢ast vzorku
1 2,20 32,77 34,21 30,83
2 5,06 25,47 22,36 47,11
3 3,23 28,52 29,81 38,44
4 1,84 31,72 34,82 31,62
5 4,36 24,28 16,31 55,05
6 4,20 23,84 14,80 57,15
7 3,45 29,81 31,55 35,19
8 7,53 32,48 31,36 28,63
9 4,16 25,62 22,02 48,20
Primérny podil 4,00 28,28 26,36 41,36
Stfedni ¢ast vzorku
1 5,21 22,39 25,03 47,37
2 3,73 25,66 19,58 51,04
3 5,76 26,55 16,42 51,27
4 3,46 25,90 19,85 50,78
5 4,09 25,60 19,56 50,75
Primérny podil 4.45 25,22 20,09 50,24

Z provedené plosné chemické analyzy je patrné, ze distribuce prvkl po syntéze neni homogenni,
jak je zfejmé z nasledujicich obrazkii (Obr. 5). Oblast hranic je oproti pozadavku bohat4 na Cr,
soucasné v blizkosti hranic se vyskytuji i velmi malé oblasti bohaté na Ti (Tabulka 4). Tyto oblasti
odpovidaji tmavym oblastem z provedené bodové analyzy (Obr. 4, Tabulka 3). Na hranicich jsou
patrné i malé precipitaty bohaté na Cr.

- CrKal

£

‘ Vrchni ¢ast vzorku
CrKat

b) Stiredni ¢ast vzorku
Obrazek 5 — EDS mapy rozlozeni prvkia ze dvou oblasti vzorku €. 13
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Tabulka 4 — Vysledky plosné chemické analyzy ze stfedni a levé horni oblasti vzorku ¢. 13

Spektrum | O[hm.%] | Ti[m%] | Cr[hm%] | Nb[hm. %]
Leva horni oblast
Podilvhm. % | 4,35 | 24,74 \ 19,23 \ 51,68
Stfedni oblast vzorku
Podil vhm. % | 4,69 | 25,69 | 19,00 | 50,62

Z vysledkl analyzy chemické slozeni vytisténého vzorku je patrné, ze se liSilo od jmenovitého,
coz ma vliv i na termodynamické parametry omega a delta (Tabulka 1).

Porovnani nominalniho chemické sloZzeni navrhované slitiny a slozeni vytisténého vzorku je
uvedeno V nasledujici tabulce (Tabulka 5).

Tabulka 5 — Chemické slozeni navrzené a vyti§téné slitiny vzorku €. 13

Ti [hm.%] Cr [hm.%] Nb [hm.%]
Nominalni slozeni 24,8 27 48,2
Vzorek ¢. 10
Spodni ¢ast vzorku 26 22 52
Vrchni ¢ast vzorku 26 23 51
Vzorek ¢. 13
Stredni ¢ast vzorku 27 20 53
Vrchni ¢ast vzorku 26 20 54

Rentgenova difrakéni analyza fazového sloZeni

Na zékladé teoretickych ptredpokladi a empirickych metod byla navrzena jednofazova slitina s
BCC mfizkou. AvSak snimky mikrostruktury provedené SEM a EDS analyzy ukazuji vyraznou
segregaci Cr na hranicich zrn a postupnou segregaci titanu Ti, zatimco Nb zlstava uvnitf zrn. Tento
jev naznacuje, ze vyslednd struktura slitiny neni jednofizova, a tak byla provedena analyza
fazového slozeni pro uréeni pritomnych fazi.

Strukturni rentgenografie byla provedena ve spolupraci s Katedrou inzenyrstvi pevnych latek na
FJFI CVUT v Praze. Pomoci RTG difrakéniho méfeni bylo zjistovano fazové slozeni vzorki ¢. 10,
13 a 17. Vlastni difrakéni méfeni byla provedena na difraktometru Empyrean (PANalytical) s
ucinnym pozi¢né citlivym detektorem 1Der s vysokym energetickym rozliSenim.

Vysledky zpracovani difraktogramii a kvantitativni fazové analyzy jsou uvedeny na nasledujicim
obrazku (Obr. 6) a v tabulce (Tabulka 6).

Soucasné byl analyzovan vzorek €. 9, ktery je uveden v difraktogramech. Vzhledem k tomu, ze
byl tistén na ocelové podlozce, jevil se vyrazné strukturné heterogenni a geometricky nesourody,
nebyla mu vénovana pozornost pii naslednych EDS analyzéch.

Z vysledi je ziejmé, ze prevazujici fazi je pozadovana BCC ve dvou modifikacich mtizkového
parametru, které jsou uvedeny v tabulce (Tabulka 6). Zastoupeny jsou téZ minoritni faze zejména
Lavesova faze CraNb.

Uvodni experiment s navodikovanim byl proveden Zihanim vzorku ¢&. 17 pii teploté 700 °C po
dobu 8 hodin ve vodikové atmosféte. Tento vzorek byl porovnan se vzorkem €. 13 s vyuzitim RTG
analyzy (obrazek 8).

Z ptitomnych fazi je op€t dominantni BCC o dvou riznym miiZkovych parametrech, které jsou
vetsi nez v ptipadé vzorku ¢. 13 (0,328 nm a 0,335 nm). Lavesova faze Cr2Nb je pfitomna
v kubické a hexagonalni modifikaci. Dale byla zjisténa pritomnost oxidt Cr203, TiNpOas, TiOs.
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Tabulka 6 — Kvatitativni vysledky RTG analyzy vzorkda €. (9), 10 a 13

Hm. % BCC1 (a= 0,319 nm) Cr2Nb BCC2 (a=0,3217 nm) dalsi
Vzorek ¢. 9 78,4 2,5 18,8 0,3
Vzorek ¢. 10 59,9 4.1 36,0 -

Vzorek ¢. 13 66,8 1,6 29,0 2,8
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Obrazek 7 — RTG analyza vzorki €. 13 a 17
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Dosud bylo provedeno jen omezené mnozstvi studii zabyvajicich se vyrobou a zpracovanim
viceprvkovych slitin ze slitinovych praski a nasledné tisténi metodou DED. Tato metoda se ukazuje
jako atraktivni 1 pro vyrobu slitin vhodnych pro aplikace skladovani vodiku, protoze nabizi
tvarovou volnost tisténych vyrobkl a vysokou rychlost chlazeni (103-10° K/s), coz vede k tvorbé
metastabilnich fazi, homogennimu sloZeni, potlaceni segregace a omezeni limiti rozpustnosti [20].
Na zaklad€¢ dosazenych se ukazuje, Ze parametry tisku maji velky vliv na vyslednou strukturu,
chemické slozeni a mechanické vlastnosti.

Oproti vzorkiim tisténym na ocelovou podlozku [19], bylo pii tisku na podlozku z Ti slitiny
dosazeno lep$i tvarové stability, rovnomérnéjSiho odvodu tepla a vhodnéj$i mikrostruktury.
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Nemén¢ dulezitym aspektem byla 1 dalSi optimalizaci parametrti pii tisku vzorkd. Vzorky
vykazovaly podobnou mikrostrukturu, tedy dendritickou, s primarnimi zrny a vyraznou segregaci.
U vzorku €. 13 vedla vyssi rychlost tuhnuti k jemné;jsi dendritické struktuie nez u vzorka €. 9 a 10,
a diky lepsimu odvodu tepla k tvorbé polyedrickych zrn v jadru vzorku.

Na zéklad¢ provedeni empirickych vypoctl byla navrzend jednofazova TiNbCr slitina s BCC
mfiizkou. Provedenim RTG difrakéni analyzy bylo zjisténo, ze fazové slozeni odpovida
piedpokladu, av§ak BCC faze se vyskytuje se dvéma odliSnymi miizkovymi parametry. Soucasn¢ je
ptitomna, v koncentraci odpovidajici jednotkam procent minoritni Lavesova faze Cr2Nb.

Slozeni zkoumané slitiny po depozici DED a plosné chemické analyze je shrnuto v tabulce
(Tabulka 5). Ziskané slozeni u vzorku ¢. 10 a 13 je odlisné od jmenovitého chemického slozeni.
Byla pozorovana velka ztrata i rozptyl v koncentraci Cr (4-7 hm.%), naopak mirn¢ zvySeny obsah
byl zjistén v piipad€ Nb a podil Ti se nejvice blizil jmenovitému slozeni.

Pro ucely navodikovani byl vytistén vétsi vzorek €. 17 na Ti podlozce, ktery vSak po odfiznuti od
podlozky zrelaxoval a popraskal v celém svém objemu. I pies tyto defekty byl vzorek vyzihan pii
700 °C/ 8h ve vodikové atmosfére. Z RTG analyzy bylo zjiSténo, Ze obé dominantni BCC faze,
maji veétsi miizkovy parametr, Lavesova faze se objevuje ve dvou miizkovych modifikacich
(kubické a hexagonalni) a navic se vyskytuji oxidické faze Cr203, TiNpO4, TiO>.

Zavér

Na zaklad¢ dostupnych poznatkli o kovovych slitinach vhodnych pro skladovani vodiku v pevné
fazi byla navrzena tfikomponentni slitina TiNbCr s cilem zajiSténi jednofazové struktury s BCC
miizkou. Slitina byla po odliti atomizovana na praSek pro tisk metodou DED. Slozeni, tvar a
distribuce velikosti ¢astic byly pomérné homogenni, kvalita prasku byla vyhovujici.

Tisk vzorkd o velikosti 5x5x5 mm vyzadoval optimalizaci parametri vzhledem k Uvodnim
problémiim s geometrickou stabilitou a vyraznou strukturni heterogenitou v objemu vzorku.
Zménou materidlu podlozky na slitinu Ti Grade 5 se odstranil problém intenzivni difuze Fe z
puvodné pouzivané oceli AISI 316 do spodnich oblasti vzorku. Zlepsila se i1 strukturni stabilita,
avSak vznikl problém s praskdnim vzorki a nutnost jejich mechanického oddélovani od podlozky.

Analyzou EDS byl po stavbé vzorkd metodou DED zjistén pokles obsahu Cr o cca 5 % a
zaroven segregace Cr po hranicich zrn.

RTG méteni fazoveého slozeni prokazalo majoritni podil BCC mitizky, ktera se vyskytuje ve dvou
variantdch mfizkového parametru a = 0,319 nm pro prevladajici BCC1 a 0,3217 nm pro BCC2, dale
se vyskytuji minoritni faze napt. Lavesova Cr2Nb v jednotkach procent.

Zihani v peci 700 °C/8 h ve vodikové atmosféte vedlo ke zvyseni miizkového parametru obou
BCC fazi na 0,328 nm a 0,335 nm, pficemz lze pfedpokladat, Ze je zCasti zpisoben difuzi a bsorbci
vodiku do krystalové miizky.
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Abstract. The article deals with the influence of process parameters on the properties of the protective
coating deposited by Cold Spray technology on X52 pipeline steel. Part of the work is the evaluation
of the effect of heat treatment on the resulting properties of the coating. Diamalloy 1003 powder was
deposited on each substrate using four different process parameters, and then the samples were heat
treated at 600°C, 800°C and 1000°C. The evaluation of results included analysis of microstructure,
porosity and microhardness. The results show that heat treatment has a significant effect on the
properties of the coating. The lowest porosity values for all tested parameters were achieved after
heat treatment of 1000°C/1 hour.

Introduction

As energy demand grows, so does the consumption of carbon — based fossil fuels, including coal,
oil and natural gas. However, the burning of fossil fuels releases greenhouse gases into the atmosphere
that cause global warming and abnormal climate conditions. Hydrogen as a carbon — free energy
carrier, can significantly facilitate global decarbonisation. [1] The best alternative for efficient and
economically acceptable hydrogen distribution is pipeline transport. However, this solution brings
problems related to the negative effect of hydrogen on the mechanical properties of the pipeline
material, such as the frequently used X52 steel. [2] A suitably selected surface treatment could act as
a protective barrier against hydrogen ingress and thus protect the pipe material against the hydrogen
embrittlement.

Cold Spray technology differs from other thermal spraying methods in that it uses the high kinetic
energy of the particles impacting on the surface of the coated part to deposit the coating. This high
kinetic energy allows the particles of coating material to be deposited in an uncoated state to produce
coatings with no oxide inclusions, high density and high cohesive strength. [3] Due to the low working
temperature of this technology, which is kept below the melting point of the powder particles, no
heat-affected zone is formed, and the microstructure of the powder is preserved. The process is further
characterized by high deposition efficiency and the possibility of deposition on various materials,
including metals, ceramics, composites and polymers. Coatings deposited by Cold Spray technology
are used in industries such as aerospace, electronics, energy, automotive and others. [4]

Important parameters for successful Cold Spray coating application are temperature and pressure,
deposition distance and nozzle design, which can affect the properties and adhesion of the
coating. For example, too low pressure may cause insufficient particle velocity during the spraying,
which may result in lower adhesion of the coating. [4] The deposition distance affects the impact
energy of the powder particles on the substrate, so using a smaller deposition distance can result in a
higher impact energy of the particles and, thus, a better interfacial connection between the particles
and the substrate. In addition, the deposition distance can also affect the density of the deposited
coating. [5] By optimizing these key process parameters, high-quality coatings with the desired
properties can be achieved.

The resulting properties of the coating can be further improved by suitably selected heat treatment.
For example, multiple studies have shown a reduction in coating porosity after heat treatment in the
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500-1000 °C temperature range. [6] [7] [8] The reduction of coating porosity also has a positive effect
on the mechanical properties of the coating, corrosion resistance and resistance to hydrogen
embrittlement. [7] [9] [10]

Experimental procedure

Materials and methods. X52 pipeline steel supplied in cold-formed condition was chosen as the
substrate for the experiment. Figure 1 shows the microstructure of the substrate used, which is formed
by ferrite and pearlite. Table 1 contains the chemical composition of the substrate.
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Figure 1. el X52

Table 1. Chemical composition of X52 steel

Chemical composition [%] C Si Mn P S Al Cu
0.15 0.17 1.38 0.014  0.003 0.035 0.03

X52 Cr Ni Mo \% Ti Nb N
0.05 0.04 0.004 0.002 0.001 0.03 0.004

Diamalloy 1003 powder is gas atomized and offers the highest degree of corrosion resistance and
very good strength at high temperatures. These coatings contain enough molybdenum to guarantee
particularly high resistance to corrosion in chloride environments, and they also exhibit high impact
resistance and tensile strength at elevated temperatures. The coatings are dense and resistant to
corrosion and wear. The particle size of the powder used ranges from -45 to +11 um. Table 3 contains
the chemical composition of powder Diamalloy 1003.

Table 2. Chemical composition of powder Diamalloy 1003

Chemical composition [%0] Fe Cr Ni Mo Si C
Diamalloy 1003 Balance 17 12 2.5 2.3 0.03

Coating deposition. Impact Spray System, Gun 6/11 EvoCSII was used for coating deposition. The
maximum operating parameters of this system are 50-60 bar and 1000-1100 °C. The substrate
material was deposited with four selected spraying parameters to verify the effect of the Cold Spray
process parameters on the resulting coating microstructure. The process parameters used are based
on optimized spraying parameters and also on studies dealing with the topic of protection against
hydrogen embrittlement. [6] [11] [12] [13] Table 3 contains the common parameters for all spraying
processes.
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Table 3. Common deposition parameters

Common deposition parameters

Rate 0.73 mm/s
Feeder speed 4 rpm
Carrier gas Nitrogen
Carrier gas flow 3 mdh

Other parameters varied in pressure, temperature, and deposition distance. Table 4 provides an
overview of all parameter variations.

Table 4. Parameter variations

Parameter variations
45/30 50/40 56/40 56/15
Pressure 45 bar 50 bar 56 bar 56 bar
Temperature 900 °C 900 °C 900 °C 900 °C
Deposition distance  30mm  40mm  40mm  15mm

Heat treatment of the samples. Because of the technology's principle, coatings produced by Cold
Spray technology are characterized by high kinetic energy. They may also contain high residual
stresses. These high residual stresses and coating porosity can lead to internal defects, that can act as
hydrogen traps when the material is exposed to a hydrogen environment. Heat treatments at different
temperatures and holding times were carried out in order to describe the changes in microstructure
and defects. All samples were tested at three different heat treatment conditions—600°C/1 hour,
800°C/1 hour and 1000°C/1 hour. The samples were cooled in the air in all cases. For each parameter,
one sample was also left in its original state after spraying without heat treatment.

Coating analysis. Samples for microstructure analysis were prepared using standard metallographic
procedures. The microstructures of the coatings were observed on cross—sections of the samples with
an optical microscope AM 2203-T. The main factors that were evaluated for microstructures were
coating thickness, porosity, and the presence of defects. In addition, measurements of the
microhardness of the coatings before and after heat treatment were carried out.

Results and discussion

Microstructure. Figures 2-5 show photos of the microstructure of Diamalloy 1003 coating on X52
steel substrate deposited using the four selected parameters. Photos of microstructure are sorted
according to heat treatment temperatures (first photo without heat treatment, last photo after
1000°C/1 hour). The Diamalloy 1003 coating exhibits a relatively dense structure with no apparent
cracks or other defects in all cases. The total thickness of deposited coatings is 1.5 mm. The biggest
defect of the coating is visibly worse adhesion of the coating to the substrate.

After heat treatment at 800°C even two coatings peeled off from the substrate. This lower coating
adhesion may be due to the initial condition of the substrate material, which was supplied in a cold-
formed condition. The temperature and the hour of holding at the temperature of 600°C could have
been sufficient to start the process of recrystallization of the substrate material, which can usually
start already at a temperature of 500°C. The recrystallization process may have caused the change of
elongated grains to globular. Stresses accompanied by this change in substrate grain shape explain
the reduction of adhesion strength of the coating to the substrate at heat treatment temperatures of
600°C and 800°C. In combination with structural changes and the different thermal expansion of the
substrate and coating, adhesion strength decreased and subsequently, the coating peeled off. In the
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case of the heat treatment at 1000°C, the recrystallization process was followed by the coarsening of
the substrate grain.
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Figure 2. Microstructure of Diamailoy 1003 coating on X52 steel deposited using 45/30 parameters; A) without heat treatment B)
600 °C/I hour C) 800 °C/1 hour D)1000 °C/I hour
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Figure 3. Microstructure of Diamalloy 1003 coating on X52 steel deposited usin'g 50/40 parameters; A) without heat treatment B)
600 °C/I hour D) 1000 °C/1 hour
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Figure 4. Microstructure of Diamalloy 1003 coating on X52 steel deposited using 56/40 parametérs; A) without heat treatment B)
600 °C/1 hour C) 800 °C/1 hour D) 1000 °C/1 hour
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Figure 5. Microstructure of Diamalloy 1003 coating on X52 steel deposited using 56/15 parameters; A) without heat treatment B)
600 °C/I hour D) 1000 °C/1 hour

Microhardness. The HV0.3 method was used for the microhardness analysis of the coatings. On
each sample, 10 measurements were performed. The graph in Figure 6 contains the average values of
these measurements. In all cases of Cold Spray parameters, the highest average microhardness value
was reached after heat treatment at 600 °C/1 hour. On the contrary, the lowest average value for all
parameters was achieved after heat treatment at 1000 °C/1 hour. In the case of the second and fourth
parameters, the coating peeled off after heat treatment at 800 °C; therefore, the microhardness could
not be measured.
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Figure 6. Graph of microhardness measurement results

Porosity. The porosity of the coatings was measured on each sample in three different places—in the
plane of the section, after grinding 0.5 mm and after grinding 1 mm. The graph in Figure 7 contains
the average values of these porosity measurements. The most significant reduction in porosity was
achieved with the third parameters, when the resulting porosity after heat treatment 1000 °C/1 hour
was 0.88 %.
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Figure 7. Graph of porosity measurement results

Conclusion

In this study, the effect of process parameters and subsequent heat treatment on the properties of
Diamalloy 1003 coating deposited on pipeline steel X52 was investigated. A total of four different
process parameters and subsequent heat treatments at 600°C, 800°C and 1000°C were analysed. It is
clear from the results obtained that the heat treatment had a significant effect on the resulting
adhesion, microhardness and porosity of the coating. In particular, the heat treatment at 800°C/1 hour
resulted in a noticeable deterioration of the adhesive strength of the coating, which separated from
the substrate during cutting. It is evident from the microstructure photos that the reduction in adhesive
strength occurred even after heat treatment at 600°C/1 hour.

The highest value of the coating's microhardness was achieved using the first parameters and heat
treatment at 600°C/ 1 hour—450 HV. On the other hand, after heat treatment at 1000°C/1 hour, the
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microhardness dropped to a half value of approximately 200 HV, due to full recrystallization of the
coating.

In the case of porosity measurements, there was a significant reduction in porosity for all process
parameters after the 1000°C/1 hour heat treatment. The lowest value was measured on the sample
deposited by the 56/40 parameters and heat treatment 1000°C/ 1 hour—0.88%.
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Abstrakt. Tento ptispévek se zabyva popisem vzniku Ginavovych trhlin v Zarovém nastiiku na bazi
Cr3Co. Na substraty z oceli VACO 180 byly naneseny vysokorychlostnim nasttikem HVOF, které
byly testovany pomoci dynamického impaktniho testu se zatizenim 600 N a poctem impakti 500,
5000 a 50 000. Povrch impaktnich kraterd byl zkouman pomoci tadkovaciho elektronového
mikroskopu (REM) Unavové poskozeni povlaku bylo studovéano i na piiénych fezech v blizkosti
impaktnich kratert. V ptispévku jsou popsany ctyii skupiny unavovych trhlin, jejichz vznik byl
pozorovan po dynamickém impaktnim testu. Iniciace a Sifeni trhlin je dano do souvislosti
s mikrostrukturou a vnitinim napé&tim v povlaku.

Uvod

Zarové nastiiky na bazi CrsC,-NiCr jsou §iroce pouzivané funkéni povlaky v mnoha odvétvich
vyzadujici vysokou odolnost proti opotfebeni nebo koroznimu napadeni. Své uplatnéni nachézi ¢asto
v prostfedi vysokych teplot (nad 850 °C) [1]. Rada komponenti jsou b&Zn& v provozu vystavovany
nejen koroznimu piisobeni prostiedi ale také mechanickému namahéni ve formée cyklickych nérazi.
Pti provozu v takovém prostfedi dochdzi ke snizovani mechanickych vlastnosti povlaku a mtize dojit
i k jeho unavovému selhani, at’ uz z divodu delaminace povlaku, poruseni adhezivnich sil mezi
povlakem a substratem nebo z divodu dekoheze mezi jednotlivymi splaty [2]. Dal$im mechanismem
unavoveho poruseni Zarovych nastiikd je 1 iniciace a rozvoj tnavovych trhlin v povlaku. Pro zajisténi
lepsi Zivotnosti povlakll a pro predikci jejich poruseni, je tieba pochopit chovani unavovych trhlin a
vliv mikrostrukturnich parametrii na jejich iniciaci a Siteni. Jako vhodny test pro zkouseni tinavovych
vlastnosti nejen zarovych nastiikli, se ukdzal byt dynamicky impaktni test. Touto zkouskou lze
odhadnout nejen Zivotnost povlaku, ale také mechanismy opottebeni narazem. Pti dynamické razové
zkousce se povrch povlaku zatézuje indentorem konstantni silou a frekvenci.

wevr

publikoval v roce 2016 ve své praci Bolelli a kol [3]. Ten studoval impaktni odolnost HVAF povlaku
na bazi Fe-31Cr-12Ni-3,6B—0,6C s riznymi parametry depozice. Pro test pouzil indentor z oceli
X200Cr13 o priméru 29 mm dopadajici na povrch vzorku volnym padem z vysky 80 mm. Maximalni
pocet impakti byl 200. Experiment podpofil i MKP analyzou impaktniho testu. U vSech vzork
pozoroval na povrchu kolem impaktniho krateru obvodové trhliny a zarovei radialni trhliny Sifici se
mimo oblast impaktu. Obvodové trhliny byly dale pozorovany pii analyze pii¢ného fezu vzorky.
Bolelli fika, Ze tyto trhliny iniciuji na povrchu povlaku v misté¢ maximalni tahového napéti v roviné
ox a oy podél hranice impaktniho krateru. Draha trhliny, ktera neni kolma na povrch povlaku, je v
souladu s pfitomnosti mimorovinnych smykovych napéti tx; a tyz uvnitf povlaku. Dalsi trhliny uvnitt
povlaku Bolelli pozoroval v misté stiedu pod impaktnim kraterem, kde jsou maximalni tahova napéti
v roving ox a 6y na rozhrani povlaku a substratu. Bolelli tvrdi, ze diky absenci smykového napéti, se
trhliny $ifi kolmo na rovinu povlaku, ale ve vétSin€ piipadu nedosahuji povrchu impaktniho krateru.
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Déle popisuje, ze k iniciaci téchto trhlin zieymé pfispivaji vystupky drsnosti, slouzici jako
koncentratory napéti. Bolelli dale upozornil na iniciaci mikrotrhlin z okoli nenatavenych castic s
nizkou kohézni pevnosti. K podobny zavériu dosel také ve své praci Bobzin [1] , ktery studoval
unavové poruseni HVOF povlaku Cr3C2-NiCr. Ten dale dopliuje, Ze na okraji impaktniho krateru
dochazi k nahromadéni materialu z divodu plastické deformace pii vtisku kulového indentoru na
povrch povlaku. Pti zatizeni 800N také dochézelo ke vzniku mikrotrhlin uvnitt povlaku, které se §itily
jak NiCr matrici, tak i skrz ¢astice karbidu. Pti zatizeni 1000 N a poctu impakti dochazelo k iniciaci
znaéného poctu mikrotrhlin, pficemz nékteré smétovali od povrchu povlaku pod rtiznym uhlem do
jeho stfedu a nékteré se Sifili rovnobézné s rozmezim povlak substrat v povlaku ve znacné vzdalenosti
velikost impaktniho krateru, nez pocet impakti. Se zvétSujici se impaktni silou se objem krateru
zvySoval logaritmicky. Tento jev pozdé&ji potvrdil i Daniel a kol. [4] pficemZ se oba autofi shoduji,
7e ke znaénému nardstu objemu impaktniho krateru dochazi spole¢né s rozvojem trhlin na povrchu
krateru. Bobzin také pozoroval pfitomnost tribofilmu na povrchu impaktnich kraterti z dvodu tfenim
indukovaného tepla.

Experiment

Na substrat z nastrojové oceli VACO 180 ve tvaru krychle (15 x 20 x 14) mm byl nanesen zarovy
nastiik Cr3C>—25%NiCr metodou HVOF. Ocel VACO 180 se vyznacuje kombinaci vysoké tvrdosti,
mimofadné vysoké pevnosti, vysoké houzevnatosti a stability béhem tepelného zpracovani. Pred
samotnym nastiikem byl substrat tryskan korundem o zrnitosti (0,8-1,0) mm (F22). Drsnost povrchu
po tryskani byla Ra = 8§-10 pum. Povlak Cr3C2—25%NiCr byl nanesen s vyuzitim komer¢né
dostupného prasku Amperit 588.074 s nominalnim slozenim (C 10 %, Ni 15 %, Cr zbytek) [5]. Povlak
byl nanasen pomoci syst¢ému HP/HVOF TAFA JP5000. Pratok kysliku byl nastaven na 872 I/min,
tlak pfi nanaSeni byl 8,0 bar a davkovani praSku bylo (2 x 35 = 10) g/min. Vysledny povlak byl
nasledné zlestén na metalografické lestiCce na nominalni tloustku povlaku 150 um. Na povrchu
povlaku byla naméfena drsnost Ra = 0,33 um. Zatizeni pro dynamicky impaktni test pouzity v této
praci byl vyvinut a sestrojen v Ustavu piistrojové techniky AV CR v Bmé, kde byl samotny impaktni
test také proveden [2,4]. Vzorky byly vystaveny narazovému zatizeni 600 N, coz odpovidalo
kinetické energii 17,42 mJ/narazu. Frekvence narazu byla udrZzovéana na konstantni hodnoté 8 Hz.
Jako indentor byla pouzita kuli¢ka z karbidu wolframu o priméru 5 mm [6]. Narazova zkouska byla
provedena pti pokojove teploté. Pred zkouskou byl povrch vzorki vzdy ocistén isopropylalkoholem,
aby se odstranily necistoty. Koule narazového télesa byla pted kazdou zkouskou umisténa na
neopotiebovanou stranu kontaktni oblasti, pfi¢emz zdvih indetoru byl nastaven na konstantni hodnotu
2,4 mm. Impaktni testy byly provedeny pfi impaktnich zatiZzeni 600 N s poc¢tem impakt 500, 5000 a
50 000. Pro kazdy pocet impaktli byl test zopakovan tiikrat. Vzdalenost mezi dvéma sousednimi
narazovymi kratery byla nastavena na alespont 1 mm. Povrch vzniklych impaktnich kraterti a nasledné
mikrostruktura v fezu impaktnim kraterem byla studovana a dokumentovana pomoci fadkovaciho
elektronového mikroskopu JEOL JSM 6490 LV. Profily krateri byly méfeny na pracovisti UPT AV
CR pomoci konfokalniho mikroskopu Keyence VK-X 1100.

Dale byl vyvinut model kone¢nych prvkti (MKP) impaktniho dynamického testu, ktery slouzi ke
studiu ekvivalentniho von Missesova rozlozeni napéti a ekvivalentni plastické deformace béhem
razové zkousky. Implicitni osové symetricky 2D model zalozeny na Johnsonové-Cookové modelu
substratu a povlaku byl parametricky pfizptisoben materialim pouzitym béhem impaktniho testu.
Vzhledem k vypocetni slozitosti a ¢asové naro¢nosti byl model (pro tuto praci) omezen na jeden
impakt.
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Vysledky

Po provedeni impaktniho testu byl pomoci konfokalniho mikroskopu zméten priimér a hloubka
impaktnich kraterd. V pfipadé impaktniho krateru po 500 impaktech, byla v priméru namétfena
hloubka 7,2 + 1,2 um a pramér 467,0 + 10,6 pm. Povrch krateru je dokumentovan na obr. 1A. Ackoliv
impaktni krater neni téméf viditelny, dochdzi jiz k iniciaci tzv. obvodovych trhlin témét po celém
obvodu impaktniho krateru. Znamky plastické deformace na povrchu krateru jsou vsak nepatrné.
V piipadé¢ vzorku po 5000 impaktech, nedochazi k ptili§ vysokému narustu velikosti krateru.
V tomto piipadé byla namétena primérna hloubka 10,5 + 0,4 pum a pramér 490,0 + 25,0 pm. Jak je
patrné z obrazku 1B, rozdily v charakteru impaktniho krateru jsou oproti pfedchozimu ptipadu
minimalni. Ani v jednom z ptipadd nebyly pozorovany radialni trhliny, které referovali autoti Bolelli
[3] a Bobzin [1]. Zna¢ny nartst impaktniho krateru byl v§ak zaznamenan po 50 000 impaktech (obr.
1C). V tomto ptipad¢ jiz dochazi k poruseni kohézni pevnosti a k odlupovani povlaku. Na povrchu
krateru byly pozorovany stopy po abrazivnim opotfebeni a pfitomné jsou i oblasti s vyskytem
tribofilmu. Na okrajich krateru byla také pozorovana iniciace radidlnich trhlin, sméfujicich mimo
impaktni oblast ve sméru kolmém na te¢nu krateru. Po 50 000 impaktech byla naméfena primérna
hloubka krateru 30,8 + 22,8 um a pramér 740,0 = 255,0 um. Duvod relativné vysoké smérodatné
odchylky neni zcela objasnén, avSak u krateru s vyssi naméfenou velikosti impaktniho krateru byla
zaroven pozorovana pritomnost tribofilmu, ktery vznika z divodu tfenim vyvolaného tepla.

£

20kV X100  100pm 1786 1150 BEC 20kV X100 100pm . 1778 1150 BEC 20kV X100 100pm 1768 1154 SEI

Obrazek 1 — Povrch impaktnich krateru po A) 500 impaktech, B) 5 000 impaktech a C) 50 000
impaktech.

Pti pohledu na fez stfedem impaktniho krateru po 500 impaktech (obr. 2A) si lze v§imnout jiz
rozsahlého poruseni povlaku, které z povrchu nebylo patrné. Piiblizné v 1/3 povlaku byla pozorovana
makrotrhlina $ifici se téméf rovnobézné s povrchem povlaku v misté (obr. 2C). Trhlina se $ifi matrici
NiCr primarn¢ po hranicich karbidl. Z této trhliny dale iniciuji mikrotrhliny, které se $ifi kolmo
smérem k povrchu. Iniciace téchto mikrotrhlin je podpofena také pritomnosti pord v blizkosti
primarni makrotrhliny. Dale byla nad touto makrotrhlinou, pfiblizné ve 2/3 povlaku, pozorovano
Siteni dal$i mikrotrhliny, horizontaln€ na povrch povlaku (obr. 2A). Tato trhlina je vSak v piipade
krateru po 500 impaktech nevyraznd, a ptevazné je pozorovatelnd v mistech s vyskytem pord, nebo
V mistech s pfevySujicim obsahem karbidli nad matrici, kde nabyva na svoji Sifce. Na okrajich
impaktni oblasti bylo potvrzeno Sifeni obvodovych trhlin, pozorovanych jiZ na povrchu krateru,
smérem do povlaku kolmo na rovinu povlaku. A¢koliv na povrchu byla pozorovana pouze primarni
obvodova trhlina, ptfi pohledu na fez kraterem si lze vSimnou vicero mist s iniciaci dalSich
obvodovych mikrotrhlinek. Na pfi¢ném fezu nebyly pozorovany trhliny iniciujici z rozhrani povlaku
a substratu.

V piipadé impaktniho krateru po 5 000 impaktech nebyl pozorovany zasadni zmény v mechanismu
poruseni. Opét byla pozorovana makrotrhlina, ktera v tomto piipadé vSak neméla rovnobézny smér
s povrchem povlaku. Smér jejiho Sifeni byl zifejmé misty ovlivnén obsahem karbidt CrC vuci NiCr
matrici (obr 3A). Taktéz byly pozorovany obvodové trhliny iniciujici na povrch povlaku (obr. 3D).
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Obrazek 2 — Rez impaktnim kraterem po 500 impaktech.

Vyrazngj$i poruseni bylo pozorovéano uvnitt povlaku v blizkosti okraje impaktni oblasti (obr. 3B,
3C). Tyto trhliny nejsou kolmé, ani horizontalni k povrchu povlaku a smérem $ifeni odpovidaji
trhlinam, které pozoroval Bolelli [3] ve sméru v souladu s pfitomnosti mimorovinnych smykovych
napéti txz a tyz uvnité povlaku. Ani v tomto piipadé nebyly pozorovany trhliny iniciujici z rozhrani

povlaku a substratu. Poruseni adhezivni pfilnavosti také nebylo pozorovano.

20kV X500 50pm 2841 1154 BEC

Obriazek 3 — Rez impaktnim kraterem po 5000 impaktech.
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20kV X500 50um 2854 1254 BEC
Obrazek 4 — Rez impaktnim kraterem po 50 000 impaktech.

V ptipadé impaktniho krateru po 50 000 impaktech jsou trhliny v prostoru pod impaktnim kraterem
rozsahlej$i (4A). Dochazi k propojeni horizontalni mikrotrhliny, nachézejici se v piiblizné¢ 2/3
povlaku a s Sikmymi trhlinami Sificich se pod povrchem na okraji impaktni oblasti (4B, 4D). Na
povrchu povlaku nedochdzi k Sifeni obvodovych trhlin a jejich velikost ziistdva takika stejna jako
v pfedchozich ptipadech. Pod hlavni horizontdlni makrotrhlinou bylo pozorovano Sifeni dalsi
mikrotrhliny ve sméru témet rovnobézném s hlavni makrotrhlinou (4C). Na nékolika mistech bylo na
rozhrani povlaku a substratu pozorovana iniciace mikrotrhlin, Sificich se z rozhrani substratu a
povlaku (obr. 5A-5C), ptesto poruseni adhezivni pfilnavosti nenastalo. V nekterych ptipadech tyto
mikrotrhliny sméfovaly kolmo na rozhrani, v n¢kterych ptipadech byl jejich smér ovlivnén shlukem
karbidi a absenci NiCr matrice. Iniciace téchto trhlinek byla pozorovéana pievazné z vystupku
drsnosti substratu.

b

20kV  X2,500 10pm 2816 1054 BEC 20kV  X1,500 10pm 2972 1054 BES

X1,500 - 10pm 2928 1154BES -

ol

Obriazek 5 — Rez impaktnim kraterem po 50 000 impaktech.

Na obr. 6A a 6B jsou znazornény napéti vznikajici v povlaku béhem prvniho vtla¢ovani indetoru.
Simulace dynamického impaktniho zatézovani byla provedena pomoci Johnsonovo-Cookovo
modelu. Z divodu slozitosti modelu a ¢asovych narokt simulace, je v pfispévku znazornén proces
pouze pro 1. naraz. Na obr. A je znazornéno maximalni hlavni tahové (Cerven¢) a maximalni hlavni
tlakové (modie) napéti. Ze MKP simulace je zfejmé, ze maximalni tahové napéti je v oblastech, které
jsou na obr. 6A oznaceny €. 1 a 3. Maximalni tlakové napéti vznika v blizkosti povrchu povlaku

31



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Mariénské Lazng, 3'9-51 September 2024 Contribution 6 Pages 27 - 33

Vv misté, kde dochazi ke kontaktu s indetorem. Na obr. 6B je zndzornéno maximalni smykové napéti
(Cerveng).

1769.6 Max

800

40 3058.2 Max
N 27184
L1 320 | 1786

160 20388
= 0981 % e

1964 1359.2

-2%46 10194

-3927.9 679.6

-4900.9 339.8

-5891.9 !

-6873.9 0 Min

-7855.9 Min

- L -

Obrazek 6 — Vysledky FEM simulace — A) zobrazeno maximdlni tahové (Cerveng) a tlakové
napéti (modfe), B) zobrazeno maximalni smykové napéti (Cerveng)

Zavér

Na substrat z oceli VACO180 byly naneseny HVOF Zarové nasttiky na bazi CrsCz-NiCr nominalni
tloust’ce 150 pm. Na téchto vzorcich byl proveden dynamicky impaktni test pti zatizeni 600 N a
poc¢tem impaktti 500, 5 000 a 50 000. Po zkouSce bylo nasledné studovano impaktni poskozeni
pomoci fadkovaciho elektronového mikroskopu, a to jak na povrchu povlaku, tak na fezech
impaktnimi kratery. Analyzou bylo zjiSténo, Ze pfi impaktnim namahdnim, dochézi ke vzniku ctyt
typt trhlin, které jsou schematicky zakresleny v obrazku 7. Byly identifikovany tyto typy trhlin:

I.  Radidlni trhliny, vznikajici na okraji impaktniho krateru. Tyto trhliny iniciuji v oblasti
S maximalnim tahovym napétim na povrchu povlaku se $iii smérem do povlaku, téméi kolmo
na rovinu povlaku.

Il.  Horizontalni trhliny — jako prvni dochazi k iniciaci primarni trhliny, ptiblizn¢ v 1/3 povlaku
Vv oblasti maximalni tahového napéti v oblasti rozhrani povlak/substrat. Pii vy$$im poctu
impaktti dochézi k iniciaci obdobnych trhlin, Sificich se rovnobézné s primarni makrotrhlinou

I11.  Sikmé trhliny, které vznikaji na okraji maximalni smykového napéti v kombinaci s tahovym
napétim.

IV.  Mikrotrhliny iniciujici z rozhrani povlaku a substratu. Jejich iniciace je v oblasti maximalniho
tahového napéti podobné jako trhliny II. Typu. Jejich iniciace je podpofena vystupky drsnosti
substratu. Smétuji prevazné kolmo na povrch povlaku.

[ ] Tensile stress

Compressive stress

. Shear stress

Obrazek 7 — Schématické zakresleni trhlin a napétich, které vznikaji pii dynamickém impaktnim
naméhani ve studovanych povlacich
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Abstract. This study examines the properties of laser coatings applied to structural steel using 316L
stainless steel to enhance corrosion resistance. It compares conventional laser cladding with the
Extreme High Speed Laser Cladding (EHSLC) method. Six samples were produced, with Sample 1
using conventional cladding and Samples 2 through 6 using EHSLC with varying parameters. The
hardness of the layers varied significantly, with conventional cladding showing the lowest hardness
(below 200 HV 0.1) and EHSLC samples reaching up to 600 HV 0.1. These differences are attributed
to microstructural variations: austenitic structures had lower hardness and good corrosion resistance
is assumed, while martensitic structures exhibited lower chromium and nickel content, leading to
different mechanical properties and probably reduced corrosion resistance. The results highlight the
importance of parameter selection in EHSLC for optimizing the performance of treated parts.

Introduction

Laser Metal Deposition or Laser Cladding stands as one of the most relevant processes in
development [1] and, thanks to its versatility as an Additive Manufacturing process [2], Laser
Cladding technology has become an interesting process for designing and generating parts with
complex structures in the industry [3]. In addition to the latter, when dealing with already
manufactured parts, Laser Cladding is often used to enhance the wear or corrosion resistance of
diverse surfaces and as a way of repairing damaged surfaces. Components can achieve longer
lifetimes thanks to the addition of functional layers on their surface [4], by coating cheaper bulk
materials with more expensive and mechanically better materials, and thus achieving enhanced
surface properties [5 and 6].

Exposed parts require the implementation of highly resistant coatings on their functional surfaces
against the aggressive conditions of the operating environment in which they operate. Therefore,
different methods of implementing these resistant functional layers are very topical and the
development of innovative approaches to existing methods or the development of completely new
methods allow for better performance of these layers. One of the methods is the technology of
extremely high-speed laser cladding of thin layers with metallurgical bonding in order to increase the
corrosion and mechanical resistance of highly stressed rotating parts. The main motivation for the
development of this extreme high-speed laser cladding technology is to replace conventional methods
for increasing the long-term durability of functional surfaces of highly stressed machine parts with
this highly productive method. The technology is further described by the acronym EHSLC (Extreme
High Speed Laser Cladding).

The properties of a coating prepared by a conventional laser cladding method are compared with
several coatings prepared by EHSLC with different cladding parameters. The additional material used
for the formation of the coatings was chromium-nickel-molybdenum austenitic stainless steel 316L
with low carbon content, which has very good corrosion resistance.

The samples were produced at LaserTherm spol. sr.o.
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Preparation of test samples

The laser cladding process was applied to produce the coatings in company LaserTherm on a
60 mm diameter bar made of C45 steel. The cladding material 316L were from supplier Hoganés AB,
a manufacturer of metal powders for powder metallurgy.

Table 1 The chemical composition of the additive material [wt. %]
Material | C | Cr | Ni | Mo | Mn | Si Fe

16.0 | 11.0 | 2.0 | 1.0 |05
316L | 503|180 | 140 30| 20 | 1.0 | Palance

Laser power 1150 [W] and welding speed 80 [cm/min] were used for conventional cladding of
sample 1. Conventional laser cladding was made using a direct diode laser with a LASERLINE LDF
10000-10 source; LaserTherm - LT-CLC-OD laser process head; GTV PF 2/2 additive feeder;
FANUC M710iC 70 industrial robot and FANUC linear track with integrated servo drive.

The EHSLC coatings were made using a direct diode laser with a LASERLINE LDF 6000-40
source; LaserTherm - LT-EHSLC-OD laser process head for EHSLC; GTV PF 2/2 additive feeder;
FANUC M-20iD35 industrial robot and FANUC linear track with integrated servo drive. Argon was
used as a shielding and carrier gas. Cladding parameters for individual samples are given in Table 2.

Table 2 EHSLC parameters

Sample | Laser power [W] | Speed [rev/min] | Overlap [mm/rev]
2 3000 4000 0.05
3 2500 3500 0.05
4 2200 3500 0.03
5 2200 3000 0.03
6 2000 3000 0.04

Layer hardness

Hardness was measured on a STRUERS DuraScan 50 laboratory hardness tester. HV 1 load was
chosen for this test. The values shown in Table 3 are average values calculated from five measured
indents.

Sample 1 welded by the conventional method has the lowest hardness below 200 HV 0.1. Samples 3,
4 and 6 have hardnesses in a relatively narrow range of 228 to 258 HV 0.1. Samples 2 and 5 have
much higher hardness, sample 5 over 500 HV 0.1 and sample 2 almost 600 HV 0.1. The differences
in the hardness of the samples welded by the EHSLC method are very pronounced.

Table 3 Layer hardness measurement results [HV 0.1]
Cladding | Conventional Extreme high speed laser cladding
Sample 1 2 3 4 5 6
Hardness 189.4 586.6 | 227.6 | 248.8 | 511.2 | 258.0

Hardness profiles

The measured hardness profiles correspond to the determined hardness of the layers. The hardness of
the layer is around 200 HV 0.1 for sample 1. The hardness rises to a value of 400 HV 0.1 in the heat-
affected zone, from where it gradually decreases to the level of the hardness of the base material, see
fig. 1 (A).

The high hardness of the layers was confirmed for samples 2 and 5. For sample 2 it is below 600 HV
0.1 and for sample 5 around 500 HV 0.1. The hardness then drops relatively quickly to the level of
the base material, see fig. 1 (b).

35



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Marianské Lazng, 3'9-5" September 2024 Contribution 7 Pages 34 — 39

The hardness of the layers ranges from 225 to 250 HV 0.1 for samples 3, 4 and 6. The hardness in
the heat-affected region then rises to values approaching 500 HV 0.1 and then drops relatively quickly
to the level of the base material, see fig. 1 (c).

The hardness of the layers varies significantly with each coating. For sample 1, which is prepared by
the conventional method, the maximum hardness in the heat-affected zone is 400 HV 0.1 and its
width is about 1 mm. On the contrary, for coatings prepared by the EHSLC method, the maximum
hardness in the heat-affected zone is higher in the range of 400 to 500 HV 0.1. The width of the heat-
affected zone, on the other hand, is smaller and is around 0.2 mm.

700 700

600 (A) 600 (B)
—e—Sample 2
- e - s ’"’k"\\ —e—Sample 5
= 400 = 400 !
2300 gauu
Ez('u E:uu
100 100
—e—Sample 1
0 0
0 0.5 1 15 2 25 0 0,1 0.2 03 04 0,5 0,6 0,7 08 09
Distance of surface [mm] Distance of surface [mm]
700
. (C) Table 4 The heights of coatings [um]
—e—Sample 3 N N
500 ~o—Sample 4 Sample | Coatings height
£ wo —>~Sample 6 1 over 1000
Z 2 130 — 310
£ 0 3 160 — 230
T 4 180 — 210
) 5 180 — 240
0 0,1 02 03 0.4 0,5 0.6 0,7 08 09 6 270 _ 370

Distance of surface [mm]

Fig. 1 Hardness profiles, (A) — sample 1, (B) — sample 2 and 5, (C) —sample 3, 4 and 6

Metallographic analysis

Macrostructure. All coatings had a good metallurgical bonding between the coatings and the base
material. No significant defects were observed in the macrostructure of the coatings. The height of
the layer on sample 1 exceeds 1 mm. The height of coatings prepared by the EHSLC method is much
smaller, ranging from 130 to 370 um. The measured layer heights are shown in Table 4.
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Microstructure. The microstructure was analyzed on an optical microscope and a scanning electron
microscope with EBSD analysis. Columnar grains stretched in the direction of the thermal history of
the coating are visible in the optical microscope images. Cellular substructure is present in the
microstructure. There are unmelted or only partially melted powder particles on the surface of the
coating. At the transition between the coating and the base material there are areas where mixing
between the additive and the base material has occurred.

(red - austenite, green - ferrite/martensite)
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Relatively coarse austenite grains are observed in the layer of sample 1. Small islands of
ferrite/martensite appear in the austenitic matrix. In the heat affected zone, the microstructure consists
of martensite (fig. 4 (A)).

The microstructure of the coating in sample 2 consists of martensite. Only at the surface where the
powder particles are not melted or only partially melted is the microstructure composed of austenite.
There is no significant difference in the morphology of martensite between the coating and the heat
affected zone (fig. 4 (B)).

The microstructure of the sample 3 consists of columnar austenite grains oriented in the thermal
history of the coating. The microstructure consists of martensite in the heat affected zone (fig. 4 (C)).

Linear EDS analysis. Linear EDS analysis was measured from the surface through the layer into the
base material. The content of chromium, nickel and iron was measured. The chromium and nickel
content is below 10 wt. % in almost the entire layer thickness for sample 14. The average chromium
content in the section from the surface to 600 pm is 8.3 wt. % and nickel only 6.6 wt. %. The
chromium and nickel content is far below the content of these elements in the additive material.

The chromium and nickel content is above 10 wt. % in almost the entire layer thickness for sample
20. The average chromium content in the section from the surface to 700 um is 15.4 wt. % and nickel
11.0 wt. %. The chromium and nickel content is just below the lower limit of these elements in the
additive material.

The chromium and nickel content decreases very slightly with increasing distance from the surface
for both samples. The proportion of chromium and nickel is already negligibly small in the base
material.

The course of the elemental content and their average content in the layer is similar for samples 2 and
5, similarly for samples 3, 4 and 6.
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Fig. 5 Linear EDS analysis of samples 5 and 6
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Conclusion

The laser coatings were made on structural steel with additional material 316L, which should
significantly increase the corrosion resistance of such treated parts. Sample 1 was produced using
conventional cladding, while samples 2 through 6 were created using the EHSLC method, each with
varying parameters.

The hardness of the layers varied across the samples. The conventional coating exhibited a hardness
of less than 200 HV 0.1. In contrast, samples 3, 4, and 6 demonstrated hardness levels within a
relatively narrow range of 228 to 258 HV 0.1. Notably, sample 5 achieved a hardness exceeding 500
HV 0.1, and sample 2 reached nearly 600 HV 0.1.

The differences in hardness are due to the varying microstructure of the coatings. Low-hardness
coatings consist primarily of austenite, while high-hardness coatings have a layer consisting of
martensite. Coatings with austenitic microstructure had chromium and nickel contents in the layer
just below the chemical composition of the additive material. In contrast, the coatings with martensitic
microstructure had chromium and nickel contents significantly lower than chemical composition of
the additive material. The reduced nickel content was insufficient to stabilize the austenite, leading
to its transformation into martensite.

The analyses conducted revealed that several coatings produced using the EHSLC method exhibited
a good quality level, free from significant defects such as cracks, pores, or lack of fusion. For coatings
with an austenitic microstructure, good corrosion resistance can be anticipated. However, in cases
where an unsuitable combination of parameters was used, the layer consisted of martensite,
accompanied by a significant reduction in chromium and nickel content. As a result, these coatings
possess different mechanical properties and are expected to have significantly lower corrosion
resistance. Therefore, such coatings are unlikely to substantially improve the corrosion resistance of
the treated parts.
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Abstrakt. Vlastnosti konvenéné vyrabénych forem obrabénim jsou do zna¢né miry zavislé na historii
celého procesu - odlévani, tvareni a tepelného zpracovani. V soucasné dob¢ se zacina uplatnovat
aditivni vyroba, ktera se naprosto lis§i od konvenéni pfipravy materiall, ale kde se i jednotlivé
technologie tisku vyrazné 1i8i. Pfispévek se vénuje porovnani struktury a vlastnosti tvafené¢ho
materialu se vzorky nastrojové oceli AISI H13 vyrobené riiznymi technologiemi tisku. Vzorky jsou
pfipraveny metodami piimé laserové depozice (DED), taveni v praSkovém lozi (PBF) a metodou
tryskéani pojiva (BJ). Metody DED i PBF vyuzivaji ke spékani prasku laserovy paprsek, ale s vyrazné
odliSnymi energiemi a vnesenym teplem. Pro homogenizaci tiSt€nych dili metodou BJ je nutné
zahtivani v peci. Vysledkem je, Ze rizn¢ pfipraveny material mize vykazovat odlisnou strukturu a
vlastnosti. V ¢lanku jsou popsany rozdily v mikrostruktutre, mechanickych vlastnostech a tribologické
odolnosti povrchu aditivné vyrobené nastrojové oceli H13.

1. Uvod

Néstrojova ocel AISI H13 (ekvivalent EN 1.2344 nebo X40CRMOVS5-1) se Siroce pouziva pro
vyrobu forem pro vstiikovani plastil a zapustek pro tlakové liti [1,2]. Tepelnym zpracovanim dosahuje
tvrdosti kolem 55 HRC. V nékterych piipadech se povrch dale zpeviiuje laserovym kalenim nebo
nitridovanim [3]. Molybden a vanad pusobi jako zpeviujici latky, zatimco obsah chromu pomaha
nastrojové oceli AISI H-13 odolavat m&knuti pii pouziti za vysokych teplot. Ocel H13 vykazuje také
odolnost proti tepelnému razu a otéru, ma dobrou tvrdost, odoldva popusténi pii praci za vysSich
teplot. V piipadé konvenéniho tvafené¢ho polotovaru je vSak jeho odolnost ddna celkovou historii
vyroby - od odlévani, legovani a rafinace ptes tvareci a valcovaci teploty az po rezim tepelného
zpracovani s velkym vlivem na kone¢nou Zivotnost nastroje [4].

V soucasné dob¢ se pro aditivné vyrabéné dily pouzivaji riizné technologie, z nichZz hlavni jsou
praskové loze PBF, piimé laserové nandseni DED a relativn€ novéa metoda tryskani pojiva BJ. Jak je
podrobnéji popsano v Casti 2.2, tyto metody se vyrazné€ liSi nejen produktivitou, ale také mnoZstvim
vneseného tepla, coZ siln€ ovliviiuje kone¢né chovani. Tvorba bunécnych struktur, pérovitost, vysoka
zbytkova napé€ti a mnozstvi zbytkového austenitu jsou €asto rozdilné u nastrojovych oceli vyrabénych
metodou AM [5-8]. Ackoli existuje fada ¢lank o aditivni vyrobé nastroji z oceli H13, nebyla
nalezena 74dna podrobna studie, kterd by porovnavala vlastnosti nastrojii vyrobenych rtiznymi
technologiemi AM. Tento clanek hodnoti strukturu, tvrdost, vrubovou houzevnatost a odolnost
povrchu proti opotiebeni vzorkl vyrobenych aditivnim zpisobem z oceli H13 technologiemi PBF,
DED a BJP oproti tvafrenému materialu.

AM  additive manufacturing — aditivni vyroba

BJ binder jetting
DED  direct energy deposition — piima laserova depozice
HT heat treatment — tepelné zpracovani

PBF powder bed fusion — praskové loze
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2. Experiment

2.1. Material pro tisk

K tisku vzorki metodou PBF byl pouzit prasek od spole¢nosti SLM Solutions. Jedna se o sféricky
prasek s rozsahem velikosti od 10 um do 45 um. Kovovy prasek od spolecnosti Hogands s velikosti
¢astic od 53 um do 150 pm byl tistén pomoci technologie DED. V pfipadé metody BMD je vychozi
materidl dodavan ve formé tyCinek, ve kterych je kovovy prasek spojen s termoplastickym pojivem,
chemické slozeni uvadéné dodavatelem je uvedeno v poslednim fadku tabulky 1.

Tab 1. Chemické slozeni [hmotnostni %].

4,75-
5,50
PBF | 560 | 180 | 093 | 113 -
DED | 5,38 15 1 1 -
BJ |4855]| 111708120812 0345

2.2. Aditivni metody

Vzorky PBF byly vytistény na tiskarn¢ SLM 280HL na Technické univerzité v Liberci. Zatizeni
je vybaveno 400W Yb:YAG laserem s vlnovou délkou A = 1,064 pm a primérem svazku 82mm, s
piedehievem konstrukéni platformy na 200°C v inertni dusikové atmosféfe s naslednym fizenym
chlazenim. Sitka kazdé stopy byla 160 pm a vyska kazdé vrstvy 50 um.

Tisk DED probihal na diskovém laseru TruDisk 4006 s vlnovou délkou A = 1,030 um a
maximalnim vykonem 4 kW. Byla pouzita koaxialni navafovaci hlava s pfivodem prasku, kterou nese
robotické rameno Fanuc 20iA. Vzorky byly svafovany pii vykonu laseru 1500 W, rychlosti tisku 500
mm/min a rychlosti nandseni prasku 70 g/min v ochranné atmosféfe argonu.

Vzorky BJ byly vytiStény na zatizeni Studio System 2 od spolecnosti Additive Systems. Bohuzel
se jedna o uzavieny systém a vyrobce neposkytuje parametry tisku.

2.3. Experimentalni metody

K hodnoceni mikrostruktury byl pouZit svételny mikroskop Carl Zeiss Z1M, struktura byla
zviditelnéna leptanim v 5% roztoku Nitalu a v leptadle Vilella-Bain. VEtsi zvétSeni a lomoveé plochy
byly pozorovany na mikroskopu Tescan Vega 3 a na mikroskopu JEOL JSM-6490LV. Zkouska
tvrdosti byla provedena na pfistroji Mitutoyo pfi jmenovitém zatizeni 98,07 N. Tvrdost kazdého
vzorku je primérem nejméné tii hodnot. Pro hodnoceni tribologickych vlastnosti vzorkl byla zvolena
metoda Pin-on-Disc na tribometru Anton Paar TBR3. Méfeni pouzitim kulicky A1203 o praméru 6
mm pii zatézovaci sile 10 N a poc¢tu 10000 cykli. Vyhodnoceni opotifebeni metodou odebraného
objemu. Vzorky se standardnimi V-vruby pro zkousky rdzem v ohybu byly lamany na stroji Zwick
Roell RKP 450.

3. Vysledky

Pro experiment byly vytiStény jednoduché vzorky ve tvaru kvadru o rozmérech pfiblizné
12x12x60 mm v horizontalnim i vertikalnim sméru. Obrazky 1 dokumentuje mikrostrukturu po tisku
bez tepelného zpracovani. Ve vSech piipadech se jednd o martenzit, ktery se vSak morfologicky 1isi
v zavislosti na zpusobu tisku. U vzorku pfipraveného BJ v sestavé podle doporuceni dodavatele
zatizeni nedoslo pfi spékani k uplné difiizi jednotlivych tiSténych vrstev a v matrici zistala fada port,
jak ukazuje obr. 1 a také obr. 2.
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Obr. 1. Vorek PBF, zv.500x DED, zv.500x BJ, zv.500x

20KV ~_X500,"" 50pum (3552 1134 SEI

Obr. 2. Lomova plocha vzorku BJ s mnoha pory

Tabulka 2 uvadi tvrdost podle Vickerse ziskanou po tisku. Vzorek ptipraveny metodou piimého
laserového nanaSeni DED ma nejvyssi tvrdost, zatimco vzorek piipraveny metodou PBF ma tvrdost
0 néco nizsi. V obou ptipadech je tvrdost srovnatelna s tvrdosti komeréné vyrabéného tvaireného
materidlu s tepelnym zpracovanim. U vzorku BJ byla ziskédna nizkd tvrdost 389HV, ktera se
nezmeénila ani po tepelném zpracovani. Chemické slozeni materidlu se v soucasné dobé ovétuje.
Odolnost proti otéru po zkousSce Pin on disc byla vyhodnocena z pti¢ného profilu drazky vzniklé
otérem zatizené kuli¢ky na povrchu. Cim vétsi je objem drazky (¢im vétsi je plocha piiéného fezu
drazkou), tim nizsi je odolnost materialu proti odéru. Z obr. 3 je tedy patrné, ze material vytvofeny
metodou PBF je nejodolnéjsi bez ohledu na smér tisku, at’ uz se zkouska provadi v horizontadlnim
(rovina X-Y) nebo vertikalnim (rovina X-Z) sméru. Metoda binder jet v horizontalnim sméru (tj. v
rovingé X-Y) dava podobny vysledek, ale v kolmém sméru je odolnost proti odéru horsi. Odolnost
proti otéru vzorku DED je zhruba 2x horsi.
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AM metoda BJ PBF DED tvareny
Tvrdost 389 588 620
[HV10]

Tab 2. Hodnoty tvrdosti HV10
tiSténé¢ho materialu H13

Wear rate
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2,47E-07

~
Z
w
[=2]
n
-~
-

Coefficient of wear
[mMm3/(N*mm)]

1,36E-07
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Obr. 3. Tribologicka zkouska Pin on Disc (h- horizontalné, v - vertikaln¢)

4. Diskuse vysledki a zavér

Vysledky potvrzuji, Ze materialy pfipravené riznymi tiskovymi technologiemi pfinaseji rizné a
nékdy necekané vysledky. Zatimco metoda DED vnasi do materidlu nejvetsi mnozstvi tepla, vzorky
po tisku dosahuji vysoké tvrdosti pfes 600 HV10 i bez tepelného zpracovéani. Naproti tomu
To je pravdépodobné zpuisobeno tvorbou hrubozrnnéjsich karbidi béhem tisku, jak potvrdila kontrola
lomového povrchu elektronovym mikroskopem. Rozdily v odolnosti proti otéru u vzorkii BJ v
horizontalnim a vertikdlnim sméru jsou pravdépodobné zplisobeny rozdilnou porovitosti a vadami
tisku v riznych smérech. Nejlepsi odolnost proti odéru a nejrovnomérnéjsi vysledky v horizontalnim
a vertikalnim sméru dosahuji vzorky ptipravené metodou PBF. Tvrdost po tisku se blizi hodnot¢ 600
HV10, mira opotiebeni je poloviéni ve srovnani s DED.

Podékovani

Dé¢kujeme kolegim z TU Liberec za poskytnuti vzorki PBF a Ing. Chaloupkovi z firmy Additive
Systems za vzorky piipravené¢ metodou BJ.
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Abstract. This paper deals with results of detailed investigations on a failed cast upper ram (63 tons)
of a die-forging hammer. Subsurface cast defects primarily represented the “weak areas” responsible
for the initiation of fatigue cracks during industrial exploitation. These defects mostly corresponded
to gas bubbles. The occurrence of Ti(C,N) particles on the surface of these bubbles indicated that
these defects were probably a consequence of release of gas products from the casting mould and/or
mould's painting during the pouring of liquid metal. The evidence of fatigue initiation on repair welds
was obtained only in one case. It was revealed that in this case the cast defects on the surface of the
guiding radius were not completely cut off before repair welding. The remnants of the cast defects in
the interface weld/base material initiated the fatigue crack. Basic mechanical properties of the
subsurface layer of the upper ram complied with the design requirements.

Introduction

Hammers have been historically the most widely used type of equipment for forging. It is the most
versatile equipment for generating load and energy to carry out a forming process. Forging hammers
can be classified according to the method used to drive the ram downward: gravity-drop hammers
and power-drop hammers [1]. Gravity-drop hammers consist of an anvil or base, supporting columns
that contain the ram guides, and a device that returns the ram to its starting position. The energy that
deforms the workpiece is derived from the downward drop of the ram; the height of the fall and the
weight of the ram determine the force of the blow. In operation, the workpiece is placed on the lower
die. The ram moves downward, exerting a force on the anvil and causing the workpiece to deform.
During a working stroke, the deformation proceeds until the total kinetic energy is dissipated by
plastic deformation of the material and by elastic deformation of the ram and anvil when the die faces
contact each other [1].

The upper ram of a die-forging hammer has got the guiding radii for the controlled movement of
this heavy part up and down in the guides of the supporting columns. The cyclic and impact character
of loading makes these parts prone to fatigue damage [2]. The gravity-drop upper ram investigated in
this contribution was cast into sand mould. The guiding radii were manufactured by span machining,
the final operations were grinding and polishing to achieve the required surface roughness. Machining
of castings can generally result in opening of cast defects occurring under the cast surface. The
presence of defects on the polished surface of the guiding radii is not acceptable. These defects can
be mechanically cut off and the required quality of the guiding radii surface can be achieved by repair
welding and subsequent local grinding and polishing. However, welding technology must be
optimised, tempering after welding is usually not possible.

This paper focuses on the detailed characterisation of damage of the gravity-drop upper ram DGH
63 (weight of 63 tons) which was revealed after about a half year of intensive industrial exploitation.

Experimental material
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The heavy upper ram was cast using a GS 22MnNi 5 alloy [3]. Chemical composition of the heat
is shown in Table 1. Solidification of the ram in the sand mould took place several days. The final
shape of the upper ram was manufactured by span machining, grinding and polishing of the guiding
radii. Defects on the surface of the guiding radii were repaired by welding.

Table 1 Heat analysis of the upper ram, wt. %

C Mn Si P S Ni Cr Mo V Ti Al N
021 136 035 0.011 0.004 0.68 0.09 0.02 0.004 0.02 0.030 0.0067

During the expected lifetime non-destructive testing revealed the presence of long cracks in the
guiding radii of the upper ram. Three specimens were cut off in the areas of occurrence of cracks on
and under the surface of the guiding radii. Fig. 1 shows a long crack under the surface of the guiding
radius in the specimen A. As evident there are two repair welds (arrows) on the surface of the guiding
radius. The crack touches both these welds. The detailed investigations on the root causes [4] of the
upper ram damage included:

e opening of surface/subsurface cracks and characterisation of fracture surfaces,

e microstructural assessment of initiation areas of fatigue cracks using light microscopy and
scanning electron microscopy,

e control chemical analysis in a subsurface layer of the guiding radii,

e determination of basic mechanical properties in subsurface areas.

Guiding radius

Figure 1 A long-crack spreading under the guiding radius of the upper ram, Arrows mark the presence
of repair welds.
Experimental results

Fractographic analysis. Cracks in specimens investigated were opened using the hydraulic press,
pins and wedges. Fig. 2 shows opposite fracture surfaces of the crack in the specimen A.

Guiding radius

Figure 2 An opened crack in part of the specimen A

46



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Marianské Lazng, 3'9-5" September 2024 Contribution 9 Pages 45 - 50

The fatigue beach marks [2] can be clearly seen. These lines propagate from three initiation
locations. In all cases fatigue cracks initiated on cast defects which occurred in the depth of several
millimetres under the surface of the guiding radius. Cavities reached several millimetres in size. The
occurrence of several initiation areas on the fracture surface testified multiple initiation of fatigue
damage. The surface of most cavities exhibited a gold colouring. Initiation of the fatigue cracks on
welds was not proven. Details of the fatigue initiation on cast defects are shown in Figs. 3a,b.

Guiding radius Guiding radius

Figure 3a,b Details of multiple initiation of fatigue cracks on the cast defects under the surface of
the guiding radius, specimen A

Topography of cast defects, which were responsible for the initiation of fatigue cracks, was studied
using secondary electrons in a scanning electron microscope. Fig. 4 shows dendrites on the surface
of some defects. These defects can be described as shrinkage cavities [2]. However, in the case of
cavities exhibiting a gold colouring no dendrites were found. The surface of these defects was usually
smooth, Fig. 5. Observations at higher magnifications revealed plate like non-metallic particles on
the surface of such defects. The surface topography of these defects indicates that they represent gas
bubbles [2].

r ,) o 905 A ; : i
Figure 4 Surface topography of a shrinkage Figure 5 Smooth surface of a gas bubble, SE
cavity, SE image, specimen A image, specimen A

Microstructure assessments. Fig. 6 shows a section through the specimen B which was carried
out perpendicular to the fracture surface. In the initiation area under the surface of the guiding radius
there are a few cast defects. Cavities were also observed outside the initiation area. In some cases,
cavities were mutually linked by hair-like cracks. Etching of specimens in 4%Nital revealed that
microstructure around cavities is fine grained and homogeneous. Microstructure of the upper ram
consisted of a mixture of ferrite and pearlite, Fig. 7 [5]. An increased volume fraction of pearlite in
the vicinity of gas bubbles was not observed.
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Figure 6 Fatigue crack initiation on cast defects Figure 7 Ferritic-pearlitic microstructure of the
under the guiding radius surface, specimen B upper ram, gas bubbles, specimen B

The surface of gas bubbles was decorated by non-metallic particles. These particles, as determined
by X-ray microanalysis, corresponded to the Ti(C,N) phase. Fig. 8a shows the surface of the cavity
which is locally decorated by Ti(C,N) particles. Furthermore, on the surface of this cavity fine
alumina particles were found. X-ray microanalysis revealed that Ti(C,N) particles can form
discontinuous thin films along the surface of the gas bubbles, see X-ray map of titanium in Fig. 8b.
Ti(C,N) particles sporadically formed clusters in the metallic matrix close to the cast cavities. Some
coarse globular oxides were also found to be scattered in the metallic matrix. These complex oxides
were rich in aluminium, magnesium, manganese and titanium.

o W

a) b)

Figure 8 A thin discontinuous film of Ti(C,N) particles on the surface of the gas bubble, a) a cross
section through the gas bubble, SE image, b) X-ray map of titanium

Microstructural assessment of some repair welds revealed that in the interface between the weld metal
and the base material cavities can occur, Fig. 9a. It is the evidence that some cast defects on the
surface of the guiding radii were not completely cut off before repair welding. As cast microstructure
of the weld metal consisted of lath martensite, Fig. 9b [6]. Microstructure of the coarse grained (CG)
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HAZ was also formed by martensite, Fig. 9c. In the fine grained and intercritical parts of the HAZ
microstructure consisted of a mixture of ferrite and martensite. Results of microhardness HV 0.02
evaluation in individual parts of welds are summarized in Table 2. As evident un-tempered weld
metal and the CG HAZ represent a significant microstructural notch on the surface of the guiding
radii. In the case of the specimen C it was proved that cast defects in the interface weld metal/base
material (BM) could initiate fatigue cracks during forging.

Table 2 Results of HV0.02 evaluations

Area HV0.02 HV0.02ave
Weld metal 500, 520, 500 507
CG HAZ 647, 737, 703 696

Ferrite (BM) 157, 176, 184 172

Figure 9 a) Defects in the interface repair
weld/base material and in the base material,
specimen C,

b) microstructure of a low carbon lath
martensite in the weld metal,

) martensitic microstructure in the coarse
grained HAZ of the repair weld.

Segt

Control chemical analysis. Spans were machined from the specimen A in the about 10mm
distance from the subsurface cavity which initiated the fatigue crack. The following elements were
analysed: carbon, nitrogen and titanium. Results of chemical analysis are shown in Table 3. Contents
of nitrogen and titanium are close to those of the heat analysis, see Table 1. The lower carbon content
is a consequence of segregation phenomena during the solidification of the upper ram.

Table 3 Results of control chemical analysis, wt.%

C Ti N
0.17 0.015 0.007
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Basic mechanical properties. Two tensile specimens and three Charpy specimens were machined
from the subsurface area of the specimen A. The required properties and experimentally determined
values are summarised in Tables 4 and 5. As evident, evaluated yield stress, ultimate tensile strength,
ductility and impact energy in the subsurface area comply with the required values.

Table 4 Results of tensile tests at room temperature

Specimen Re[MPa] Rm [MPa] As [%] Z [%]

Required min. 300 500 - 650 min. 20 inf.
1 302 530 23.6 45.0
2 301 528 26.0 59.0

Table 5 Results of Charpy tests at room temperature

Specimen KV [J]
Required min. 35

1 92
2 79
3 59

Summary

1. Fatigue cracks preferentially initiated on cast defects. Cast defects under the guiding radii surface
were identified as gas bubbles and partly as shrinkage cavities. The surface of the gas bubbles was
usually covered by a discontinuous film of Ti(C,N) particles which resulted in a gold colouring.

2. The evidence of fatigue initiation on repair welds was obtained only once. In this case the cast
defect on the surface of the guiding radius was not completely cut off before repair welding. The
remnants of the cast defect in the interface weld/base material initiated the fatigue crack.

3. Contents of nitrogen and titanium in the metallic matrix close to the subsurface cast defects were
close to those in the heat analysis. The content of carbon undercut the required value due to
segregation phenomena during solidification. The basic mechanical properties (Re, Rm, A and KV)
in the subsurface area of the upper ram complied with the required values.

4. “Weak areas” responsible for the initiation of fatigue cracks represented primarily subsurface cast
defects. The size of these defects reached several millimetres These defects mostly corresponded
to the gas bubbles. The occurrence of Ti(C,N) particles on the surface of these bubbles indicates
that these defects are probably a consequence of release of gas products from the casting mould
and/or mould's painting during the pouring of liquid metal.
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Abstrakt. Odzinkovani patii ke specifickym druhiim korozniho napadeni zejména mosaznych
armatur a spociva v selektivnim odstraniovani zinku z mosazi, coz ma za nasledek vznik oblasti
houbovité a kifehké médi, a nakonec vede k celkové destrukci soucasti. Proces odzinkovani vyznamné
usnadnuje pfitomnost chloru ve vode a je podporovan také Spatnym provzdu$nénim, nizkou rychlosti
cirkulace kapaliny, vyssi teplotou a propustnymi usazeninami nebo povlaky na povrchu. Piispévek
popisuje analyzu dvou pfipadii odzinkovani mosaznych armatur, ventilii rozvodu teplé uzitkové vody
a trysky meéstské fontany ve tvaru lvi hlavy. Prestoze kazdy z téchto dili pracoval za jinych
provoznich podminek, u obou byla potvrzena tato specifickd forma korozniho napadeni, ¢astokrat
prostupujici celou tloustku stény.

Uvod

Odzinkovani je specifikovano jako selektivni vyluhovani zinku z mosazi nebo z jiné slitiny
obsahujici zinek, a to v dusledku styku s vodou urcitych chemickych vlastnosti [1]. Zinek je vysoce
reaktivni kov, jak je patrné z jeho polohy v galvanické fad¢ napéti. Tato reaktivita prameni ze
skute¢nosti, Ze zinek mé velmi slabou atomovou vazbu ve srovnani s jinymi kovy a atomy zinku se
tak snadno rozpoustéji v agresivnich roztocich. Béhem odzinkovani je tak aktivn&jsi zinek selektivné
odstraiiovan z mosazi, coz ma za nasledek vznik oblasti houbovité a kiehké médi. Tyto oblasti se na
povrchu mosazi objevuji jako cervené skvrny. Podminky ptiznivé pro odzinkovani jsou styk se slabé
kyselou nebo alkalickou vodou, $patné€ provzdusnéné a nizkou rychlosti cirkulujici kapaliny, relativné
vysokeé teploty stén trubek a propustné usazeniny nebo povlaky na povrchu. V zasad€ se mize jednat
o dvoji typ napadeni, bud’ pouze lokalni zasahujici ale do hloubky stény soucasti, nebo rovnomeérné
zasahujici pouze povrch, obr. 1 [2].

Bulk water A Ph®
Coy™

|

Zn*t P A

Oq k X Meringue deposit Oy
t t (ZNC0s)

Bulk Water

2+ 2+
Zn P o, \- o alsTTne
eringue deposit
\ {ZnCog) \ \
AR -\..-\..-\..-\'.'.'-T.'.-'\.-.<-r.'.-'\..-\..-\..-\..-\.-.-1'.' e S e e A e D i e e
2

Brass
Obr. 1 Odzinkovéani mosazi: lokalni (vlevo nahoie) nebo rovnomérné (vlevo dole). Vpravo je
odzinkovéni spojené se vznikem tzv. ,,snéhové pusinky* na povrchu [2]
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V ptipad¢ lokalniho napadeni miZze dojit az k porucham soucasti, pokud je zasazena oblast
dostate¢n¢ hluboké, aby byla naruSena mechanicka integrita. V pfipadé rovhomérného napadeni pak
vznikaji mélké oblasti porézni médi, které se také vyznacuji charakteristickou cervenou barvou.
Odzinkovani je také ¢asto spojené s tvorbou usazenin na povrchu soucasti, kde vznika tzv. ,,snéhova
pusinka“ (meringue) tvofend zasaditym uhli¢itanem zine¢natym (ZnCOs3) [2]. Ta tvofi
charakteristicky bilou, objemnou a houzevnatou usazeninu, ktera vizudlné pfipomina polevu
pusinkového dezertu. M4 tendenci se tvorit, kdyz je pH relativné vysoké (nad pfiblizn¢ pH 8.3) a
rozpustnost zinku je nizka a dokaZze i zablokovat priitok vody, obr. 2 [3].

AR

Obr. 2 Zablokovani pritoku vody vlivem vzniku tzv.
,»sn¢hové pusinky* [3]

Mosazi s obsahem zinku pod asi 15 % jsou obecné povazovany za odolné proti odzinkovani. Tato
hranice je zaloZena na zkuSenostech z praxe, je vzacné, Ze by mosaz s menSim mnozstvim zinku
vykazovala vazné problémy s odzinkovanim. Naopak, mosaz s vys$im obsahem zinku, véetné alfa
mosazi s 15-30 % zinku a duplexni mosazi (>30 % Zn) muize byt za ur¢itych okolnosti k odzinkovani
siln¢€ nachylna.

Zkusebni material a postupy

Odzinkovani jako pficina poruseni tésnosti a poSkozeni mosaznych armatur bylo posuzovano ve
dvou nezavislych ptipadech. V prvnim ptipadé¢ dosSlo k rozsdhlému poskozeni zejména fitinkl a
armatur na potrubi teplé uzitkové vody (TUV), kde bylo pro detailni analyzy vybrano téleso
vodoméru, obr. 3, ve druhém piipade pak doslo v jeho disledku k poskozeni mosazné koncovky
trysky méstské fontany ve tvaru lvi hlavy, obr. 4.

Obr. 3 Poskozeny vodomér potrubi TUV Obr. 4 Mosazna tryska a jeji odlomena cast

V obou ptipadech se jednalo o bézné komer¢ni produkty, a nebyl u nich znam typ pouzité mosazi
ani jeji chemické sloZeni. V obou sledovanych ptipadech tak byla provedena vizudlni prohlidka
doplnéna optickodigitalni analyzou, kontrolni rozbor chemického slozeni, detailni metalograficka
analyza a analyza fraktografickd doplnéna dale o EDX mikroanalyzu v defektnich oblastech.
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Vysledky vizualni a optickodigitalni analyzy

Téleso vodoméru. Otazku, zda se jedna o napadeni z vnitini nebo z vnéjsi strany, bylo mozné
zodpovédét na zaklade zjisténi, ze barva na vnéjSim povrchu télesa je odchlipnuta a drzi na koroznich
narustcich, obr. 5, coz piesvéd¢iveé ukazuje na napadeni z vnitini strany a vytlaceni barvy koroznimi
produkty. Podobn¢ byla ovSem napadena a nariistky pokryta i vnitini strana télesa vodomeéru, obr. 6.

b o & ]
Obr. 5 Odchlipnuta barva na narastcich na Obr. 6 Korozné napadeny vnitini povrch télesa
vnéjSim povrchu télesa vodoméru vodoméru

Poskozena oblast télesa vodoméru byla podrobena i detailni optickodigitalni analyze provadéné
na mikroskopu Keyence VHX 5000, ktera potvrdila, Ze korozni napadeni postupovalo z vnitiniho
povrchu pokrytého nepravidelnymi ¢ervenohnédymi skvrnami a zejména ¢etnymi trhlinami, obr. 7.
Zpisob siteni téchto trhlin je patrny na lomové plose vzorku ptipraveného na fraktografickou analyzu
obr. 8. Pravé tento vyskyt pualkruhovitych ttvari odlisného zabarveni je pro proces odzinkovani
typicky a je spojen s rozpousténim zinku a vznikem houbovité médi.

Obr. 8 Siteni trhlin pies sténu télesa vodoméru
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Tryska fontany. Podobné byly i ve sténé trysky fontany zjistény Cetné a rizn¢ orientované trhliny,
obr. 9, na jejim vnitinim povrchu pak byly u lomu pozorovany oblasti zbarvené do ¢ervenohnéda,
obr. 10.

Obr. 10 Odlisné zbarveni na vnitini stran¢ trubky u
lomu

Obr. 9 Popraskana sténa trysky fontany

Vysledky analyz chemického sloZeni

Pro kontrolni chemickou analyzu byly v obou piipadech piipraveny kusové vzorky a samotna
chemicka analyza pak byla provedena na pfistroji ARL RTG Advant X. Vysledky tohoto rozboru pro
téleso vodoméru jsou uvedeny v tabulce 1 spolu se specifikaci chemického slozeni mosazi typu
C85200 znamé pod obchodnim nazvem ,,0lovénd zlutd mosaz*, jiZ se dana slitina svym chemickym
slozenim blizi nejvice, ovSem s vyznamnou vyjimkou v obsahu hliniku, ktery je u slitiny C85200
velmi omezen. Vysledky chemické analyzy trysky fontany jsou shrnuty v tabulce 2 spolu se
specifikaci chemického slozeni tvafené mosazi typu CW601N (C34200 podle ASTM, CuZn35Pb2
podle EN), ktera nejpiesnéji odpovida zjisténému chemickému slozeni, pfestoze obsahy cinu i Zeleza
jsou u analyzovaného vzorku vys$si nez horni limity uréené pro tuto znacku mosazi.

Tabulka 1: Vysledky kontrolni chemické analyzy télesa vodoméru [hm.%]
Prvek Cu Zn Pb Al Sn Fe Si Ni
T¢leso vodoméru | 73.90 | 23.19 2.55 1.49 1.14 0.43 0.41 0.26
C85200 70-74 | 20-27 | 1.5-3.8 | <0.005 | 0.7-2.0 | <0.6 <0.05 <1.0
Tabulka 2: Vysledky kontrolni chemické analyzy trysky fontany [hm.%]
Prvek Cu Zn Pb Al Sn Fe Si Ni
Tryska fontany | 63.15 | 34.02 1.97 0.04 0.22 0.20 0.16 0.06
CWG601N 62-63.5 | zbytek | 1.6-25 | <0.05 | <0.1 <0.1 - <0.3

Krom¢ analyzy chemického slozeni télesa vodoméru byla také provedena analyza inkrustact,
odebranych z té€lesa vodoméru. Analyza byla provadéna pomoci OES ICP spektrometrie na ptistroji
Perkin Elmer Optima 8000. Vzorky byly roztaveny, nasledné rozpustény ve vodé a vodny roztok byl
pak analyzovan. Vysledky omezené na obsah technicky vyznamnych sloucenin jsou shrnuty
v tabulce 3 a ukazuji zejména na dvé skutecnosti, jednak na to, ze inkrustace obsahuje nejvyssi
koncentraci zinku (resp. ZnO), pak Zeleza, a je v ni dale ptitomna sira, sodik a chlér, ale také se do ni
Vv mensi mitfe uvoliiuje olovo. Vysoka koncentrace siry mlize naznacovat, ze nékde v potrubi dochézi
I kK mikrobialni korozi ptisobenim tzv. siru redukujicich bakterii.
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Tabulka 3: Vysledky analyzy chemického slozeni krusty na povrchu télesa vodoméru [hm. %]
Prvek C | S | CI"| ZnO | NaxO |Fe203| SiO2 | Al203 | NiO | CuO | PbO | CaO
vodomér |1.11]16.2(0.84|40.60 | 6.39 [15.96| 1.29 | 0.36 | 0.48 | 0.29 | 0.67 | 0.09

Vysledky metalografické analyzy, fraktografické a EDX mikroanalyzy

Metalograficka analyza byla provadéna na optickém invertovaném mikroskopu Olympus GX51,
fraktograficka analyza vcetné¢ EDX mikroanalyzy pak na rastrovacim elektronovém mikroskopu
JEOL JSM-5510, vybaveném energiové disperznim analyzatorem X-max 20 firmy OXFORD
Instruments a softwarem INCA

Téleso vodoméru. Jiz na makrovybrusu ndhodné vybraného pti¢ného fezu sténou vyrobku je jasné
zietelna oblast poskozeni a jednoznacné potvrzena i skutecnost, Ze k nému doslo z vnitiniho povrchu,
obr. 11, 12. Na metalografickém vybrusu jsou pak v detailnim zobrazeni v defektni matrici patrné
,diry* na hranicich mezi jednotlivymi zrny (tmavé oblasti) a déle taky odliSné zabarveni kovové
matrice, a to zdanlivé i uvnité jednotlivych zrn, obr. 13. Naproti tomu, v oblasti mimo korozni
napadeni je mikrostruktura jednofazova, tvofend tuhym roztokem a, ve kterém se pii velkém zvétSeni
daji rozlisit dvoji ¢astice, obr. 14. Ovalné ¢astice s okrovym zabarvenim a s vyraznym mezifazovym
rozhranim s matrici vytvaii ¢astice olova rozptylené v mikrostruktute, coz potvrdila také EDX
mikroanalyza, obr. 15, tabulka 4. Riznotvaré Sedé Castice majici dendriticky tvar a nevyrazné
rozhrani s matrici predstavuji ¢astice bohaté na Zelezo a taky hlinik, obr. 16, tabulka 4. Jako posledni
byl analyzovan ttvar vylou¢eny V nartustu na vnéj§im povrchu vodoméru. Jednalo se ziejme o néjakou
formu oxidu zine¢natého, coz znaci, ze se zinek opétovné vyloucil na povrchu armatury, obr. 17,
tabulka 4.

hrani mezi poskozenou a
neposkozenou oblasti t€lesa vodoméru poskozené oblasti
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Obr. 16 Zelezem bohaté &astice ve struktuie Obr. 17 Castice ZnO vyloudena v nartistu na
télesa vodoméru povrchu télesa vodoméru

Tabulka 4: Vysledky EDX mikroanalyzy sloZeni oblasti z obr. 15, 16 a 17 [hm. %]
Prvek Cu Zn Pb Fe Cr P Al Ni Mn 0]

Spektrum 1 (obr. 15) | 9.3 16 | 68.3 - - - - - - 20.8

Spektrum 1 (obr. 16) | 3.9 6.5 81 | 636 | 3.9 3.1 1.1 1.3 0.8 -
Spektrum 1 (obr. 17) - 27.8 - - - - - - - 72.2

Tryska fontany. Metalograficky vybrus poSkozené Casti trysky byl veden rovnobézné s lomovou
Carou, tedy v roviné kolmé k ose trubky. Jiz v neleptaném stavu se sténou trubky $ifilo sitovi hrubych
rozevienych trhlin vychazejicich z vnitiniho povrchu. Do hloubky asi 100 um pod vnéj$im povrchem
byla struktura homogenni, bez defektti (obr. 18). Hloubé&ji pod vnéj$im povrchem se ale zvyraziuje i
trhliny (obr. 18). V souladu s odhadovanym typem mosazi je mikrostruktura vzorku po naleptani
viditelné tvofena smési fazi o+ B s prevazujicim podilem faze a, pficemz piednostné je odzinkovanim
zasazena faze [, kterd mé obsah zinku vyssi, obr. 19, 20.
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Obr. 19 Detail mikrostruktury v neposkozené  Obr. 20 Detail struktury a korozniho napadeni u
oblasti u vné&jsiho povrchu trysky fontany vnitiniho povrchu trysky fontany

Fraktograficka analyza pak potvrdila, Ze lomova plocha sestavala na vétsiné obvodu trysky ze
dvou odlisnych oblasti, u vnitiniho povrchu byla orientovana kolmo ke stén¢ trubky a byla viceméné
hladka, ovSem poslednich 100 az 200 um u vnéjsiho povrchu tvofilo jakysi schod a lomové plocha
tam byla velmi Clenita, Casto byla také tato oblast oddélena od piedeslé navic i obvodovou trhlinou,
obr. 21. V detailnim pohledu je zfejmé, ze lom tvoii kombinace transkrystalického tvarného lomu s
prvky lomu interkrystalického, obr. 22.

G o ! "':L."‘f‘ﬁ‘h il ﬁﬁ- E v T x3 i by Al B
Obr. 21 Dv¢ ruzné oblasti na lomové plose Obr. 22 Detail lomové plochy, koroze a
oddélené obvodovou trhlinou tvarny lom s prvky interkrystalického lomu
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Diskuze vysledki

Provedené Setieni potvrdilo v obou ptipadech odzinkovani mosazi jako primarni pii¢inu vzniklych
defekti. Prestoze se jednalo jak o rozdilné typy mosazi, tak i o odliSnou teplotu a rozdilné podminky
provozu, jedno meély oba piipady spolecné. Do plivodni pitné vody byl pfidavan z divodu dodatecné
dezinfekce chlor; u potrubi TUV ve formé piesné davkovaného mnozstvi chlordioxidu (ClOy),
Vv ptfipadé¢ méstské fontany, Vv niz navic voda opakované cirkuluje, byly pouzity chlorové tablety
Vv automatickém déavkovaci.

Zakladni mechanismy, kterymi dochazi k odzinkovani, jsou pomérné dobie znamy [4].
Nejjednodussi je singularni mechanismus, ve kterém jedina vyznamna anodicka reakce zahrnuje
oxidaci kovového zinku a jeho rozpousténi z mosazného povrchu. Pii uplatnéni dualniho mechanismu
pak dochazi k oxidaci a paralelnimu rozpousténi médi i zinku. Jak se rozpustna méd’ hromadi ve vodé
v blizkosti odzinkovaného povrchu a je-1i oxidacné-redukéni potencidl dostatecné nizky, ustavuje se
rovnovaha mezi méd’natymi ionty ve vodé a kovovou médi. V takovém piipad¢ se podstatna cast
medi, ktera se rozpusti, znovu ulozi nebo ,,nanese” zpét na odzinkovany kovovy povrch a ztrata
materialu je zptisobena pouze vyluhovanim zinku.

Elektrony uvolnéné pfi rozpousténi zinku jsou spotfebovavany katodickou reakei, kterou tvofi
redukce bud’ kysliku nebo chléru dodavaného z hlavniho elektrolytu (tj. vody). V této reakci pravé
spociva ten nejvyznamnéjsi vliv chloru na proces odzinkovani. Obecné se véri, Ze vEétSina aniontd, 1
kdyz ne vSechny, ma tendenci zvySovat sklon k odzinkovani mosazi. Tento Ucinek je pfipisovan
zvysené vodivosti vody v pfitomnosti dalSich anionti.

K odzinkovani dochazi v systémech studené i teplé vody, nicméné Uniky média v disledku
odzinkovéni jsou relativné castéjs$i v teplé vod€. To muze byt zpusobeno skuteCnosti, ze v
horkovodnim potrubi dochdzi k vysrazeni soli (napf. uhli¢itan véapenaty) a zvySeni pH, coz
odzinkovéni urychluje. Vyzkumy ukézaly, ze rychlost odzinkovani se az zdvojnasobuje, kdyz se
teplota zvysi z 20 na 70 °C [5].

Pfi odzinkovani miiZze navic dochdzet 1 k uvolnéni dalSich sloZzek mosazi, napt. olova, které je
soucasti mnoha mosazi pro pouziti na pitnou vodu (dokonce i mosaz inzerovana jako ,,bezolovnata*
muze obsahovat az 8 % olova). Od roku 2018 je olovo uvedeno na kandidatni listiné REACH
(Registration, Evaluation, Authorisation and Restriction of Chemicals) jako latka poskozujici zdravi
a jeho pouziti se proto fidi zpfisnénymi predpisy. Nicméné, U mosazi pouzivanych pro rozvody pitné
vody deklaruji vyrobci, ze 0lovo je pevné vazano ve struktuie slitiny a do vody se neuvoliuje
[napf. 6]. To ovSem nemusi byt v pfipadé odzinkovéani pravda, protoze struktura takto napadené
mosazi se stava houbovitou, a nakonec propousti vodu, ktera tak teoreticky mtize uvoliiovat obnazené
castice olova do ob&hu vody.

Zavér

Provedené analyzy potvrdily, Ze k poSkozeni jak armatur potrubi teplé uzitkoveé vody, tak i trysky
fontany doslo vlivem specifického korozniho napadeni mosazi — odzinkovani. Zasadni vliv na vznik
tohoto poskozeni ma nejen chemické slozenti slitiny, ale 1 teplota vody a obsah chloru a/nebo chloridil
v ni. Odolnost mosazi proti odzinkovani mize byt zvysena ptisadou dalsich prvkd do mosazi jako je
cin a také arzen, antimon nebo fosfor (v rozmezi obsaht 0.02 az 0.1 %). K odzinkovani armatur a
fitinkt ale doslo i pfesto, ze byly vyrobeny z mosazi obsahujici tyto prvky, a navic ma tato mosaz i
vysoky obsah médi. To ukazuje, Ze pro dané podminky neni pouziti mosazi na toto potrubi vhodné.
Naproti tomu u trysky fontany je pravdépodobné, Ze mosaz s vyssi koncentraci médi ve spojeni
S dlslednéjSim sledovanim davkovani dezinfek¢nich prostfedkii do vody by mohlo problém
S odzinkovanim vyfesit.
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Analyza kavita¢niho poskozeni spojti trubek z oceli HR3C po
creepovych zkouskach vnitinim pretlakem
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KliGova slova: creepova zkouska s vnitfnim pfetlakem, ocel HR3C, Inconel 617, svarovy spoj,
kavitacni poSkozeni, NORDTES TR 302

Abstrakt. Creepové chovani novych typt austenitickych zarupevnych oceli pouzivanych zejména
pro piehfivaky USC kotla odrazi strukturni zmeény, ke kterym u nich dochézi v priitbéhu dlouhodobé
creepové expozice. Jedna se hlavné o vznik kiehké intermetalické faze o, kterd vyznamné ovliviiuje
jak mechanické vlastnosti, tak i dlouhodobou Zarupevnost, a tim také provozni spolehlivost téchto
bloku. Prispévek popisuje creepové kavitaéni poskozeni heterogennich svarovych spojt trubek z oceli
HR3C a Inconel 617 svatovanych metodou TIG a ptidavnym dratem na bazi slitiny Inconel 617, které
byly zkouSeny vnitinim pretlakem. Ke vzniku findlniho poSkozeni doslo vZdy na strané oceli HR3C
za hranici tepelné ovlivnéné oblasti svarového spoje a hrubé creepové trhliny kopirovaly hranice zrn
bohaté¢ dekorované cCasticemi karbidu M23Ce a také faze sigma. Rozsah a dosah creepového
kavita¢niho poskozeni byl hodnocen podle postupu NORDTEST TR 302 (dale jen NT TR 302).

Uvod

Oceli HR3C, Super304H a 347HFG patii mezi komeréné velmi Gspésné znacky nové generace
austenitickych zarupevnych oceli a nachazeji uplatnéni ptedev$im v koncovych stupnich piehtivaka
USC kotla diky vynikajici Zarupevnosti, dobré odolnosti proti oxidaci i korozi vodni parou [1,2].
Diky vyvazenému chemickému slozeni se jedna o plné austenitické oceli, v nékterych pfipadech pak
I s mens$im podilem d-feritu. Oproti pfedchozi generaci zastoupené piedevsim ocelemi 304 a 316 se
tyto nové 1i8i jednak pifisadou médi (Super304H), dusiku a niobu (HR3C), resp. niobu a specialni
kombinaci tvafeni a tepelného zpracovani (347HFG). Nicmén¢, vyssi obsah chromu, zejména
Vv ptipadé oceli HR3C, kde dosahuje 25 hm. %, s sebou pfinasi zvysenou pravdépodobnost precipitace
intermetalické o-faze, a to navzdory tomu, Ze vysSi obsah dusiku snizuje nachylnost této oceli k jeji
tvorbé. Vyznamnou otazkou je také chovani a vlastnosti svarovych spoju téchto oceli. Jelikoz se
pouzivaji hlavné na koncové stupné piehiivakt USC kotld, Casto se svafuji s trubkami z niklovych
superslitin a s vyhodou se jako pfidavny material pouzivaji rovnéz niklové superslitiny, napf.
INCONEL 617, které se vyznacuji dobrou odolnosti proti korozi a vyjimecnou kombinaci
vysokoteplotni pevnosti a odolnosti proti oxidaci. Jejich pouZiti také vyznamné omezuje nékteré
negativni jevy pii svafovani téchto materialii, zejména vznik horkych a relaxac¢nich trhlin, vznik faze
sigma nebo jinych kiehkych fazi, navic G¢inné€ brani pterozdéleni uhliku nebo kompenzuje rozdily
V teplotni roztaznosti jednotlivych materialti v piipadé heterogennich svarovych spoju. [3]

Pro zjisténi creepovych charakteristik oceli, resp. jejich svarovych spojl, pfi co nejvernéjSim
napodobeni skute¢ného provozniho zatizeni piehtivakovych trubek v Kkotli, 1ze vyuzit creepovych
velkou vyhodu oproti klasickym creepovym zkouskam jednoosym tahem V tom, ze dokaze zachytit
skute¢ny rozvoj creepové deformace jak po obvodu trubky, tak i po jeji délce.

Clanek je zaméfen na hodnoceni stupné creepového poskozeni oceli HR3C, resp. jejiho svarového
spoje a kvantifikaci kavitacniho poskozeni v okoli mista kone¢ného lomu na vzorku podrobenému
creepové zkousce vnitinim pietlakem.
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Zkusebni material a postup

Creepové zkousky vnitinim pietlakem byly provadény na vzorku piipraveném z piehiivakové
trubky @ 44 x 6.3 mm vyrobené z oceli HR3C a svatfené obvodovym svarovym spojem za pouziti
metody TIG (141) a ptidavného materialu na bazi slitiny Inconel 617 (2.4663). Tato kombinace
austenitického zakladniho materidlu s niklovou superslitinou jako pfidavnym materidlem se pfii
svafovani ¢asto vyuziva, protoze ma vyssi pevnost 1 Zarupevnost a garantuje svarovému spoji nejen
dobrou odolnost proti korozi a oxidaci vodni parou, ale snizuje nachylnost svarového kovu ke vzniku
horkych trhlin, koroznimu praskani pod napétim 1 starnuti. ProtoZze byl maximalni ptetlak uvniti
trubky z diivodu zajisténi té€snosti zkusebni sestavy omezen na 30 MPa, byla zmensena tloustka stény
trubky ze 6.3 na 4 mm a pouzita zvySena teplota zkouseni 760 °C. Celkem byly realizovany tfi
creepové zkousky s vnitinim pretlakem, pficemz pro vypocet tangencidlniho napéti ve stén¢ trubky
ot bylo vyuzito vztahu platného pro tenkosténna télesa ve tvaru:

Dynitini'D
O = =7 ),
kde Dyniini je vnitini pramér trubky [mm], p vnitini pretlak [MPa] a s ptedstavuje tloustku stény
trubky [mm].

Nami stanoveny maximalni ptipustny ptetlak ve zkusebnim télese 30 MPa vyvolava podle rovnice
(1) u trubky danych rozméra stfedni tangencialni napéti ve sténé trubky ve vysi 135 MPa, coz byla
horni limitni hodnota zkouseni.

K urceni parametri creepovych zkousek vnitinim ptetlakem (vztah mezi napétim a dobou do
lomu) byl vyuzit vypocet podle parametrické rovnice SVUM [5] provedeny pro stiedni hodnoty meze
pevnosti pii tedeni uvedené pro ocel HR3C (1.4952) v materidlovém listu (VdTUV-Werkstoffblatt
WB 546 [6]), protoZe tato ocel neni dosud zavedena do evropské normy pro bezesvé trubky pro
tlakové ucely (EN 10 216-5).

Jak se ukazalo, dosazené doby do lomu byly u vSech zkuSebnich téles vyznamné vyssi, nez
odpovidalo ptedb&ézném piepoctu ze sttednich hodnot meze pevnosti pii teceni oceli HR3C, tabulka 1,
obr. 1. Vysledky se v dusledku pfijatych napétovych omezeni pohybuji pouze v tzkém ¢asovém
rozmezi od 1000 do 2000 hodin a, tfebaZe kopiruji sklon izotermickych kfivek, vSechny leZi nad
kiivkou odpovidajici teplotné-napét'ove zavislosti doby do lomu pro teplotu 760 °C a odpovidaji spis
ktivce pro teplotu 730 °C.

1000 |

Tabulka 1: Vysledky creepovych zkousek : —
s vnitinim pietlakem [
Teplota | Tlak Cas
Vzorek
[°C] [bar] (h] 100

vZ4 | 760 290 356 - —|

VZ5 760 260 984 -

VZ 6 760 248 1 675 L EXPERIMENT.

“ 1000 ) ) ' 10000

100 Cas, h

Obr. 1 Graf zavislosti doby do lomu na teploté a
napéti oceli HR3C s experimentéalnimi vysledky

Vysledky vizualni a metalografické analyzy vzorku

re¢

Vsechny zkousky vykazovaly po ukonéeni podobny vzhled, kdy doslo k viditelnému ,,nafouknuti
trubky a poskozeni bylo vizualn¢ pozorovatelné v zakladnim materialu trubky a zasahovalo az do
tepelné ovlivnéné oblasti svaru, obr. 2. V oblasti maximalniho poskozeni byla na vnéj§im povrchu
vSech vzorkli patrnd sit’ rtizné hrubych axialnich rovnobéZnych trhlin majicich typicky vzhled
creepovych trhlin. Detailni snimky oblasti poskozeni z obou povrchl trubky ziskané pomoci
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optickodigitalniho mikroskopu KEYENCE VHX 5000 jsou ukazany na obrazcich 3 a 4. Zatimco na
vnéj§im povrchu byly trhliny hrubsi a vice rozeviené, na vnitinim povrchu trubky vytvately naopak
vice ¢i mén¢ pravidelné sitovi jemnych trhlinek propojenych s trhlinami hrubymi, obr. 5. Pfestoze na
vnéj$im povrchu trhliny koncily zhruba na hranici TOO, na vnitinim povrchu pokracovalo sitovi
téchto jemnych (povrchovych) trhlinek az na hranici ztaveni.

Obr.' Trl}y na vn‘éjéim povrchu trubky -
vzorek VZ4

Obr. 2 Nafouknuta oblast trubky
s trhlinami blizko svaru — vzorek VZ4

o

/ a14
m povrchu

Obr. 4 Trhliny na vnitinim povrchu trubky  Obr. 5 Detail sitovi trhlinek na vnitini
- vzorek VZ4 trubky - vzorek VZ4

Metalograficka analyza vzorkd byla provadéna na optickém invertovaném mikroskopu Olympus
GX51 a byla zaméfena hlavné na identifikaci mikrostruktury a kavitatniho poskozeni na pficném
fezu sténou trubky vV misté maximalniho rozevieni trubky a také kavitacniho poSkozeni na podélném
fezu v riznych vzdalenostech od osy svaru.

Z vngjsiho povrchu trubky vychéazela ve vSech ptipadech hrub4 magistralni trhlina prochéazejici
ptes celou tloustku stény trubky. Podél vnéjsiho povrchu trubky byly dale pozorovany cetné hrubsi i
jemn¢jsi trhliny, pfi¢emz smér jejich Sifeni nebyl vZdy kolmo na povrch trubky, ale naptiklad obé
veétsi trhliny na obr. 6 se §itily pod thlem zhruba 45°. Plytké trhliny, resp. mikrotrhliny se nachazely
rovnéz podél vnitiniho povrchu trubky. Srostouci obvodovou vzdélenosti od lomu se rozsah
creepového poskozeni zmensSoval a soustfed’oval se prevazné na vnéjsi povrch trubky, obr. 7.

2000 pm
[ . |

Obr. 6 Trhliny ve sténé trubky v misté maxima Obr. 7 Cetné kavity, propojené kavity a
poskozeni, leptany stav mikrotrhliny ve sténé trubky
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Mimo trhlin a mikrotrhlin, $ificich se vyhradné po hranicich zrn, obr. 8, se u vsech vzorka
vyskytovaly rovnéz ¢etné kavity a propojené kavity, vznikajici na hranicich zrn, v trojnych bodech a
velice Casto také na rozhrani Castic karbidu Cr3Cs nebo o-faze S matrici, coz umoznovalo jejich
spojovani a urychleni creepového poskozeni, obr. 9 az 11.
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Obr. 8 Mikrotrhliny a propojené kavity u Obr. 9 Detail mikrostruktury, ¢astic sekundarnich
vnéjsiho povrchu trubky fazi a kavit ve sténé trubky

__25um e, 5%

Obr. 10 Identifikace ¢astic a kavit na hranicich zrn

Obr. 11 Fazova mapa potvrzujici ptitomnost
¢astic Cr23Cs a o-faze ve spojeni s kavitami

Prestoze se finalni lom realizoval Vv zakladnim materialu na strané oceli HR3C, kavita¢ni
poskozeni bylo pozorovano 1 v celé tepelné ovlivnéné oblasti a také 1 ve svarovém kovu, prestoze
creepova odolnost slitiny Inconel 617 je vyrazné vyssi nez oceli HR3C.

Vysledky analyzy creepového kavitacniho poskozeni vzorku

Vsechny nejbéznéji pouzivané postupy analyzy creepového kavitatniho poskozeni oceli jsou
formaln¢ zaloZzeny na stejném plvodnim Neubauerové zpusobu hodnoceni rozsahu poSkozeni
teCenim, ktery je d€li do 5 tfid od stavu zcela bez kavit (1), ptes jednotlivé kavity (2), orientované
kavity a fetizky kavit (3) az po mikrotrhliny (4) a makrotrhliny (5). [7] Vdané ptipad¢ bylo kavita¢ni
poskozeni hodnoceno podle piedpisu NT TR 302 (viz tabulka 2), ktery je zalozen na ploSné
kvantifikaci tohoto poskozeni a poskytuje tak nejobjektivnéjsi zptisob hodnoceni. [8]
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Tabulka 2: Definice creepového kavitaéniho poskozeni podle NT TR 302 [8]

Trida Typ poskozeni Definice poskozeni Pozn.
0 Bez poskozeni/ N< 100 kavit/mm? o velikosti >0.5pm 1)
novy material
1 | Bez kavit (po expozici N< 100 kavit/mm? o velikosti >0.5pum 1
na teploté)
2 Izolované kavity Kavity netvori retizky ani oddélené HZ
2a - malé mnozstvi 100 < N <400 kavit/mm? 1)
2b - znaéné N > 400 kavit/mm?
3 Orientované kavity | Retizky kavit/separace HZ (max. 3 zrna nebo
100 pm)
TPk TpC 1),2),3)
3a - malé mnozstvi 50<Lcmax<200 pum 400<N<1600 kavit/mm?
3b - znac¢né Lemax>200 pm N>1600 kavit/mm?
4 Mikrotrhliny Trhliny o délce (3x zrno nebo 100 pm)
<Lmax <2 mm
e 3),4),5)
4a - malé mnozstvi Max (3x zrno nebo 100 pm) < Lmax <400 pm
4b - zna¢né 400 um < Lmax < 2mm
5 Makrotrhliny Trhliny detekovatelné NDT. obecné Lmax > 4), 5)
2mm ’
1. N je pocet kavit na jednotku plochy metalografického vybrusu (kavit/mm?)
2. typ K poskozeni se vztahuje na piipady s malym poskozenim mimo hlavni linii poskozeni;
typ C poskozeni se vztahuje na pifipady s rozptylenymi formacemi kavit; pfi nizkych trovnich orientované
kavitace (tfida 3a. spodni limit) mohu byt typy K and C nerozlisitelné;
fetizek kavit = formace s n€kolika kavitami na hranici zrn (HZ) rozsitujicimi se do pfilehlych zrn
3. Lcmax = celkova souhrnna maximalni délka souvislych fadkt kavit. kazdy s délkou nejméné 50 um pii sou¢asném
spInéni pozadavku hustoty nejméné 100 kavit/mm HZ v ptislusném zorném poli. tj. na obrazu o plose 100 cm?
pii zvétSeni 500x.
4. Doporucuje se. aby bylo uvedeno i poskozeni mimo trhliny: napt. 4B/1. 4b/3bC nebo 5/4a/3aK
5. Lmax = maximalni délka trhliny. dv¢é trhliny se po¢itaji jako jedna. je-li jejich vzdalenost mensi nez délka kratsi

Analyza rozsahu kavitace na trubce z oceli HR3C vzorku VZ5 byla provedena jednak v misté
maximalniho poskozeni po obvodu trubky a v rizné hloubce pod vnéjSim povrchem, a pak také
v axialnim sméru ve vzdalenosti 0, 1, 3, 5 a 10 mm smérem od linie ztaveni do zakladniho materialu
této trubky. Ze snimkii na obr. 12 aZ 16 je patrné, Ze ke kavitacnimu poskozeni doslo po celé délce
vzorku. Kvantitativni vyjadieni podle NT TR 302 je uvedeno v tabulce 3 pro analyzu vzorku

trhliny. celkova délka = délka spojenych trhlin a zbytku prufezu (ligamentu) promitnuta do hlavniho sméru

trhliny.

V podélném sméru a v tabulce 4 pro smér obvodovy.

Obr. 12 Kavita¢ni poskozeni trubky z oceli HR3C, podélny fez, neleptano
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Obr. 13 Detail kavita¢niho poSkozeni u hranice Obr 14 Detall kav1tacn1h0 poskozem 1 mm od
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Obr. 15 Detail kavitacniho poskozeni 5 mmod  Obr. 16 Detail kavitaéniho poskozeni 10 mm od
hranice ztaveni hranice ztaveni

Tabulka 3: Hodnoceni creepového poskozeni podle NT TR 302- vzorek VZ5, podélny smér
Vzdalenost od hranice ztaveni (mm) Trida poskozeni
0 K3a
1 2a
3 K3a
5 43,5
10 K3b

Tabulka 4: Hodnoceni creepového poskozeni podle NT TR 302 - vzorek VVZ5, po obvodu trubky a
napfic tloustkou stény

Vzdalenost od Vzdailenost od mista maximalniho poSkozeni po
vnéjsiho povrchu obvodu trubky (mm)
trubky (mm) 2 5 10
0 4b 4a 4a
1 K3a K2a K3a/K2a
2.5 4a K2a K2a
Vnitini povrch 4a 4a 4a
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Zavér

Vysledky rozbor heterogennich svarovych spojt trubek z oceli HR3C a Inconel 617 svafovanych
metodou TIG s pridavnym dratem na bazi slitiny Inconel 617 ukézaly, ke creepovému poskozeni
dochazi v zakladnim materidlu oceli HR3C nedaleko svarového spoje, ale jiz mimo oblast, ktera je
svafovanim ovlivnéna. Kavita¢ni poSkozeni se vSak rozsifuje i do oblasti TOO a dokonce i SK.
Iniciaci a propojovani kavit usnadnuje precipitace karbidi Cr23Ce a také tvorba o-faze, které vyrazné
napomahaji k oslabeni hranic zrn. Vyznamnou zpeviiujici fazi v austenitickych zarupevnych ocelich
je také Z-tfaze (nitrid NbCrN), jejiz velikost je ale fadoveé okolo 50 nm, precipituje zejména na
dislokacich, a ztstala proto pti ndmi pouzité detek¢ni technice neodhalena.

Podékovani

Tento prispévek byl zpracovan v ramci projektu Instituciondlni podpora na dlouhodoby a
koncep¢ni rozvoj vyzkumné organizace v roce 2024, ktery poskytlo Ministerstvo primyslu a obchodu
CR. Experimentalni vysledky byly ziskany v ramci feeni projektu TA CR v programu THETA, &.
projektu TK03020055.
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Identifikace vedeni ventilti na bazi zeleza

Identification of Fe-based valve guides
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Abstrakt. Funkce a materialy vedeni ventilti pistovych motora. Kluzné tfeni za rychlosti od
nuly az po desitky m/s. Mezni tfeni za vysokych teplot. Stribeckova kiivka. Varianty vedeni
raznych vyrobct repasovanych motorti na bazi Fe. Odlitky z litiny s lupinkovym grafitem -

s vysokym obsahem fosforu; - z bézné litiny izotermicky kalené. Produkty na bazi praskové
metalurgie smési praski oceli a bronzt. Pribéhy tuhosti (pordzity) podél a napti¢ vedenimi
PM. Tvrdost, dokumentace optickou a fadkovaci elektronovou mikroskopii. Poznatky pro
praxi.

Keywords: Valve guide, piston gas - engine, straining, materials, matallography

Abstract. Functions und materials of piston engine valve guides. Sliding friction at speeds from zero
to tens of m/s. Boundary friction at high temperatures. Stribeck curve. Variants of valve guide from
different manufacturers of remanufactured Fe-based engines. Laminated graphite cast iron — high in
phosphorus; - made of unalloyed cast iron, isorhermally hardened. Products based on powder
metalurgy of a mixture of steel and bronze powders. Stiffness curves (porosity) along and across the
valve guides of piston engines. Hardness, documentation using optical and scanning electron
microscopy. Knowledge for practice.

Uvod

Ventily pistovych spalovaci motorti pfesné¢ vymezuji rezim sani, spalovani hotlavé smési a vyfuk
spalin. Na presném vedeni ventilii zavisi vykonova stabilita a ekologie provozu motoru. Vedeni
ventilli odvadi 25 % tepla z ventilu do chlazené hlavy valci. Reseni spolehlivé dvojice diik
ventilu — vedeni je vyzvou pro konstrukci a materialové inzenyry vyvoje motorti na klasicka, ale
zejména alternativni paliva. Materidly musi zabezpecit zaruCovanou provozni Zivotnost
kapalinného tfeni s minimalnim adheznim opotifebenim za zhorSujicich se teplotnich a koroznich
pomeért, od nulové po max. (desitky m/s) kluzné rychlosti! 3.kapitola predkladd materialova
feSeni vedeni ventili na bazi zeleznych slitin n€kolika svétovych producentti (oznacenych
pismeny K, L, M, S, T) vykonem (50 — 100kW) stfednich pistovych motort a komeréniho
dodavatele autodili Motorservice. Redeni se prokazuji prvkovym slozenim, metalografii,
hodnotami tvrdosti.

2. Stribeckova krivka

Na obr. 1. je znazornéna Stribeckova kiivka zavislosti p = f (n.v)/p) a prab¢h tloustky olejové
mazaci vrstvy [1]. Pro velmi malé rychlosti je mazani nedostacujici.
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Obr. 1. Stribeckova. kiivka [1]
v [m.s-1] — tieci rychlost, p [-] — soucinitel tfeni, n) [Pa.s] — dynamicka viskozita, p [Pa] — tlak.

Schéma popisuje 3 oblasti (obr. 1.). V oblasti I dochazi k suchému tfeni, koeficient tfeni je veétsi
net 0,1. V oblasti II se vyskytuje mezné tfeni, kde koeficient tfeni je mezi 0,1 at 0,005. III. oblast
predstavuje kapalinné tieni s koeficientem tfeni mensim net 0,005. Tloustka mazaci vrstvy pro
kaZdou oblast je oznacena jako hl, hll a hIII. Tteni v to¢ivych kluznych loziskach zacina oblasti I
jen pii startu. Posuvny kluzny pohyb diika ventilu ve vedeni ventilu probihd neptiznivou oblasti
adhezniho tfeni I pti kazdé otacce vackoveho hiidele rozvodu motoru! Vedeni ventilii mé studeny
a ,,horky* konec, ktery zasahuje do spalovaciho prostoru uzaviraného pistem, hlavou valct

s ventily a sedly a vlozenym valcem. Kiivka s teplotou méni tvar.

Ze zde uvedenych provoznich pomért plyne, ze material vedeni ventilii to v motoru nema snadné,
aby dosahl pozadované Zivotnosti desitek 1000 h [4].

Kluznym partnerem voditek byva az na vyjimky vrstva 0,0 lmm tvrdého chromu na diiku

z martenzitické chromové oceli zuslechténé na Rm cca 1000MPa.

3. Materialy vedeni v plynovych motorech.

Tok materialti v ¢ase zacinal u jednoduchych litin s lupinkovym grafitem, jednoduchymi bronzy i
mosazemi a pozd¢ji Al bronzy [9] a konci
aditivnimi technologiemi a praskovou
metalurgii vyrobena vedeni o cileném
proménlivém slozeni. V dal$im vyctu znaci D
vngjsi pramer, d kluzny primér vedeni diiku
ventilu, L délku vedeni v mm. Prvkova slozeni
urc¢ena XRF metodou (RTG spektrometrem).

Obr. 2. Vedeni ventilu D 12, d 7, L 40 mm ozn. K.

Metalografie dokumentovana mikroskopy NEOPHOT 2 (obr.3) a ZEISS (ostatni) po leptu NITAL 3.
Tvrdost méfena obvykle metodou HV10. VyuzZity postupy nedestruktivni strukturoskopie [4]
k vypoc¢tu E, Rm.

3.1. Motor K [5]

Diik ventilu zuslechtén na 393HV nema tvrdochromovou upravu povrchu! Tvrdost ¢el 190 az 210
HV10, na D12mm uprostfed L 150HV.
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Strukturu tvofi polyedricka hranata hruba (0,15mm) zrna perlitu se Zlutou obalkou bronzu. Pérovitost
10% pfti d7 a az 30% (obr.2b) na D12mm.

Slozeni v hmotn.% Cu 3,64; Mn 1; Sn 0,82; S 0,03; P 0,07.

Vyrobeno technologii praskové metalurgie z prasku Fe s 1%Mn a bronzu CuSn20.

Varianta K1: L35,0; d7,6; D12mm. HV 179; struktura podobna jako u vedeni K.

Slozeni Cu 3,9, Mn 1, Sn 0,28, S 0,272

Vyrobeno technologii praskové metalurgie z prasku automatové oceli a bronzu CuSn7.

Obr.3. zv.100x.

(foto z NEOPHOT 2 provoz od r. 1973).
3.2. Motor L [7]
Vedeni o rozmérech D15,5 d8,5 L 66,5 mm

Tab. 2. Slozeni.

% Si S \ Mn Fe Ni Cu Mo Sn

Vedeni | 0,2 05 0,05 0,47 zbytek | 0,19 13,6 0,4 0,38

Pomérné mekké patrné polymetalické vedeni (se zakladni ocelovou slozkou) ventild je taaké
produktem praskové metalurgie. Znacny podil porézity je uprostied délky vedeni (minimalni tuhost
Eo, pevnost Rm vypoctena jako u litiny [4]), vaze kluzna media. Zrna obtékana slitinou Cu jsou
sféroidicka.

Tab.3. Pribéh mech. vlastnosti (a tim i porozity) podél osy vedeni od K.

L [mm] HV Lu[mm]| L [mm] | Eo [MPa] [GRS;]
5 193 3,8 3 121874 218
15| 170 4,0 3 112794 181
22| 142 4,1 2 107293 141

26 132 4,3 3 95179 105
30| 126 4,3 3 97432 123
38| 136 4,3 3 95179 126
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Obr.4. Graf.

Struktura — prostor mezi oblymi zrny feritickoperlitické oceli zaplnén bronzem.

—_ -

10

20 30
mm

——HV —@—Eo
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40
od K

—®—Rm

70

50

60



16™ Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Maridnské L4zng, 37-5" September 2024 Contribution 12 Pages 67 — 76

Vedeni ventilu c. 7

25um

Obr. 6. SEM, Slozeni mezibunéénych utvart, porozita.
3.3. Motor S [6]

Tab.4. Rozméry a tvrdost, slozeni

Vedeni D/d mm HV10

S 16./10. 191 175 155
Slozeni % | Cr Ni Mo |Cu |Mn |gn Si P S |Fe
Scania 0,04| 0,035| 0,007 5/011| 0,643/0,091| 0,24|0,01| 93,85

Struktura (obr.7.) - jemna zrna lamelarniho perlitu s obalkou latkovitych utvari Sn bronzu a feritu.
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Vedeni ventilu c. 6

matrice

. castice 1
Wit% o
794 0.2
143
6.3 0.1

. matrice
Witk o
Fe 995 0.1
0.5 0.1

Obr. 8. SEM a, b, c.

Patrné produkt aditivni technologie s minimalnim natavenim slozky cinového bronzu a oceli se
zvysenym obsahem P.
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3.4. Motor M [6]

Tab.5. Rozmeéry a tvrdost, slozeni

Vedeni D/d mm HV10

M 17./11. 254 249 236
% tab.2. Cr Ni Mo |[Cu |Mn |gj P S |Fe

M 0,212 0,229 0,032|0,125|0,78| 2 08| 0,046 | 0,02 96

Struktura [3]. Grafit lupinkovy, 5 A; matrice P100, P1, Pd0,5 — litina s lupinkovym grafitem bez
fosfidického eutektika

Obr.9. Struktura vedeni M.
Bézna litina s lupinkovym grafitem nizkolegovana na plné perlitickou matrici.

3.5. Vedeni MOTORSERVICE SR-1209

Komer¢ni dodavatel vedeni ventild a polotvart pro jejich vyrobu.

Tab.6. Interni norma SR 1209 a Rozbor optickou spektroskopii.

prvky C Si Mn P Smax Crmax |Cu Ni SE

SR1029 3,2-3,5 |1,8-22]/0,6-08 ]0,65-0,9 |0,12 0,2 / / 0,92-1,06

Vedeni v Bl [B@ 0.8 0,6 0,08 0,19 B (o001

*...polotvar D 25x400mm.

Tab.7. Tvrdost 3 polotvart.

HB2,5/187,5 A B C
Povrch 269 252 242 245 245 250
R6mm 217 249 249
osa 215 256 255
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Struktura [3]

Vzorek B — problémy s obrobitelnosti pfi vrtani. Vysoka odolnost vii¢i opotiebeni.

Povrch - GIB(A) velikost 5(4); perliticka matrice s t€ésnym souvislym fosfidickym sitovim
eutektickych bunck (EB).

Osa - GIA(B) vel.5(4); perliticka matrice (P1, Pd0,5), EB az 0,6mm se silnym sitovim
fosfidického eutektika s ojedinélymi hrubymi Gtvary o velikosti az 0,15mm.

3. 6. Motory T [2, 8]

Vychozi material je bézna GJL 200. Nasleduje izotermické kaleni AGI410* obrobkd, pryo-zpracovani
jako ptfedmontazni operace.

* . .austenitizace 870° C, 45 min. Izotermické kaleni 410° C solna lazeit AS140, 30min.

Tab. 8. Atest tavby 19/287 slévarny vychozich odlitkti D25/20, L90 mm.

[%] C Si Mn P S Cu SE Rm [MPa]

19/287 | 3,45 1,69 0,63 0,2 0,08 0,43 0,95 236

. - £ Obr.10. Structure
isothermally hardened at 410 °C.

Tab.9. Stredni tvrdost HV30 béhem vyroby vedeni. Vliv intervalu mezi kalenim a mrazenim.

AGI410 [po2h -196 [pol6h -196 |vychozi

272,5 307 300,5 2193
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T (pted kryo...).
4. Shrnuti

Vétsina vedeni ventilll je ve trubkovitého tvaru (obr.2); osazena (obr. 12) jsou vyjimkou. Zeleznou
bazi materiald tvori vyrazné tvrdsi litiny a skupina mékkych ,.kompoziti“ ocel — bronz

pripravovanych praskovou metalurgii ¢i AD technikou. Bronzova slozka zarucuje vyhovujici kluzné
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vlastnosti i za meznich stavi tfeni. Vedeni v provozu tvarem prizpisobi diiku ventilu. Nejvétsi odvod
tepla lze predpokladat u vedeni K struktury zrn oceli se souvislou obalkou (sitovim) bronzu.

Litinova vedeni ventilu se aplikuji v litém stavu nebo po izotermickém kaleni. Lity stav musi zarucit
plné perlitickou matrici (i 10% volného feritu v matrici ptisobi adhezni pfidéry) nizkym legovanim
nebo kontaktni odolnost vysokym obsahem fosforu, ktery vSak vyrazné¢ snizuje fezné vykony pri
obrabéni. Dlouhodobé¢ (od r. 2002) se vyplaci firmé¢ TEDOM izotermické kaleni na horni ausferit
laciné vychozi litiny (vyuziti kontaktni plastickou mikrodeformaci niciované fazové transf. a nyni
mrazenim iniciované transf. zbytkového austenitu).

5. Zavér

Tento piispévek uvadi priklady pouzivanych materiali na bazi Fe vedeni ventilt (sacich i vyfukovych)
plynovych motorti vyrobcti z Asie a Evropy. Prehled tvofti skupina praskovych kompozit ocel — bronz
s odli$nou strukturou a soubor litin s lupinkovym grafitem. S vyhodou se uplatiiuje izotermické kaleni
a navazujicim vyvijenym kryogennim zpracovanim.

The publication was supported by the 117 TU Liberec Fund for Science and Research. The
publication was created with the support of the 117 TU fund in Liberec.
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Lokalni korozni napadeni nerezavéjicich oceli v potravinarském
pramyslu
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Kli€ova slova: bodova koroze, Stérbinova koroze, ocel AlSI 304, potravinarsky primysl, chlornan
sodny

Abstrakt. Bézné se setkavame s nazorem, ze piece nerezavéjici ocel nemuze rezivét. Tento mylny
predpoklad je ale velmi Casto v praxi vyvracen, protoze se neziidka stava, Ze je sice pro vyrobu
n¢jakého zafizeni zvolena nerezavéjici ocel, ale takova, jejiz odolnost uz neni pro dané¢ podminky
vyhovujici, nebo, a to astji, se béhem provozu nedodrzuji predepsané postupy jeji ochrany. Clanek
uvadi ptiklady, kdy nespravné zvoleny postup dezinfekce potravinaiského provozu piipravkem na
bazi chloru zptsobil bodové korozni napadeni stropnich paneld a Spatna kvalita provedeni svarovych
spoji Stérbinové korozni napadeni potrubi studené pitné vody v potravinaiskych provozech.

Uvod

Korozivzdorné oceli jsou nejvhodnéjsim materialem pro konstrukci téméf vSech zafizeni na
zpracovani a skladovani potravin pravé z divodu jejich odolnosti zejména proti atmosférické korozi.
Mezi t€mito ocelemi a potravinami nedochazi k zadnym méfitelnym chemickym reakcim, a proto
zustava material i samotné potraviny, které jsou s nim v kontaktu, v ptivodnim stavu. Proto se velmi
Casto pouzivaji i na potrubi pro piepravu a zasobniky pro uchovavani potravin. Z duvodu estetickych,
kvtli snadné udrzbé i dlouhé Zivotnosti jsou pak nerezavéjici oceli v potravindistvi vyuzivany i tam,
kde se pfimo do styku s potravinami nedostavaji, jako naptiklad pro obloZeni stén potravinaiskych
vyroben. Korozivzdorna ocel typu 1.4301 (ocel 304 podle ASTM/ASME) nachazi mimotadné vyuziti
v potravinafském primyslu nejen proto, ze zUstava inertni ve styku s potravinami, ale také dobie
snasi silné detergenty, které se pouZivaji pro udrzovani zafizeni v €istoté.

Korozni odolnost vSech nerezavéjicich oceli zajistuje zejména tzv. “pasivni vrstva”, tedy tenka
vrstvicka oxidd na bazi chromu, ktera se na povrchu oceli obsahujicich zhruba 12 % chromu a vice
tvoti samovolné v pfitomnosti kysliku. Tato vrstva se rovnéz rychle obnovuje, pokud dojde k jejimu
mechanickému nebo chemickému poskozeni. Austenitické korozivzdorné oceli sice obecné velmi
dobte odoléavaji korozi, ale za specifickych podminek miZze dojit k jejich velmi rychlému napadeni
az uplné destrukci, napt. v disledku mezikrystalické, dilkové nebo Stérbinové koroze. Dva piiklady
korozniho napadeni austenitické nerezavéjici oceli typu 304, ke kterym doSlo prave
V potravinaiskych provozech jsou uvedeny v tomto ¢lanku.

Korozni napadeni stropnich paneli v micharné masokombinatu

V prostoru micharny masokombinatu byly reklamovany stropni plechy tloustky 0.5 mm vyrobené
z oceli 304, na kterych se objevily jiz zhruba po 4 mésicich od montaze korozni skvrny. Jelikoz se
jedna o prostor, v némz se zpracovava syrové maso, je v prostoru micharny pozadovana snizena
teplota (asi +10 °C), coz znamena, Ze se v 1ét¢ tato prostora chladi nékolika chladicimi jednotkami
umisténymi pod stropem mistnosti. V zimé pak stejna zatizeni slouzi k pfipadnému dotapéni. Nejprve
se korozni skvrny objevily v mistech nad vstupem do mistnosti, pak v okoli chladicich jednotek a
postupné se jejich mnozstvi i velikost zvétSovaly. Pro zjisténi piic¢in vzniku tohoto poskozeni byl ze
stropniho panelu vyfiznut vzorek (obr. 1), na kterém bylo provedeno Setfeni sestdvajici z
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dokumentace korozniho poskozeni, analyzy chemického slozeni plechu, rtg mikroanalyzy (EDX)
koroznich usad, metalografického rozboru plechu v oblasti poSkozeni a méteni tvrdosti HV.

Obr. 1 Vyvrt stropniho plechu v mistech zasazenych
korozi, celkovy pohled (vlevo),
detail napadeni (vpravo)

Korozné napadena oblast sestavala ze tii rizn¢ zabarvenych lokalit (viz obr. 1 vpravo):

1. Kovové leskla mista reprezentuji ¢isty kov, tedy mista, ve kterych dochazelo k rozpousténi
kowvu.

2. Okrove¢ hnéda ,,rezava™ mista, coz jsou oblasti, ve kterych doslo k nahodilé depozici koroznich
produktl na povrchu plechu. Tato mista je mozné celkem jednoduse mechanicky ocistit.

3. Tmavé hnéda az uplné Cernd mista s velkou tloustkou koroznich tsad, misty tvoficich
hrbolky, ktera se tvoii praveé nad hlubokymi koroznimi dulky.

Tento zptsob korozniho napadenti, které je tvoteno plytkymi az hlubokymi duilky, piesné odpovida

bodové korozi, ktera je u vysoce legovanych oceli zpravidla vyvolana ptfitomnosti chloridovych ionti.

Analyza chemického sloZeni. Vysledek kontrolni chemické analyzy provedené na ptistroji ARL
RTG Advant’X a LECO CS 230 (stanoveni obsahu C a S) je uveden v tabulce 1 a potvrzuje, Ze ocel
Vv plném rozsahu splituje pozadavky kladené na plechy dané znacky ve standardech ASTM A240,
resp. A480 [2, 3].

Tabulka 1: Vysledky kontrolni chemické analyzy vzorku plechu [hm.%]

Prvek C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu
Plech 0.021 0.35 0.93 - 0.004 | 18.28 | 8.14 0.14 0.39
17.50- | 8.00- -
Type 304 | <0.03020 | <1.00 | <2.00 | <0.045 | <0.015 1950 | 10.50 -

Analyza mikrostruktury, Metalograficka analyza byla provadéna na optickém invertovaném
mikroskopu Olympus GX51 na piiéném fezu plechem v oblasti poskozeni. Na obrazcich 2 az 4 je
vidét nerovny povrch plechu na stran¢ poskozeni s vice ¢i mén¢ zietelnymi dilky, nékdy vyplnénymi
koroznimi produkty.

Po naleptani leptadlem na nerezavéjici oceli byla vyvolana Cisté austenitickd mikrostruktura
s mirnou stiedovou segregaci, ktera v§ak nema na korozni chovani oceli zadny vliv. Nepotvrdilo se
lokalni napadeni na hranicich zrn, a to ani pod koroznimi dulky, obr. 5.
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50 um 50 pm
Obr. 2 Nerovny povrch plechu s koroznimi dulky Obr. 3 Korozni dillek na povrchu plechu
zv. 100x zv. 500x

Obr. 4 Korozni dillek s vyplni na povrchu plechu  Obr. 5 Mikrostruktura u povrchu plechu v mist&
zv. 500x korozniho dtilku zv. 200X

Analyza na SEM a EDX mikroanalyza. Provedend analyza mikrostruktury byla doplnéna o
detailni rozbor koroznich zplodin na povrchu plechu provedeny pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu JEOL JSM-5510, vybaveného energiové disperznim analyzatorem X-max 20 firmy
OXFORD Instruments a softwarem INCA. Na obrazcich 6 az 8 jsou dokumentovany oblasti vyskytu
tlusté a rozpraskané vrstvy koroznich usad i jednotlivé korozni dilky na napadeném povrchu. Kromé
koroznich dulkt samotnych jsou na v§ech snimcich vidét také zvyraznéné hranice zrn oceli v jejich
okoli, coz by mohl byt naznak interkrystalického korozniho napadeni, které vSak nebylo
metalograficky potvrzeno.

Obr. 6 Popraskana korozni vrstva na povrchu  Obr. 7 Koroznl dulky a obnazeny kovovy povrch
dilku zv. 100x zv. 650x
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V oblasti korozniho napadeni plechu byla rovnéZ provedena rtg spektralni mikroanalyza (EDX), ktera
ukézala, ze chemické sloZeni korozni vrstvy jak na povrchu plechu, tak i v koroznich dilcich
odpovida prevazné oxidiim Zeleza a déle jsou v této vrstveé pritomny atomy siry, chléru, niklu, chromu
a sodiku. Zatimco jak nikl, tak i chrom maji svilj plivod v matrici, sira, chlér a sodik pochazeji
Z externich zdroju. Typické EDX spektrum jak nekovové hmoty, tak i matrice je uvedeno na obr. 8,
vysledky mikroanalyzy pak v tabulce 2. Tyto vysledky potvrdily mj. vysokou koncentraci chloru
Vv koroznich produktech jako prvku, ktery je prave u austenitickych nerezavéjicich oceli zodpoveédny
za vznik bodové koroze.

Spectrum 1 Spectrum 2

5 10

5 10
Full Scale 710 cts Cursor: 4.1 ke’

f 300pm — Full Scale 659 cts Cursor: 0.1 ke

Obr. 8 Mista EDX mikroanalyzy Vv korozni vrstvé a jim odpovidajici spektra

Tabulka 2: Vysledky mikroanalyzy v oblasti koroznich dulkt [hm.%]

Prvek Fe @) Cr Ni S Cl
Spectrum 1 38.2 46.2 4.8 2.2 3.3 5.3
Spectrum 2 19.1 40.9 94 - 5.1 25.5
Spectrum 3 18.7 46.0 17.9 - 7.0 10.4
Spectrum 5 9.6 38.6 13.8 15.8 14.6 7.6

Koroze svarovych spoji potrubi pitné vody

Ve druhém sledovaném piipadé se jedna o potrubi studené pitné vody, konkrétné trubku
s obvodovymi svarovymi spoji, ve kterych doslo k perforatnimu, pravdépodobné koroznimu
poskozeni. Trubka byla vyrobena z oceli 316L (1.4404), ktera je charakterizovana jako korozivzdorna
ocel pro bézné a bezpecné pouziti pro potrubi na dopravu vody s nizkym obsahem chloridd, jako je
pitna voda nebo sladka voda [4]. V konkrétnim piipadé se voda z vetejného vodovodu dale
upravovala ptisadou ClO2 (chlordioxid) v koncentraci asi 0.4 mg/l. PoSkozeni se projevilo v useku
potrubi vedeného provozni halou tim, Ze z izolace okolo potrubi zacala prosakovat voda. Oprava byla
provedena pievafenim vadného svarového spoje, po kratkém cCase se ale zavada na stejném misté
opakovala.

Vizualni a optickodigitalni prohlidka. Puvodni svarovy spoj (zfejmé dilensky a provedeny
technologii MIG nebo MAG) na potrubi DN 85 x 2.2 mm se vyznacuje velmi pravidelnou kresbou,
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na vn&jSim povrchu trubky vytvari jen drobné housenky s velmi malym ptevysenim, obr. 9. Vngjsi
kresba opravného svaru, provadéného technologii ru¢niho obloukového svafovani (ROS) je naopak
velmi nerovnd, svarovy kov se na povrchu housenky dosiroka rozléva a jeho povrch je nerovny a
nepravidelné Clenity, obr. 10. Na vnéjSim povrchu piivodniho svaru jsou odstranény vSechny stopy
po nabc¢hovych barvéach a teplotnim ovlivnéni trubky v okoli svarového spoje, v okoli opravného
svaru tomu tak neni, svarovy spoj nebyl po zhotoveni dale nijak upravovan.

Obr. 8 Dilensky svar na vn&j$im povrchu trubky ~ Obr. 9 Opravny svar na vnéjSim povrchu trubky

Jina situace je ale na vnitfnim povrchu. Témét po celém obvodu trubky je zfetelny pas korozniho
napadeni okolo svaru §ifici se na ob¢ strany az do vzdalenosti asi 3 az 4 mm, obr. 10. Mezi obéma
spojenymi trubkami je v misté¢ kofene svaru patrnd Uzka Stérbina, kterd neni souvisle vyplnéna
svarovym kovem, na jeji hrané se nachazeji jen drobné kulicky svarového kovu, obr. 11.

T R S S »
Obr. 10 Pas korozniho napadeni okolo svarového  Obr. 11 Stérbina v kofeni svaru a kuli¢ky kovu
spoje na vnitinim povrchu trubky na vnitinim povrchu trubky

$ ¥ ‘ 3
. s
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Metalograficka analyza byla provedena na dvou vzorcich, jednak na pfi¢ném fezu opravnym
svarem, jednak na identickém pfi¢ném fezu ptes puivodni dilensky svar. Koten svaru byl na vnitinim
povrchu trubky silné korozné napadeny, ve stfedu svarového kovu se navic nachazela dvojita dutina,
castecné vyplnéna pltivodni matrici, obr. 12, 13.

Obr. 12 Defekt ve svarovém kovu (vlevo nahote neleptany stav)
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Po naleptanim v leptadle V2A doslo ke zviditelnéni austenitické mikrostruktury zékladniho
materidlu a svarového kovu, obr. 14, ktery navic obsahoval i protahlé utvary d-feritu, obr. 15. Tepelné
ovlivnéna oblast svaru nebyla rozpoznatelna, pouze v blizkosti rozhrani svarového kovu a zakladniho
materialu opravného svaru byla zjisténa oblast zhrublych austenitickych zrn, obr. 16.

Obr. 13 Vypln defektu ve svarovém kovu

1«5 bl A \ X
L E)
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. 1%

T ShR ) .
Obr 15 Mlkrostruktura svarového kovu Obr. 16 Zhrubla zrna u kofene svaru
Plavodni pficina poskozeni vsak byla odhalena na pti¢ném fezu vizualné€ nepoSkozenou casti
tohoto svaru. Tam bylo zji$téno zna¢né linearni pfesazeni konct trubky na vnitinim povrchu, a hlavné
neprovareny kofen svaru, zasahujici az do zhruba % tloustky stény trubky, obr. 17.

HN TN :
Obr. 17 Nepruvar v kofeni svaru, neleptany stav (Vlevo) struktura po naleptani (vpravo)
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Shrnuti a diskuze vysledki

V prvnim piipad¢ se celkem automaticky naskytala otazka, zda k pozorovanému bodovému
koroznimu napadeni nemohlo dojit v diisledku nespravného postupu pii pouzivani dezinfek¢nich
prostiedkli. V pripad¢ austenitickych nerezavéjicich oceli je totiz nejcastéjSim zdrojem bodové
koroze ptitomnost chléru nebo chloridovych ionti v pracovnim médiu, resp. v okolnim prostiedi.
Uvadi se, ze limitni koncentrace chloridovych iontl pro vznik bodové koroze chromniklovych
austenitickych oceli je 6 mmol/l u studené vody, resp. 1.5 mmol/l v pfipad¢ vody teplé (1 mmol/l
odpovida pfiblizné 100 ppm, tedy 0.01 %) [5]. Podle sdéleni provozovatele dochazi v daném prostoru
k cisténi a dezinfekci pravidelné kazdy patek a pouzivaji se k nému prostiedky MIDA FOAM 193
AC aMIDA FOAM 258 PK. Prvni z nich je z4sadity a obsahuje hydroxid sodny a 3 az 5 % chlornanu
draselného, pouziva se pravidelng, protoze velmi dobfe odstrafiuje hlavné tuky; druhy je pak kysely,
obsahuje kyselinu fosforecnou a zpénovadla a pouziva se hlavné k odstranéni bilkovinnych zbytk.
Vyrobce prvniho z nich uvadi, ze prostiedek nenapada nerezavéjici oceli tfidy 304 a 316, doporucuje
se pouzivat pii koncentraci 0.5 az 5.0 % a teplot¢ 30°°C az 60°°C. Po aplikaci s dobou piisobeni 10
az 20 minut je nutny oplach pitnou vodou o teploté¢ 50°°C az 60°°C do uplné¢ho odstranéni vSech
zbytkt ptipravku.

Pravé tato ¢ast pokynt je pro zabranéni vzniku bodové koroze zcela zasadni. Obé zminéné oceli
jsou odolné vuci pusobeni prosttedku MIDA FOAM 193 AC, ale pouze za ptedpokladu, ze jeho
pusobeni je ¢asoveé omezené a okamzit¢ nasleduje dikladny oplach. Stropni plechy micharny se vSak
neoplachuji a neni to prakticky ani mozné s ohledem na strojni zafizeni micharny. Pravdépodobna
varianta korozniho déje je ta, ze pary aktivniho chloru kondenzuji na chladném stropé v kapickach
srazené vlhkosti a nésledné zreaguji na chlorid sodny. Kapicky vlhkosti poté pfirozen¢ vysychaji,
dochazi ke zvySovani koncentrace chloridu, a za ptihodnych podminek, jako je naptiklad opakovana
kondenzace vlhkosti ze vzduchu proudiciho z vedlejsi mistnosti na chladném stropé v prostoru nade
dveimi, dochazi k nastartovani bodové koroze.

V ptipad¢ trubky ¢ 85 mm bylo zji$téno, Ze ke vzniku korozniho poSkozeni doslo jednoznaéné a
jeding v oblasti svarového spoje. V tomto ptipadé je nezbytné se pii hledani pfic¢iny vzniku tohoto
defektu vratit k ptivodnimu dilenskému svaru, ktery ma sice na vnéjSim povrchu krasné pravidelnou
kresbu, ale u kterého nedoslo k provareni celé tloustky stény, ¢imz byl umoznén vznik Gzké §térbiny,
jejiz hloubka zasahuje az do zhruba 1/4 tloustky stény. Tim byly vytvofeny idealni podminky pro
vznik §térbinové koroze. Ta ¢ast vnitiniho povrchu trubky v okoli svaru, ktera neni napadena korozi,
vykazuje stopy ziejmé chemického Cisténi po svateni, které je v ptipadé potravinarskych aplikaci
vétsinou pozadovano a které ma za cil odstranit vrstvicku oxidd vzniklych na povrchu oceli pfi
vysokoteplotnim ovlivnéni béhem svarovani. V tomto pfipadé se vSak pouzita chemikalie (zpravidla
kyselina dusic¢nd, kyselina citronova nebo jiné pasivujici kyseliny) mohla dostat do téchto Stérbin a
tam ovlivnit hodnotu pH a zplsobit zcitlivéni oceli. Na rozdil od koroze bodovée, kterd iniciuje
ndhodné na drobnych defektech pasivovaného povrchu, je vznik Sté€rbinové koroze geometricky
podminén existenci uzké Stérbiny, kterd sice dovoluje, aby elektrolyt uvnité $térbiny iontovée
komunikoval s elektrolytem vné Stérbiny, ale jeji rozméry brani proudéni a omezuji diftzi.
Podstatnym znakem také je, Ze pomér objemu elektrolytu k povrchu kovu je uvnitf §térbiny velmi
maly, a naopak vné §térbiny velmi velky. Cim je tedy $térbina uzaviengjsi a hlubgi, tim je
pravdépodobnost vzniku této koroze vétsi.

Stérbinové (a bodové) korozi tak mohou podlehnout i oceli, které jsou jinak za b&znych podminek
korozivzdorné, a to i v prostiedi s vyskytem chloru ¢i chloridt. Uvadi se, ze ve vodé s pH 6.5-8.0 je
Stérbinova koroze u oceli typu AISI 304/304L vzacna, pokud tato voda obsahuje do 200 mg/I
chloridii, nebo pokud je koncentrace volného chloru mensi nez 2 mg/l. Nerezavéjici ocel typu AISI
316/316L pak miiZe byt vystavena expozici chloridi az 1 000 mg/l, pokud je koncentrace volného
chloru nizsi nez 4 mg/1 [4]. Koncentrace chloridd v zahusténych kapkach na stropé micharny neni
jasna, ale limitni koncentrace obou oceli jsou nepochybné vyrazné vyssi nez 0.4 mg/l ClOz ptidavané
do potrubi. To, Ze ptivodni svarovy spoj nebyl napaden po celém svém obvodu, pak miize byt
diisledkem zcitlivéni oceli, k némuz dochazi vétSinou tehdy, kdyZ je v potrubi ponechédna po néjakou
dobu voda, naptiklad zbytky po oplachovani po mofteni, které¢ nezaplni cely profil trubky.
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Korozni napadeni opravného svaru trubky pak nejspis souvisi s kvalitou jeho provedeni, protoze

ve svarovém kovu byly nalezeny struskové Castice a jeho vnéjsi i vnitini povrch byl velmi nerovny.
Navic zfejmé nebyl podroben po svafeni ani odmoteni oxidli na vnitinim povrchu ani opétovné
pasivaci. Vzhledem k jiz existujicimu koroznimu napadeni v jeho okoli ani nejsou v daném miste
vytvofeny ptiznivé podminky pro pasivaci povrchu svaru.

Zavér

Vysledky analyz provedenych na dvou ptipadech korozniho poSkozeni jednak stropnich panelt
V micharn¢€ masa, jednak vodovodniho potrubi Vv potravinaiském provozu ukézaly, ze 1 pii pouziti
oceli, které jsou vedeny jako nerezavéjici, 1ze nevhodnymi podminkami jejich pravidelného
oSetfovani v prvnim piipad¢ a nedokonalym nebo nevhodnym postupem svafovani v ptipadé druhém,
zpusobit vyrazné korozni poskozeni az ztratu funkcnosti celé konstrukce.

Podékovani

Tento ptispévek byl zpracovan v ramci projektu Instituciondlni podpora na dlouhodoby a
koncepéni rozvoj vyzkumné organizace v roce 2024, ktery poskytlo Ministerstvo primyslu a obchodu
CR.
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Rozbor trhlin ve svarech kotlovych trubek z oceli T24
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Abstrakt. Piispévek se zabyva materialovym rozborem trhlin ve svarovych spojich trubek
vyrobenych z oceli T/P24 membranovych stén piehiivdku z kotle tepelné elektrarny pracujici
v nadkritickych podminkach vstupni pary. Celkem bylo sledovdano deset trhlin pievazné
z podélnych montdznich svarti trubka — praporek. Pomoci svételné mikroskopie a tadkovaci
elektronové mikroskopie byla hodnocena makrostruktura a mikrostruktura na pfi€nych fezech
trubkami, zméfeny profily tvrdosti HV1 a proveden fraktograficky rozbor lomovych ploch
rozlomenych trhlin. Trhliny jsou iniciovadny na vné&j$§im povrchu dominantné na otapéné strané kotle
na rozhrani svarového kovu a hrubozrnné zony tepelné ovlivnéné oblasti zdkladniho materialu
trubky. Rostou viceméné piimocare smérem k vnitinimu povrchu trubky. Oblast iniciace se
vyznacuje velmi hrubym pivodnim austenitickym zrnem a sekundarnim vytvrzenim vedoucim
k tvrdostem okolo 400 HV1.

Trhliny vznikly zfejmé né€kolika mechanismy — relaxaénim praskanim a tinavou. Tvorbu trhliny
ovlivnila kombinace vice negativnich faktorii: neoptimalni provedeni svarti a defekty v nich,
nepiiznivy stav mikrostruktury spojeny s velkou tvrdosti, vysoka uroven zbytkovych napéti a napéti
vyvolana zménami teploty béhem odstavek a najizdéni kotle.

Uvod

Cilem prace bylo posoudit charakter a pii¢iny vzniku vad — trhlin ve svarech trubek
membranovych stén (MeS) kotle tepelné elektrarny vyrobenych z oceli T24. Tato ocel je uréena pro
vyrobu MeS vyparniki a piehfivakii pro bloky elektraren pracujici v oblasti nad-kritickych
podminek pary. Jeji pfednosti, proti piivodné pouZivanym materidliim, je vyssi creepova odolnost.
Hlavni vyhodou oceli mélo byt ziskani optimalnich vlastnosti svarovych spoji bez nasledného
zpracovani po svatreni (TZPS).

Ocel se pii vyrobé MeS pouziva v zuslechténém stavu [napf. 1] — po ohfevu na normalizacni
teplotu 1000 °C se rychle ochlazuje. Optimalnich vlastnosti se dosahuje popuSténim v rozmezi
teplot 750 °C az 760 °C. Pii popousténi pi1 nizSich teplotach v rozmezi 550 °C az 680 °C se
vyskytuje stddium sekundarniho vytvrzovani spojené s vyraznym navySenim meze kluzu a meze
pevnosti a poklesem taznosti a vrubové houZevnatosti. Mikrostruktura materialu po vyrobé je
tvofena vyzihanym bainitem.

Piivodni predpoklady vypusténi predehievu a TZPS se pro ocel T24 ukazaly jako nerealistické
a aplikace oceli T24 provazely vyrazné problémy, kdy dochdzelo k masivnimu praskéani svart spojt
jiz pii vyrobé a zkuSebnim provozu. Potvrdilo se, Ze svafovani této ocele vyzaduje dodrZeni velmi
uzkych technologickych mezi. Provozni havarie vedly k rozsahlému sledovani této problematiky
v Evropé i CR [napf. 2 - 4]. Za vice neZ 20 let byla provedena fada studii a publikovano velké
mnozstvi informaci. Pfi¢ina vzniku trhlin neni stdle jednozna¢né vysvétlena. Nejcastéji je vznik
trhlin popisovan mechanismem korozniho praskani pod napétim (Stress Corrosion Cracking — SSC)
nebo relaxacniho praskani (Stress Relaxation Cracking — SRC) [napf. 5].

Svarové spoje z oceli T24 nejsou po svaieni v termodynamicky stabilnim stavu a (zejména
pokud Zihani nebylo aplikovano, nebo bylo provedeno za nevhodnych podminek) existuji moznosti
sekundarniho vytvrzovani béhem provozu. To je spojeno se snizenim plastickych vlastnosti —
zvySenim meze pevnosti a snizenim vrubové houZevnatosti. Jev sekundarniho vytvrzovani muize
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nastat na zacatku dlouhodobého provozu, a to 1 kdyz jsou creepové vlastnosti jako celku vyhovujici.
Kritické jsou ptechodové rezimy provozu, tj. najizdéni a odstavovani kotld, pfi nichz se teplota
svari dostava na teplotu okoli a ,,pevny* svar nema dostateCnou plasticitu, aby pfenesl napéti
z teplotnich dilataci [6]. Problémem mulze byt i termalni kiehnuti, ke kterému miize dojit, pokud
jsou materidly vystaveny pusobeni teplot v intervalu 250 °C az 600 °C. V duasledku segregaci
necistot jako P, S, Sb, Sn a As na hranicich plvodnich austenitickych zrn je poruSovani
lokalizovano na tyto hranice a transkrystalicky mechanismus lomu pfechazi na interkrystalicky.
O procesu rozhoduje teplota a doba ohievu, stav mikrostruktury a prvkové slozeni ocele [1].

Material a zkuSebni metody

Vsechny studované trubky o vnéj§im praméru 33,7 mm a tloust’ce stény 6,3 mm byly vyrobeny
z oceli T/P24 podle ASTM 213 (EN 7CrMoVTiB 10-10; DIN 1.7378).

Celkem bylo dodano postupné¢ osm vzorkil s trhlinami z rtznych vyskovych trovni kotle
asruznymi typy svari po dob& provozu asi 31 000 hodin. Provozni teploty se pohybovaly
v rozmezi (480 az 495) °C, provozni tlak byl 295 bar. Pfi roziezavani vzorkl byly nalézany dalsi
trhliny kromé¢ téch jiz objevenych na elektrarné. Dohromady bylo tedy sledovano deset trhlin, kazda
na nékolika fezech [7, 8].

Konstrukce MeS je charakteristicka velkymi délkami svarovych spoji jednak mezi jednotlivymi
trubkami a plochymi plechy (praporky) na jednotlivych panelech a jednak mezi témito panely. Ty
lze rozdélit na (a) automatové podélné svary (AP) mezi trubkami a praporky na jednotlivych
panelech MeS; svafovani pod tavidlem 121 (SAW) jednovrstvym svarem s piedehfevem (150 —
200)°C a bez TZPS (vzorek 5); (b) ruéni ,,montazni* svary (MP) provadéné metodou 141 (TIG), pti
kterych byly ,,dovafovany* mezi trubky jednotlivych panelt praporky (vzorky 2, 3, 4, A a B);
(¢) ru¢ni ,,montazni“ obvodové svary (MO) mezi trubkami a mezi vykovky piechodovych kusi
(vidlickami) metodou 141 (TIG) (vzorek 6); (d) opravné svary (OP) (zjisténych defektti ve svarech)
metodou 141 (TIG) (vzorky 5 a 6).

Po dokumentaci vzorki v dodaném stavu z nich byly vyfezény casti, které byly pouzity pro
vyrobu vzorkl pro nasledujici méfeni. Sledovani makrostruktury v neleptaném a leptaném stavu za
pouziti fotoaparatu a binokularni lupy (BL). Pozorovani mikrostruktury pomoci svételné
mikroskopie (SM) a fadkovaci elektronové mikroskopie (REM). Lokalni prvkové slozeni bylo
orienta¢né stanovovano metodou elektronové disperzni spektroskopie rtg zatreni (EDX). Pro leptani
makrostruktury i mikrostruktury bylo pouzito ¢inidlo Nital. Ve vybranych mistech byly na vzorcich
pro hodnoceni struktury zméteny profily tvrdosti HV1. U nékterych vzorkl byly vyfiznuty oblasti
stény trubky obsahujici trhlinu. Tyto vzorky byly rozlomeny trojosym ohybem za pokojové teploty
tak, aby byl zpfistupnén povrch pivodni trhliny k pfimému pozorovani. To bylo provedeno pomoci
BL a REM.

Vysledky

Spole¢né zakladni charakteristiky trhlin. Na zaklad¢ zjisténych vysledka Ize shrnout spole¢né
rysy podélnych trhlin v montaznich podélnych svarech, jejichz vyskyt na MeS kotle vyrazné
pievazuje.

Vznikaji pfevazné na otapéné strané kotle.

Oblast(i) iniciace je/jsou na vnéjSim povrchu svarového spoje praporek — trubka na strané
trubky. Iniciace je Casto z vice ohnisek.

PobliZ mista iniciace byva obvodovy svar.

Ohniska jsou véazana na rozhrani svarového kovu (SK) a hrubozrnné zoény tepelné ovlivnéné
oblasti zakladniho materialu (HZ TOO ZM). Tato oblast vykazuje hrubozrnnou strukturu se
sekundarnim zpevnénim s nizkou hustotou vétSich karbidii a zcitlivélymi hranicemi ptivodnich
austenitickych zrn. Tvrdost materialu v téchto oblastech je 350 az 400 jednotek HV1.
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Trhliny se $ifi relativné pifimocare smérem k vnitinimu povrchu trubky, postupné pies HZ TOO
ZM [SK, jemnozrnnou zénu tepelné ovlivnéné oblasti zakladniho materialu (JZ TOO ZM)
a interkriticky vyzihanou zénu tepelné ovlivnéné oblasti zakladniho materialu (1IZ TOO ZM). TOO
zasahuje az k vnitfnimu povrchu trubky.

Pokud dosahnou vnitiniho povrchu, k dolomeni dojde tvarnym usmyknutim v te¢ném sméru
K vnitinimu povrchu trubky. Trhliny jsou vétsinou silné rozeviené se zoxidovanym povrchem.

Casti trhliny, které nedosahly k vnitfnimu povrchu jsou zakonéeny bud tupé s plastickou
mikrodeformaci, nebo vykazuji interkrystalické Sifeni s mirnym vétvenim do tzkych trhlinek
S ¢astecné zoxidovanym povrchem.

Vedle magistralnich trhlin ¢asto paraleln€ vznikaji v JZ TOO ZM ,sekundarni® trhliny, které
nemusi komunikovat s povrchem. Ty se vzdy $ifi interkrystalicky.

Piiklady vysledkd rozbori. Na obr. la je ukdzana makrostruktura na pficném fezu vzorku 2
Vv oblasti ruéniho montazniho svaru, ve které trhlina prosla celou sténou trubky. Je patrné tvarné
usmyknuti na konci Sifeni trubky. Obr. 1b zachycuje jiny fez stejného vzorku, ve kterém nedoslo
k rustu trhliny pies celou sténu. Pfitomna je i sekundarni trhlina. Mikrostruktura v misté iniciace
primarni trhliny (viz Sipka) je ukazéna na obr. 2. Na ném je i dobfe patrna sekundérni trhlina. Tupé
zakoncCeni primarni trhliny je vidét na obr. 2a. Obr. 2b ukazuje interkrystalicky mechanismus Sifeni
sekundarni trhliny.

Obr. 1 Makrostruktura na pfiéném fezu vzorkem 2, a) uplna perforace stény, b) sekundarni
trhlina

Obr. 2 Mikrostruktura oblasti iniciace primarni trhliny, a) zakonceni primarni trhliny,
b) interkrystalické Sifeni sekundarni trhliny
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Obr. 3a ukazuje hrubozrnnou bainiticko-martenzitickou mikrostrukturu HZ TOO ZM v oblasti

iniciace primarni trhliny. Pro srovnani je na obr. 3b uk4dzan vzhled jemnozrnné mikrostruktury v JZ
TOO ZM.

Obr. 3 a) Mikrostruktura oblasti HZ TOO ZM, b) mikrostruktura v oblasti JZ TOO ZM

Obr. 4 ukazuje trhlinu v opravném svaru automatového podélného svaru. Povrch v misté iniciace
trhliny je vyerodovan v disledku ,,ofoukéni* parou, ktera unikala z trhliny v sousedni trubce. Graf
profild namétenych tvrdosti HV1 pies svarovy spoj je na obr. 5. Polohy jednotlivych méfeni jsou
patrné na pfipojeném snimku. Z grafu je patrné, ze tvrdost v HZ TOO ZM dosahuje hodnot
400 HV1

MV

Obr. 4 Makrostruktura na pfi¢ném fezu vzorkem
5 (opravovany automatovy svar)
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Obr. 5 Graf profilt tvrdosti HV 1
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Obr. 6 ukazuje rozlomenou trhlinu vzorku 3.1. Lom je interkrystalicky, fasety jsou casteéné
pokryté vrstvou oxidli. Na obr. 7 je ukazan jiny ptiklad Sifeni trhliny. Zakonceni trhliny je tupé
s patrnou plastickou deformaci materialu na konci trhliny (obr. 7a). Povrch trhliny je po celé délce

vyrazn¢ zoxidovan.

Zavéry
V préci bylo hodnoceno celkem deset trhlin na trubkach vyrobenych z oceli T24 na MeS kotle

tepelné elektrarny pracujiciho v USC podminkach. Pochazely ze ¢tyi vyskovych arovni a byly po
31 000 hodin provozu. Devét z nich se nachazelo na otapéné strané Kotle.

Mikrostruktura zakladniho materidlu provozovanych trubek je tvofena smési feritu a karbida
(vylou¢enymi na hranicich i uvnitf zrn s ¢etnymi primarnimi karbonitridy Ti vyrostlymi na
drobnych globulitickych oxidech) témét bez zndmek plivodni bainitické struktury, velikost zrna je
pomérné heterogenni (10 — 150) um v zavislosti ne poloze v kotli. Tvrdost zakladniho materialu
provozovanych trubek je (190 az 200) HV1, tvrdost nepouzitych trubek je (200 az 210) HVI.
U nich je rovnéz homogenni velikost zrna okolo 10 um.

Byly nalezeny trhliny, které je mozné rozdélit do péti typu:

(a) Trhliny na otapéné stran¢ v montaznim podélném svarovém spoji trubka — praporek vzdy na
strané¢ trubky; (b) Trhlina na neotapéné stran¢ vzorku v montaznim podélném svarovém spoji trubka
— praporek na strang trubky; (C) Trhliny na otapéné strané¢ v automatovém podélném svarovém
spoji trubka — praporek, vzdy na strané trubky, (d) trhliny v opravném svaru automatového
podélného svarového spoje trubka — praporek na strané trubky; (e) Trhlina \ opravovaném
obvodovém svaru.

Trhliny typu (a) — zptsobujici hlavni problémy pii provozu elektrarny. Montazni svary vyrazné
tepelné ovliviuji Siroké okoli spoje az k vnitinimu povrchu trubky. Trhliny jsou iniciovany typicky
z vice ohnisek na vn&j$im povrchu na rozhrani SK a HZ TOO ZM, piipadné v SK. Pro oblast
iniciace jsou typické hrubozrmné sekundarné zpevnéné struktury s bainiticko-martenzitickou
mikrostrukturou. V. HZ TOO ZM je velmi mald hustota karbidd stfedni velikosti. Hranice zrn
plvodnich austenitickych zrn jsou v HZ TOO 1 SK dobfe leptatelné — Ize ptedpokladat jejich
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zcitlivéni. Tvrdost HV1 v HZ TOO dosahuje hodnot 350 az 400 (vyjimec¢né i vice) jednotek HV1.
K iniciaci trhlin nékdy ptispivaji lokalni geometrické a technologické vruby.

Trhliny se §ifi pfimo smérem pies sténu trubky a dfive ¢i pozdé€ji vybocuji do JZ TOO ZM, 1Z
TOO ZM a ptipadné i do ZM. Dosahuji vnitiniho povrchu v tseku podéIné kratS§im, nez jsou useky
jejich rozsiteni na vn&jSim povrchu svaru. Po dosazeni povrchu dochazi k dolomeni tvarnym
usmyknutim. Povrch trhlin je zoxidovany. Mikromechanismus Sifeni je proto mikrostrukturné
a fraktograficky pozorovatelny jen u né€kterych trhlin. Jednd se intekkrystalické Stépeni spojené
snevyraznym vétvenim trhlin. U jinych trhlin je jejich konec Siroce rozevieny, zoxidovany
a navazuje na n¢j oblast plastické deformace.

Trhlina typu (e) byla iniciovana likvacnim defektem z procesu svafovani (horka trhlina)
prostupujicim téméf celou Sifkou svarového spoje. Z n¢j se vyvinula trhlina Sifici se
transkrystalicky do zakladniho materialu.

v

Pfi iniciaci a ristu trhliny se zfejm¢ uplatiiuje vice mechanisml. Nejpravdépodobnéjsi je
relaxaéni praskani a unava. Pfipadné u sekundarnich trhlin v JZ TOO ZM se miize jednat i 0 creep.

Tvorbu trhlin ovlivnila kombinace vice negativnich faktori: neoptimalni provedeni pfedevs§im
ruénich montaznich svari a opravnych svard a pfipadné defekty v nich, nepfiznivy stav
mikrostruktury spojeny s velkou tvrdosti, vysok4 urovenl zbytkovych napéti po vyrobé MeS
(svarovani jednotlivych panelil) a napéti zplsobenad dilatacemi pii ohievech a chladnuti béhem
najezdl a odstavek kotle.
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Nové experimentalni metody pripravy vzorkd pro korelativni mikroskopii
a obrazovou analyzu
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Klicova slova: korelativni mikroskopie, in situ pfiprava vzorkd, automatizace, uméla inteligence,
metalografie.

Abstrakt. I pies vice nez sto padesatiletou historii zkoumani ziistava problematika ptipravy vzorka
aktualni vzhledem k dynamickému rozvoji novych materiala a pozorovacich metod. Casto je faze
ptipravy vzorkl podceniovana, avSak spravné ptipraveny vzorek s minimdlnim zkreslenim struktury
je klicovy pro uspésné vyhodnoceni mikrostruktury a interpretaci ziskanych vysledka. Tato prace
zkouma inovativni metody ptipravy vzorka pro mikroskopické pozorovani materidlii, se zamétenim
na metalografické vzorky kovi a slitin. Cilem bylo vyvinout a optimalizovat nové metody piipravy
vzorkit pro dosazeni povrchi vhodnych ke korelativnimu zobrazovani pomoci riznych
mikroskopickych technik, véetné moderni rastrovaci elektronové mikroskopie vyuzivajici filtrace
signalnich elektronii, pfedpéti na vzorku a difrakce zpétné odrazenych elektront. Experimenty
ukazaly, ze automatizace procesu piipravy vzorkti mize zlepSit opakovatelnost a zajistit dosazeni
konzistentnich vysledki. Dalsi ¢ast prace se zaméfila na in situ ptipravu vzorkd s vyuzitim riiznych
mikroskopickych technik, coz ukézalo potencidl téchto metod pro optimalizaci ptipravy vzorki
a vyzkum chovani materidlti v rtiznych prostifedich. Zavérecna cast prace zkoumala vliv pfipravy
vzorku a zvolenych mikroskopickych technik na moznosti implementace umélé inteligence pfi
analyze mikrostruktury. Celkové prace piindsi dileZité poznatky pro oblast materidlovych véd
a zduraziuje potencial automatizace a inovativnich metod v analyze mikrostruktury materiald.

Uvod

Standardni metoda ptipravy vzorku pro svételnou mikroskopii obvykle zahrnuje kroky jako fezani,
zalévani do pryskyfice, mechanické brouseni a lesténi. I kdyZ lze nékteré vzorky analyzovat jiz
Vv tomto stavu, vétSina z nich je$té prochazi chemickym leptanim. Pti pouziti dalSich metod
pozorovani nebo analyzy je nutné peClivé zvazit moznosti dalSich ptipravnych technik (obr. 1).
Je dllezité zohlednit omezeni jednotlivych mikroskopii a na zdkladé toho upravit velikost vzorku
a jeho upevnéni. Cisténi vzorki je rovnéz velmi dilezité a kazdy krok piipravy musi byt proveden
peclive. Ve svételném mikroskopu (LOM) je svétlo ze zdroje rozptyleno povrchem vzorku
a pfesmerovano objektivovou cockou, aby se vytvofil obraz na sitnici lidského oka nebo
na elektronickém displeji. Pii nejvét§im bézném zvétseni svételného mikroskopu 1000x s pouzitim
apochromatového objektivu se limitni rozliSeni pohybuje okolo 0,25 um. V konfokalnim laserovém
skenovacim mikroskopu (CLSM) se vysledny obraz vytvaii rekonstrukci mnoha vertikalnich
optickych sekci, coz poskytuje zlepSeni horizontalniho rozliSeni ptiblizné 1,5x oproti konvencnimu
svételnému mikroskopu. V rastrovacim elektronovém mikroskopu (SEM) vychazeji elektrony
ze zdroje a pohybuji se ve sloupci lemovaném elektromagnetickymi ¢ockami, které je zaostiuji do
stopy na povrchu vzorku. Vysledkem interakce elektronti se vzorkem jsou informace, které prochazeji
detektory a rekonstruuji se na elektronickém displeji. Teoreticky je mozné pozorovat jednotlivé
atomy pfi urychlovacim napéti 150 V, protoZe jejich velikost je pfiblizné 0,1 nm. Skute¢né prostorové
rozliSeni pfistroje je vSak ovlivnéno primérem elektronové stopy, coZ zavisi na zdroji elektront
a optickém systému. Dal$im faktorem omezujicim rozliSeni je interak¢éni objem elektrond v latce [1].
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Interakce primarniho elektronového svazku s materidlem vzorku vede také k tvorbé rentgenovych
paprskil. Nejbéznéji pouzivanym rentgenovym detektorem v SEM je energiove disperzni rentgenovy
spektrometr (EDS), jehoz pfesnost je zhruba jedna desetina hmotnostniho procenta u prvki s vétsSim
hmotnostnim ¢islem. Difrakce zpétné odrazenych elektronii (EBSD) dokéze urcit krystalovou miizku
a orientaci zrn materidlll. Pro tuto analyzu je nutné specidlné pfipravit povrch vzorku a naklonit jej
piiblizné¢ o 70° od normalni polohy. Detektory EBSD v modernich SEM jsou schopny zkoumat
materialy s jemnymi zrny az do rozmértt 100 nm [1].
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Obr. 1 Vyvojovy diagram moznosti ptipravy metalografickych vzorku [1].

Moderni pfistupy k pfipravé a pozorovani vzorkd, jako jsou korelativni mikroskopie, in situ
mikroskopie, automatizované systémy piipravy a analyzy vzorkd a uméla inteligence, se Casto
prolinaji, vzajemné dopliiuji a navazuji na sebe, coZ zvySuje jejich efektivitu a presnost, ale zaroven
zvySuje tlak na multidisciplinarni odbornost. Korelativni mikroskopie umoziuje studovat vzorek
v mnohem Sir§im kontextu pouzitim nékolika rtiznych mikroskopickych metod na stejnou oblast.
Kli¢ovym faktorem pro dosazeni optimalnich vysledk je stanoveni efektivniho pracovniho postupu,
ktery urcuje potadi pouzitych mikroskopickych pfistroji, strategii pro vybér a identifikaci zajmovych
oblasti, a zplisob sbéru, uklddani a zpracovani dat. Je nezbytné zvolit postup, ktery povede
k uspésnému cili s ohledem na destruktivni metody nebo takové, které mohou zptsobit modifikaci
povrchu vzorku [1].

Riizné typy in situ experimentli umoznuji zkoumani materidld za rlznych podminek, vcetné
ohfevu, ochlazovani, mechanické deformace, aplikace raznych prostiedi, a elektronovych ¢i
iontovych interakci. Napiiklad vizualizace katalytické hydrogenace oxidu dusi¢itého na plating
pomoci in situ SEM ukazuje potencial pro monitorovani reak¢éni dynamiky na povrsich [2]. V oblasti
metalografie je nové k dispozici komercéni piistroj umoziujici sledovani vyvoje mikrostruktury
béhem chemického leptani, coZ zajistuje precizni piipravu vzorku a umoziuje detailni analyzu
procesu [3]. Tomu ptredchazelo nékolik praci vyuzivajicich pfipravka pro proudéni leptadla pies
zapouzdieny vzorek [4, 5].
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Vyvoj v oblasti pfistrojového vybaveni do metalografickych laboratofi je stale pievazné zaméten
na zdokonalovani jednotlivych krokii ptipravy. V drtivé vétsiné piipadi je proces realizovan
metalografem, ktery peclivé provadi kazdy krok podle stanoveného protokolu
na poloautomatizovanych pfistrojich. Nicméné se zaclinaji objevovat nové, automatizované
a pokrocilé systémy. Diky castému vyuziti robotickych ramen je mozné prakticky kompletné
automatizovat ptipravu vzorku bez nutnosti lidské intervence. Potencial téchto systému jesté neni
zcela vycerpan; spoluprace s pokroc€ilymi svételnymi nebo rastrovacimi elektronovymi mikroskopy
umoziuje 1 automatizované snimani vzorkti. Opakovani cykla pfipravy umoznuje destruktivnim
zpusobem vytvofit 3D projekci vzorku. Ptikladem je ptipravna jednotka Robo-Met.3D®, ktera diky
3osému robotu pln¢ automatizuje vicestupniové brousSeni, lesténi, leptani a nasnimani vzorku pomoci
integrovaného mikroskopu [6]. V systémech jako LEROY [7] vyzkumné laboratoie letectva
Spojenych statd nebo RSP [8] vyzkumné laboratofe namoinictva Spojenych stati byl zakladni
provozni princip Robo-Met.3D® rozsifen o zaclenéni rastrovaciho elektronového mikroskopu.

Co se tykd umélé¢ inteligence v mikroskopii, tak na rozdil od klasickych algoritmt, které pouzivaji
presné stanovena pravidla pro pfeménu vstupnich dat na novy vystup, je neuronova sit’ predstavena
velkou sadou parovych vstupll, jako napiiklad snimky z mikroskopt, a odpovidajicich vystupt,
coz Se nazyva trénovaci dataset. Vystupem mohou byt napiiklad anotované oblasti slozek
mikrostruktury ve snimcich. Sit’ se z tohoto datasetu uci, jak mapovat kazdy vstup na odpovidajici
vystup. Funkce provadéna neuronovou siti je v podstaté determinovana timto trénovacim datasetem.
Po dokonceni tréninku mize byt sit’ pouzita k zpracovani novych vstupnich dat za ucelem ziskani
pozadovaného vystupu (predikce). Obecné mizeme cast systému, kterd je vyskolena na vytvareni
ptedpovédi, oznacovat jako ,,model”“. Poskytnuté ,,spravné odpovédi* jsou ¢asto nazyvany ground
truth a obvykle je poskytuje odbornik, ktery manualné analyzuje data. Toto je Casto Casové a hlavné
také odborné narocny ukol, a lidska chyba znamend, Ze tato metoda neni nikdy stoprocentné
dokonala. Ptfikladem vyuziti metod umélé inteligence mize byt klasifikace mikrostruktury
na ptikladu nizkouhlikové oceli, ktera je vétSinou provadéna ruéné lidskymi odborniky, coz vede
k nejistotam zplsobenym subjektivitou. Stale existuje potencial zvysit pfesnost napiiklad pomoci
barevného leptani nebo jinych metod pro zvySeni kontrastu. Nyni se nachazime na prahu druhé faze
vyuziti umélé inteligence v oblasti mikroskopie. Prvni faze byla charakterizovana praci odbornikt
Vv oblasti pocitacovych véd, ktefi vyvijeli a testovali rizné techniky, jeZ se osveéd¢ily pfi feSeni Siroké
Skaly ukold. Pivodni technicka implementace a ladéni téchto metod vyzadovalo urcitou miru
odbornych znalosti, coz omezovalo jejich rozsifeni do Sir$§i mikroskopické komunity.
Nyni, jak se ovéfené metody piesunuji smérem k tomu, aby byly pfistupné a pfipraveny
k okamzitému pouziti, mohou byt v principu spolehlivé nasazeny na ruznych platformach,
coz zlepsuje dostupnost koncovym uzivatelim. Pfestoze zavedeni umélé inteligence je moderni
a nabizi nové moznosti v Sirokém spektru aplikaci, v pfipad€ materiadlovych véd je potfeba k praci
pfistupovat komplexné€ jiz od piipravy vzorku a potfizovani snimkil. ZjednoduSené¢ miiZzeme fici,
ze kvalita vysledkii je pfimo zavisla na kvalit¢ a rozmanitosti vstupnich dat, které¢ systémy
zpracovavaji [1].

Vliv pripravy vzorku

S ohledem na vliv ptipravy vzorkli na moznosti pozorovani a analyzy pomoci riznych technik
bylo provedeno né€kolik experimentl. V prvnich experimentech byly ovéfeny rizné postupy finalni
pfipravy a jejich vliv na moZnosti pozorovani v SEM a ovéfeni fazi pomoci EBSD na vzorcich TRIP
oceli (0.2C1.5S12Mn). Bylo prokazano, Ze kazda metoda pfipravy ma sva specifika, vyhody
I nevyhody. Po mechanickém lesténi suspenzemi s diamanty, coz je standardni krok ptredptipravy
vzorkl, bylo v SEM mozné sledovat pouze artefakty po mechanické ptipravé. Zbytkovy austenit
nebyl detekovan. Po mechanicko-chemickém leSténi suspenzemi oxidu kiemicitého, které se provadi
na stejném pfiistroji, se na vzorku usazovali ¢astice suspenze. V SEM nebylo mozZné sledovat realnou
strukturu materialu, ale deformovana vrstva po mechanické ptipravé byla po dostatecné dobé lesténi
odstranéna, coz vedlo ke kvalitnim vysledkim EBSD [9].
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Velmi zajimavych vysledki bylo dosazeno chemickym lesténim v roztoku 95 ml peroxidu vodiku
a 5 ml kyseliny fluorovodikové po dobu 10 s, kdy bylo mozné faze identifikovat na zaklad¢ kontrastu
v SEM, a vétsi Castice zbytkového austenitu potvrdit pomoci EBSD. Chemické lesténi ma mnoho
spolecného s elektrolytickym leSténim s tim rozdilem, Ze proces neprobiha v elektrickém obvodu.
Realizace je naproti tomu podobna spiSe chemickému leptani, nicméné povrch neni tolik napadnut,
ale je spiSe zalestovan. Elektrolytické lesténi ve smési 50 ml kyseliny chloristé¢ a 950 ml kyseliny
octové se ukazalo jako stfedni cesta mezi mechanicko-chemickym lesténim a chemickym lesténim
[9]. Nékteré procesy mohou trvat jednotky sekund, né€kolik minut, pfipadné az nékolik hodin. Nékdy
muize byt zdlouhava pfiprava samotnych roztokd, které mohou byt navic velmi nebezpecné [1].

Dalsi experiment mél za cil ovéfit aplikaci rtznych leptadel na mozZnosti zviditelnéni
mikrostruktury vicefazové oceli v kombinaci s filtrovanim signalu v SEM a ptedpéti na vzorku.
Zakladni zvyseni kontrastu mikrostrukturnich slozek TRIP oceli bylo dosazeno zejména leptadlem
Kourbatoff no. 4, které je smési Nitalu a Pikralu (10 ku 1), roztoku disifi¢itanu sodného s vodou
(10%), a vicestuptiovym leptanim v Pikralu s nepatrnym obsahem kyseliny chlorovodikové,
nasledované leptanim roztoku disifi¢itanu sodného S vodou (10%).
Stejna oblast z tohoto vicestupniového leptani je zobrazena na obr. 2 pii zvétseni SEM 12000x pomoci
vysokouhlovych BSE (5 kV, 0,8 nA, dopadova energie 1 keV, WD 4 mm), spole¢n¢ s vyfezy snimkti
ze svételného mikroskopu pofizeného pii zvétSeni 1000x a konfokalniho mikroskopu pfi zvétSeni
1500%. Zorna pole originalnich snimki ze svételnych technik byla vyrazné vétsi [1].
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Obr. 2 Rozhsltelnost detailti mlkrostruktury pomoci jednotlivych metod [1].

V téchto experimentech se potvrdil predpoklad, ze pro SEM jsou vhodné&jsi kratsi Casy leptani,
nez je tomu v piipadé¢ obecnych doporuceni pro svételnou mikroskopii. Vhodné Casy leptani jsou
Casto v fadu jednotek sekund. Na takto pfipravenych vzorcich se specifickym kontrastem nebylo
mozné spolehlivé ovéfit predpokladané oblasti se zbytkovym austenitem pomoci EBSD [1].

Tento fenomén byl zkoumén v dal§im experimentu, kde pfed samotnym leptanim byly zkouSeny
ruzné metody finalniho leSténi pro odstranéni deformované vrstvy po mechanické ptipravé TRIP
oceli. Nebyl vizualng prokazan vyrazny rozdil povrchu po chemickém leptani v Nitalu pomoci LOM,
CLSM a SEM. Nicméné u vzorkd, kterym pied leptanim pfedchazelo mechanicko-chemické lesténi
suspenzi oxidu kiemicitého, nebo elektrolytické lesSténi ve smési kyseliny chloristé a octové, bylo
mozné zbytkovy austenit po leptani kvalitativné ovéfit pomoci EBSD. Tento vysledek poukazal
na dilezitost samotné ptredpiipravy. Z téchto prvnich experimentd vyplyva, Ze ptesto, ze chemicky
leptané vzorky nejsou obecné pro EBSD doporucovany, tak pfi spravné navrzeném pracovnim
postupu je mozné vyuzit benefitli plynoucich ze specifickych kontrasti dosazenych chemickym
leptanim a ovéfeni fazi pomoci EBSD [10]. N¢kdy miize byt uspé$né provést EBSD nejdiive
na vzorku bez deformované vrstvy (po leSténi). Nasledné je ovSem potieba odstranit vrstvu
kontaminace uhlikem, ktera vznikla v oblasti zajmu, a az poté provést samotné chemickeé leptani [11].
Zavery téchto experimentll se zaméefenim na piipravu vzorkt jsou velkou mérou ve shod¢€ se zavéry
dokumentu Microstructural quantification of multi-phase steels (Micro-quant) vydaného Generalnim
feditelstvim pro vyzkum a inovace Evropské komise [12].
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Nové metody pripravy vzorki s prvky automatizace

Dalsi experimenty mély za cil ovéfit nové metody s prvky automatizace, predevsim se zaméeienim
na posledni kroky ptipravy, které jsou kritické, tézko opakovatelné a reprodukovatelné. Zakladni
ovéfeni zavedeni jednoduchého stolniho robotického ramene Hiwonder xArm, v sestavé
s ultrazvukovou lazni Elma P30 H, laboratornim stojanem, horkovzdusnou pistoli a samosvornou
pinzetou, naznacilo moznost zlepSeni opakovatelnosti chemického leptani (obr. 3). JelikoZ obecné
Vv metalografii neexistuje univerzalni metoda na urceni, zda je vzorek piipraven spravné ¢i nikoliv,
tak experiment byl proveden na jednoduchém piikladu feriticko-perlitické konstrukéni oceli a vzorky
byly hodnoceny pomoci jednoduchého prahovani snimkti LOM a CLSM s ptedpokladem, ze pokud
je vzorek nevhodny pro LOM a CLSM, tak pravdépodobné nebude vhodny ani pro SEM [13].
V idealnim ptipad¢ je potieba ptipravu co nejvice optimalizovat jesté pred zkoumani v SEM, jehoz
vytizenost je vysoka, stejn¢ jako provozni naklady. Poster za tento experiment byl ocenén tretim
mistem na konferenci Metallography & Fractography 2022 v metalografické sekci. Se stejnou
sestavou byl proveden experiment automatizovaného ¢isténi. Ukazalo se, ze pro odstranéni vétsich
kontaminaci a necistot po chemickém leptani je potieba Cdistit vzorek nejméné¢ ve dvou
kadinkach [14].

vzorek
robotické rameno
ochranny box

podstavec robota

notebook

horkovzdus$na pistole

laboratorni stojan

ultrazvukova lazen

Obr. 3 Piistroj pro automatizované leptani metalografickych vzorku I [13].

Dale bylo provedeno se stejnym zafizenim barevné leptani hlinikovych slitin. Bylo potvrzeno,
ze takovyto druh piipravy umoziiuje u odlitych materiali s vyraznou chemickou heterogenitou
zkoumat poznatky o jejich tuhnuti jiZ pomoci zakladni techniky svétlého pole LOM, diky zabarveni
dendritti a mezidendritickych prostor zejména po leptani v leptadlech typu Weck (obr. 4). Pomoci
SEM a EDS mutzeme od sebe kvalitativné odliSit nékteré intermetalické faze, detailné vidét stav
povrchu a chemickou segregaci (obr. 5). Toto jsou zakladni pfedpoklady pro ptipadnou kvantifikaci
mikrostruktury [15]. Clanek z tohoto experimentu ziskal cenu Buehler Best Paper Award 2022,
ktera je ud€lovana tiem nejlepsim ¢lankiim v Casopise Practical Metallography za kalendaini rok.
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Vysledky experimentli byly také stézejnimi pro tvorbu posteru na téma Robotic Etching
of Samples for Scanning Electron Microscopy, ktery ziskal prvni misto v kategorii elektronova
mikroskopie prestizni soutéze International Metallographic Contest 2023, kterou kazdoro¢né porada
Mezinarodni metalograficka spolecnost (International Metallographic Society; IMS) a Americka
spolecnost pro kovy (American Society for Metals; ASM International) [16]. Tento prvni prototyp
piistroje pro automatizované chemickeé leptani splnil ucely pro demonstraci vyuziti stolniho robotu
Vv procesu chemického leptani a Cisténi vzorkil. Zatizeni mélo ovSsem omezenou spolehlivost,
piesnost a rozsah pohybu [1].

EDS

) 1 e
. ,,\‘h‘?ﬁi& 100 pmj

Na

e Weck [16].

Dal$im experimentem byl ovéfen vliv michdni leptadla a orientace vzorku na stav povrchu
pii automatizovaném leptani. V sestavé jiz figuroval o néco pokrocilej§i robot Dobot MG400
s pfesnéjsimi pohyby (obr. 6). Diky nému mohl byt experiment proveden bez dalSich proménnych
vnasenych manualni manipulaci. Piestoze se jedna o zédkladni metodicky experiment, tak v literatufe
jsou vétSinou pouze obecné poznamky o tomto jevu, a kazdd laboratof pouZzivad své zavedené

postupy [1].

robotické rameno

ultrazvukova lazen

ae %, laboratorni stojan
samosvorna pinzeta
vzorek

50 ml kadisika

magneticka michacka

Obr. 6 Pistroj pro automatizované leptani metalografickych vzorku I [17].

Nejlepsich vysledki leptani feriticko-perlitické konstrukéni oceli bylo dosazeno, pokud bylo
leptadlo promichdvano magnetickou michackou, vzorkem se v leptadle pohybovalo a lesténa plocha
byla orientovana doli. Podobné dopadlo nekonvenéni promichdvani leptadla ultrazvukem za stejnych
podminek. NejhorSich vysledkii bylo dosazeno bez promichavéni leptadla, bez pohybu vzorku
Vv leptadle a s orientaci leSténé plochy nahoru. Pfestoze bylo pti hodnoceni snimkti pouzito zpracovani
obrazu pomoci prahovani pro piesnéjsi kategorizaci, jednad se o subjektivni metodu klasifikace
a je tieba dale pracovat na objektivni metod¢. Zvlasté pokud bude piedmétem vyzkumu néjaky
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V poslednim experimentu tohoto typu byla nahrazena kadinka s leptadlem na magnetické
michacce korozivzdornou nadobou s elektrolytem, kterd byla napojena na komercni elektrolyticky
ptistroj Struers Lectropol-5 (obr. 7). Elektrolytem byl 20 % roztok NaOH ve vod¢. Bylo dokazano,
ze pomoci robotu lze elektrolyticky naleptat vzorky minimalné ve stejné kvalité jako manualn¢. Takeé
se ov¢tilo, ze elektrolyticky proces dosahuje predvidatelnéjsich vysledkl oproti konvenéni metodé
chemického leptani. Musi byt ovSem proces spravné optimalizovan. Experiment mél mimo jiné za cil
zviditelnit delta ferit v austenitické korozivzdorné oceli. Toho bylo docileno korelativnim zptisobem
pomoci LOM, CLSM, SEM a dale doplnéno vysledky EDS a EBSD. Leptani prob¢hlo v externim
rezimu pfistroje, protoze ten umoznuje zahdjeni procesu propojenim obvodu, pii zanofeni vzorku
(anody) do nadoby s elektrolytem (katody). Tento rezim mél ovSem omezené napéti na 15 V a proud
na 1,5 A. Navic se michani elektrolytu muselo zajistit externé. Jelikoz je elektrolytické zatizeni
koncipovano pro manudlni obsluhu, tak je tézké zajistit kooperaci mezi pfistrojem a robotem
ve standardnim rezimu jednotky s vlastni pumpou, maximalnim napéti 120 V a proudu 6 A, nicméné
je to v planu [18]. Vysledky tohoto experimentu tvofily druhou ¢ast vitézného posteru v kategorii
elektronova mikroskopie v soutézi International Metallographic Contest 2023 [1, 16].

Chemické a elektrolytické leptani je stile zalozeno pifevazné na empirickych zkuSenostech
laboratornich odbornikti. Diky automatizaci procesu bylo mozné experimenty s chemickym
a elektrolytickym leptanim provadét spolehlivé 1 pies nevyzpytatelnost procesu. Ve vsech piipadech
bylo dosazeno ptesnych ¢asti a pohybt, coz je klicové pro opakovatelnost a dosazeni korektnich
vysledku. Byl snizen vliv proménnych, které by mohly byt do procesu zavedeny metalografem.
To mize byt dulezité nejen z hlediska ptipravy findlni, ale také z hlediska optimalizace pfipravy.
DodrZet Casy v tadech jednotek sekund, pfipadné naopak udrzet stejny pohyb ruky nékolik minut
muze byt velmi obtizné. Dalsi vyhodou miize byt bezpecnost prace, protoze pii téchto procesech je
manipulovano s velmi nebezpe¢nymi latkami a existuje neustala hrozba neoé¢ekavanych udalosti [1].

Nové metody in situ pripravy vzorku

Byla vyvinuta jednoduché technika umoznujici sledovani vyvoje makrostruktury béhem procesu
chemického leptani s vyuzitim stereomikroskopu. Motivaci in situ  experimentd
se stereomikroskopem je vyuzit vyhody velkého zorného pole k moznosti uréeni stupné naleptani
makrostruktury a proces ukoncit ve spravny moment. In situ experimenty byly provedeny pomoci
stereomikroskopu KERN OZL 464T241 vybavenym kamerou ODC 241. Pilotni experimenty
ukazaly, ze diky odrazu svétla a difrakci je mozné pozorovat postupné naleptani za vhodnych
svételnych podminek. Toto naleptani koreluje se zvySujicim se jasem v obraze, kdyZ je pouzito Sikmé
nebo kruhové LED osvétleni (obr. 8) [19].

Obr. 7 Robotizované elektrolytické leptani [16]. Obr. 8 In situ chemické lpténi [19].
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Kruhové osvétleni umoziuje ziskat data s vyssi kvalitou. Snimky ziskané ze stereomikroskopu
maji podobné vlastnosti jako snimky ziskané metodou temného pole svételného optického
mikroskopu. K provedeni experimenti byla pouzita dale pipeta pro leptani, pipeta pro ¢isténi a kalisek
na vzorek a sbér kapalin. Stereomikroskop je v zakladnim stavu omezen maximalnim zvétSenim 45x.
To odpovida zvétseni s pouzitou kamerou 64x. Pracovni vzdalenost tohoto stereo zoom mikroskopu
je priblizn¢ 100 mm. Experimenty bylo tedy bez vétSich komplikaci mozné provést a riziko
znehodnoceni mikroskopu bylo nizké. Casovéa sekvence leptani svaru feriticko-perlitickych oceli
je zobrazena na obr. 9 [19].

Nasledujici postup provadéni in situ leptani se ukazal jako nejvice vyhovujici:

1) Vzorek umistit do kaliSku, zaostfit a nasnimat pti vhodném osvétleni v leSténém stavu.

2) Zapnout nahravani kamery.

3) V zavislosti na zkoumaném materialu a leptadle na vzorek nanést pipetou vrstvu methanolu,
ethanolu nebo vody (cca 2 ml).

4) Vzorek znovu zaostfit. Tohle nebo velmi podobné zaostieni je blizké idedlnimu zaostieni
pfi leptani.

5) Snizit expozi¢ni Cas a nastaveni kamery na optimdlni hodnoty pro dané leptadlo a materidl.
Tyto parametry lze zjistit empiricky nanesenim leptadla na dany matrial ve stereomikroskopu
pii automatickém osvétleni.

6) Nanést pipetou leptadlo (cca 2 ml).

7) Po optimalni dobé leptani vzorek v kalisSku oplachnout pipetou s methanolem, ethanolem
nebo vodou.

8) Vypnout nahravani kamery.

9) Zaosttit a nasnimat pfi vhodném osvétleni mokry vzorek v leptaném stavu.

10) Vzorek ocistit, osusit a nasnimat v leptaném stavu.

0s 4s

20 s

Obr. 9 Casova sekvence in situ leptani svaru, Nital 2%, 30 s, 43x [19].

Poster na téma In Situ Stereomicroscopic Macroetching s prvnimi vysledky téchto experimentt
ziskal Cestné uznani v kategorii svételna mikroskopie v soutézi International Metallographic Contest
2023. Nejveétsi vyhoda tohoto konkrétniho piistupu spociva v jeho jednoduchosti a potiebé pouze
zékladnich laboratornich pomtcek, ale neumoziuje leptani s promichavanim leptadla. Pii potiebé
sledovani vyvoje mikrostruktury pfi leptani s vyuzitim vykonu standardniho svételného mikroskopu
by bylo nutné sestrojit vhodny piipravek s komorou pro moznost pratoku leptadla. Potencial téchto
in situ metod nelezi jen v mozném zlepSeni pifipravy vzorkid pro korelativni mikroskopii, ale mize
také pomoci porozumét samotnému procesu chemického leptani a chovani materiali v agresivnich
prostiedich [1].
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Byly provedeny také pilotni experimenty ohtevu vzorkid v SEM. Prestoze hlavni motivaci in situ
experimentl je vyzkum déji v dynamickych prostfedich za t¢elem studia chovani matriala a procest,
tak se zde také nabizi velké prilezitosti at’ uz ve vlivu pfipravy vzorkli na takovéto experimenty,
nebo ptipravy vzorkt samotné. Tepelné leptani slouzi jako standardni metoda k urcovani velikosti
zrn keramiky. V oblasti kovi a slitin mize byt vyuzito ke stanoveni velikosti zrn primarnich
austenitickych zrn, které maji zdsadni vliv na vysledné mechanické vlastnosti. Bézn€ se proces
provadi pomoci laboratornich peci s inertni atmosférou nebo vakuem [1].

Jeden z prvnich experimentii byl proveden na oceli, kterd by diky svému chemickému sloZeni
a tepelnému zpracovani méla mit strukturu sloZzenou z bainitického feritu a zbytkového austenitu.
Pro moznost sledovani redlné struktury jiz od pokojové teploty byl vzorek leptan 12 s v Pikralu
s kapkou HCl na 50 ml Pikralu. Cilem experimentu bylo sledovat zmény struktury béhem popousteéni
a nasledné zvyraznit primarni austeniticka zrna. Vyvoj struktury je zobrazen na obr. 10 pomoci
standardniho detektoru sekundarnich elektronti (ETD) a detektoru zpétné odrazenych elektroni
pro vysoké teploty (Karmen), vyvinutym firmou Crytur (10 kV, 0,09 nA, WD 16 mm) [1].

min

P

650 °C, 15 min 900 °C, 0 min _ 900 °C, 60 Po zchladnuti '

SE (ETD)
4300%

BSE (Karmen)

Obr. 10 Vyvoj mikrostruktury pfi in situ ohfevu oceli [1].

Vliv pfipravy vzorku a mikroskopie na moZnosti implementace umélé inteligence

V tomto experimentu bylo cilem ovéfit vliv ptipravy vzorku a riznych pozorovacich technik
na moznosti segmentace fazi pomoci komercniho softwaru Zeiss Intellesis. Jeden vzorek oceli byl
leptan pomoci konvencniho leptadla Nital o koncentraci 4 % po dobu 3 s. Druhy vzorek byl chemicky
le$tén pomoci roztoku 95 ml peroxidu vodiku a 5 ml kyseliny fluorovodikové po dobu 10 s.
Oba vzorky byly snimany pomoci SEM pomoci riznych detektorti a nastaveni pii zvétSeni 2500x,
proudu 0,8 nA a pracovni vzdéalenosti 5 mm. Pro doplnéni byly potizeny snimky stejnych mist pomoci
svételného mikroskopu pii zvétseni 1000 a konfokalniho mikroskopu pii zvétseni 1500x. Vsechny
snimky byly natoceny, ofiznuty, pfipadné zvétSeny, aby zornd pole co nejvice odpovidala SEM.
Zkoumana ocel by dle svého chemického sloZeni a tepelného zpracovani méla obsahovat bainiticky
ferit s ur¢itym podilem zbytkového austenitu [1].

Diky korelativnimu zobrazovani byla zvolena Ctyfi stejnd mista povaZzovana za zbytkovy austenit
a Ctyfi za bainiticky ferit. Na jednotlivych snimcich byly vybarveny oblasti pifedpokladanych
strukturnich slozek v softwaru Zeiss Intellesis pro ziskani kvalitativni pfedstavy o vlivu piipravy
a pozorovacich technik na vyslednou segmentaci. Konvenéni chemické leptani Nitalem odhalilo
komplexni jehlicovitou strukturu bainitu. Samotné odhadovani oblasti zbytkového austenitu bylo
slozité. Po provedeném EBSD nebylo mozné kvalitativné potvrdit spravnost predikce. Data ziskana
z pozorovani chemicky lesténého vzorku ve smési peroxidu vodiku a kyseliny fluorovodikové jsou
na obr. 11. Vzdy jsou vedle sebe uvedeny originalni snimky, predikce softwaru Intellesis pfelozena
pfes origindlni snimky se syt vyzna¢enymi manudlné anotovanymi oblastmi, a samotna predikce.
Na obr. 12 je zobrazena fazova EBSD mapa, kterd byla dodate¢né dod€lana na chemicky lesténém
vzorku [1].
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Obr. 11 Segmentace snimkti LOM a CLSM chemicky lesténého vzorku [1].
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Obr. 12 EBSD fazova mapa chemicky lesténého vzorku [1].
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Oblasti se zbytkovym austenitem neni mnoho, nicméné v tomto pifipadé koreluji s oblastmi
se specifickym kontrastem ziskanym pomoci riznych mikroskopickych technik. Pro kvalitativni
oveéfeni oblasti zbytkového austenitu pomoci EBSD je takto ptipraveny vzorek vhodny [1].

Tato demonstrace jasné¢ ukazuje dulezity vliv pfipravy vzorku a pouzité metodé pozorovani
na vysledky predikce obrazové analyzy. Z vysledkl je patrné, Ze je tfeba uvazovat také nastaveni
mikroskopu, dle toho jaky material pozorujeme a v jakém je stavu. Bylo mozné sledovat,
ze pii pouziti komercéniho softwaru vyuzivajictho prvkid umélé inteligence dochazelo k rtiznym
predikcim v ptipad€¢ podobné anotovanych snimki. Ukézalo se, ze je naprosto zasadni, zda jsou
jednotlivé slozky mikrostruktury rozlisitelné, jaky maji kontrast a jakym zpisobem se anotuji [1].

Zavér

Tato prace predstavuje stézejni ¢ast vysledkl dizertaéni prace Nové metody ptipravy vzorki
pro moderni rastrovaci elektronovou mikroskopii.

Celkove lze fici, Ze prezentované metody a experimenty piinesly nové poznatky pro oblast
metalografie a pfipravy vzorkll. Nové pfistupy k pfipravé vzorkli maji potencial zlepsit analyzu
mikrostruktury materiali. Budouci vyzkum by mohl pokracovat ve vyvoji inovativnich metod
a technik, aby dosahl jeste lepSich vysledki a praktickych aplikaci.
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Abstract

The origin of the thermal creep of zirconium cladding tubes in all light water reactors is still the
subject of deep confusion and intricate controversies. The reason for this inconvenient situation is
obviously that microstructural processes in thermal creep remain poorly understood and this is due to
the relatively small number of studies that have been carried out. In this study uniaxial creep tests in
tension of zirconium alloy cladding tubes in the as-received and pre-hydrided states are followed by
metallographic analysis of the as-received and crept specimens by light microscopy and SEM to
explain the observed high-temperature creep behavior of the tubes.

Introduction

Zirconium base alloys are the only materials which satisfy many unique requirements for use in
nuclear power reactors [1,2]. Among the various zirconium alloys developed over the years, the
Zr1%Nb alloy was found to have many advantageous properties. Therefore, Zr1%Nb nuclear
cladding tubes are the main load-bearing structural components in the core of a light water-cooled
reactors (LWRs) of the VVVER-type. During operation of the reactor, zirconium cladding is exposed
to thermal ageing and several degradation processes, including irradiation, corrosion/oxidation, and
time-dependent deformation mechanisms such as cyclic fatigue, creep and creep-fatigue interaction
[3]. Of these degradation mechanisms, thermal creep could be regarded as one of the life-limiting
factors [4] for zirconium nuclear fuel cladding in LWRs under high/temperature accident conditions
known as a loss-of-coolant accident (LOCA) [5].

The Zr1%Nb alloy exhibits two crystal structures according to temperature: hep o phase at lower
temperature and bee B phase at higher temperature. Significant amounts of both phases can coexist in
a broad temperature range, typically from 700 to 950°C [6]. Whereas in the single-phase domains the
creep deformation behaviour of zirconium alloys is satisfactorily described by power -law
semiempirical equations, which are associated with dislocation climb as the rate controlling
mechanism [4,7], the creep behaviour in the phase transition zone remains poorly understood and this
due to relatively small number of microstructural studies that have been carried out in this zone. In
our previous study of thermal creep in non-irradiated Zr1%Nb cladding alloy at temperatures between
350 to 950°C were reported main creep deformation mechanisms and microstructural changes [7]. It
is generally accepted that the oxygen distribution and hydrogen pickup from reactor coolant have the
most significant uptake on the cladding creep resistance. Therefore, in this study the pre-oxidized and
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pre-hydrided creep specimens were used to simulate the end-of-life creep behavior of cladding tubes
during the first phase of a LOCA transient under more realistic loading conditions. Creep testing at
900°C and following microstructural analyses were performed using specimens charging by different
hydride concentrations..

Zrlwt.%Nb alloy and experimental procedures

The Zrlwt.%Nb zirconium cladding alloy was produced on a sponge basis and was received in
the form of real thin-walled fuel cladding tubes in the completely recrystallized state. This state of
the alloy will be called as-received state. Some specimens were corroded in steam in autoclave at
temperature about 400°C in such a way that the oxidation was double-sided. Different amount of
hydrogen was absorbed during the oxidation tests [8]. Investigations were carried out concurrently
for both the as-received state and the pre-oxidized and the pre-hydrided states of the alloy.

Uniaxial constant-stress creep tests under tension were carried out in argon protective atmosphere.
The creep testing was conducted at 900°C and applied stress, o, ranging from 5 to 20 MPa. The
tubular creep specimens with a gauge length of 50 mm were machined directly from the cladding
tube section in such a way that the tensile axis was parallel to the rolling direction. The creep
elongation was continuously measured in situ during the whole creep exposure, digitally recorded
and processed with a computer.

The microstructure features of the studied alloy were observed on the metallographic transversal
cross-sections of the tubular creep specimens using light microscopy and by scanning electron
microscope (SEM, Tescan LYRA 3 XMH, Brno, Czech Republic).

Experimental results and discussion

10-1 T T TTTTT T T T T TTT

Creep behavior Zr-1Nb

It was found that under the testing 900 °C
conditions used in this study the minimum 107%1— 4 AR
creep rate &, is related to the applied stress ¢ A +150 ppm H
following power-law dependence &, - o". A +600 ppm H
Accordingly, Fig.1 shows a double
logarithmic plot of the minimum creep rate £,
vs. the applied stress, . The slopes in Fig.1
that represent the stress exponent n of the
minimum creep rate &, (the exponent n can be
expressed as n = (dlné,,/Olno)r [7]) ranging
from 2.2 to 3.4. It should be note that such
values of the exponent n are in reasonable 10°6
agreement  with  the  experimentally L 10 100
determined values of the stress exponent n APPLIED STRESS o [MPal
reported in our previous study of Zr1%wt. [7].
Similarity of the values of the stress exponents
n and m could be explained by an assumption,
that the creep deformation is controlled by the
same acting mechanism(s) [7]. However, Fig.
1 shows markedly different values of the
minimum creep rates at the same applied stress for different structural states of the alloy which clearly
indicates the effect of structural state in creep. Therefore, for more detailed explanation of this effect
creep data should be interlinked with the results of microstructural analyses of each tested structural
states. Primarily attention will be given to the role of oxidation and hydration in creep of the alloy.
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Fig. 1 Stress dependences of the minimum creep
rate &,, for as-received state (AR) and pre-hydrided
specimens with two different concentration of
hydrogen.
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Microstructure investigation

Recently, the microstructure evolution during high-temperature double-sized oxidation inside
the cladding wall was reported by Négyesi et al. [9]. Therefore, in this study attention will be given
only to informative investigation of oxidation necessary for interpretation of the obtained creep data.

a)

Fig. 2 Microstructure observed in the cross section of the tubes a) as-received state, b) pre-hydrided
specimen with 150 ppm H and c) pre-hydrided specimen with 600 ppm H corroded in steam.

Fig. 2 shows cross-sections of as-received and pre-hydrided tubes before creep testing. The
inspection of the tube surfaces revealed that pre-hydride tubes contain oxidation layers on the outer
and inner surfaces of the tubes. One can see that oxidation layers are cohesively intact and contain no
cracks. The layer thicknesses are shown in Tab. 1. The results demonstrate that the oxidation layer
thickness increases with increasing hydrogen content. The oxidation layers occupy a negligible part
of the tube cross-section. For this reason, and with regard to low values of the stress exponent n
(Fig. 1), the oxidation layers do not have a significant effect on creep behavior because they do not
carry de facto any load compared to the tube cross-section.

Table 1. The average values of the oxidation layer thicknesses (um) on the outer and inner surfaces
of the tubes.

Surface of the tube As-received state 150 ppm H 600 ppm H
outer 0 5.25 13.85
inner 0 4.55 12.05

The cross-sections (Fig. 2b,c) of the tubes also show the formation of hydrides (black colored
phase) in the tube walls. The results demonstrate that hydrides are located throughout the cross-
section, both in the regions near the surface and in the central part of the tube. However, the hydrides
are not distributed entirely randomly. They predominantly form groups and they are often localized
in bands, especially in the specimen containing 150 ppm H (Fig. 2b). As the hydrogen content
increases, the randomness in the distribution of the hydrides in the microstructure increases (Fig. 2c).
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Fig. 3 Microstructure of before creep testing for a) as-received state, b) pre-hydrided state containing
150 ppm H and c) pre-hydrided state containing 600 ppm H.

The SEM micrographs of the specimens before creep testing are shown in Fig. 3. The investigation
of microstructures showed that the average grain sizes are approximately 3 um in all investigated
states. It means that the steam hydration process did not lead to the grain size coarsening. In the
microstructures (Fig. 3) can be observed white fine ZrNb precipitates. The pre-hydrided specimens
(Fig. 3b,c) contain also hydrides which are located predominantly in the grain interiors and also along
the grain boundaries.

The cross-sections of as-received and pre-hydrided tubes after creep testing at 900°C are shown in
Fig. 4. It should be considered that the microstructure during creep testing at 900°C is significantly
different from the microstructure observed at room temperature. The reason for these microstructure
differences is phase transformation of B-Zr to a-Zr phase occurring during cooling of tensile specimen
down to room temperature. One can see that the microstructures of pre-hydrided specimens
(Fig. 4b,c) are significantly inhomogeneous compared to the as-received specimen (Fig. 4a). The
microstructure of as-received state appears to be relatively homogeneous. However, microstructure
of pre-hydrided specimens tested at 900°C contains significantly coarser grains in the central part of
the cross-section than in the regions near the sample surface.

Fig. 4 Microstructure observed in the cross section of the tubes tested at 900°C and 10 MPa a) as-
received state, b) pre-hydrided specimen with 150 ppm H and c) pre-hydrided specimen with
600 ppm H.
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Such a microstructure heterogeneity in pre-hydrided specimens is probably caused by faster
cooling rate at the specimen surface than inside of the cross-section. However, all specimens were
cooled by a similar cooling rate and the cooling to room temperature took about 4 h. For this reason,
it is necessary to consider other factors that could lead to different microstructures in the as-received
and pre-hydrided states. It can be suggested that the occurrence of coarse a-Zr grains in the central
part at room temperature (Fig. 4b,c) may be related to coarse B-Zr grains at the creep temperature of
900°C. The results demonstrate that the thickness of the tube walls in the pre-hydrided specimens is
significantly thinner compared to the tube wall thickness in as-received state. Based on the
determination of the local cross-section content S at the place of microstructure investigation (Fig. 4)
in the tested specimens and the initial cross section content So, the true local strain after creep was
roughly estimated as ec=In(S¢/So). It was found that the pre-hydrided specimens exhibited significantly
higher local creep strain compared to as-received state. In the as-received state the local strain in the
place of microstructure investigation was estimated at about 2%. But in the pre-hydrided specimens
the local strain was estimated at about 35%. The significant coarsening of microstructure during creep
could be explained by higher local creep strain in pre-hydrided specimens than in as-received state.
The similar results were also observed in previous works [10] investigating microstructure coarsening
during creep.

10 um

10 pm

b)

Fig. 5 Microstructure located in the central part of the cross-section of tubes tested at 900°C and 10 MPa
a) as-received state, b) pre-hydrided state containing 150 ppm H and c) pre-hydrided state containing
600 ppm H.

The results also show that although &c was similar in both pre-hydrided specimens, the coarsening
of the microstructure was more pronounced in the pre-hydrided specimen with higher hydrogen
content (Fig. 4b,c). This result shows that not only the local strain but also higher hydrogen content
could influence the microstructure coarsening. The predictions of phase transformations in Zr-1Nb
alloy [11] suggested that increasing H content in the alloy led to the decrease in the transition
temperature at which the dissolution of fine Zr-Nb precipitates and the transformation of a-Zr to -
Zr occur. The decrease of the transformation temperature could also contribute to the faster
coarsening of microstructure in pre-hydrided specimens.

Fig. 5 shows the comparison of microstructures in the central part of the cross-section after creep
testing. One can see that the fine Zr-Nb precipitates in the grain interiors and hydrides were
completely dissolved during creep and re-formation of these phases occurred. During cooling down
to room temperature, the new Zr-Nb phase and hydrides were formed. The results demonstrate that
hydrides and coarse Zr-Nb phase are located mainly along the grain boundaries.

Summary

The comparison of creep behavior of Zr-1%Nb tubes showed that the pre-hydrided specimens
exhibited slower &,, compared to as-received state. The specimens exhibited the stress exponent n
about 2-3 suggesting that creep can be controlled by viscous glide creep and/or grain boundary
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sliding. The hydrides and Zr-Nb precipitates were formed predominantly in the grain interiors in
the pre-hydrided specimens before creep testing. However, after creep testing hydrides and Zr-Nb
phase were formed mainly along grain boundaries. The pre-hydrided specimens exhibited coarse-
grained microstructure in the central part of the cross-sections which may be explained by slow
cooling rate down to room temperature, the value of the local creep strain and/or also by the change
in the phase transformation temperature of the pre-hydrided specimens.
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Creepové poskozeni vyrovnavaciho pistu turbinového rotoru

Jaroslav Koct

1 COMTES FHT a.s., Priimyslova 995, 334 41 Dobrany

Klicova slova: Parni turbina, turbinovy rotor, creepové poskozeni, mikrostruktura, nedestruktivni kontrola,
metoda replik

Abstrakt: Piispévek shrnuje vysledky nedestruktivni kontroly mikrostruktury technikou odbéru
replik, v¢etné hodnoceni stavu degradace materidlu mechanismem creepového poskozeni v lokalité
vyvazovaci drazky vyrovnavaciho pistu rotoru parni turbiny o vykonu 30 MW. Vysledky analyzy
byly vyuzity pro stanoveni zpiisobu opravy rotoru.

Abstract: The paper summarizes the results of the non-destructive inspection of the microstructure
using the replica sampling technique, including the evaluation of the state of material degradation
by the creep damage mechanism in the location of the balancing groove of the balancing piston of
the 30 MW steam turbine rotor. The results of the analysis were used to determine the method of
rotor repair.

1 Uvod

Rotor parni turbiny o vykonu 30 MW byl z diivodu opravy pievezen do montdzni dilny. V ramci
defektoskopickych kontrol byla pouzita fada konvencénich NDT technik, kdy magnetickou
praskovou metodou s pouzitim fluorescencniho indikacniho prostiedku a magnetického jha byly
zjistény v oblasti dna vyvazovaci drazky vyrovnavaciho pistu (nékdy nazyvano téz bubnem) rotoru
parni turbiny dvé velmi vyrazné paralelni trhliny. Ob¢ byly v podstaté bez prerusSeni a zahrnovaly
tedy cely obvod drazky. Piehledovy snimek rotoru je uveden na Obr. 1.

Obr. 1 Ptehledovy snimek rotoru S ozna¢enim vyrovnavaciho pistu
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Rotor absolvoval pouze cca 60 000 provoznich hodin a je vyroben z materialu 22CrMoNiWV8-8

(1.6945), jedna se tedy o zarupevnou bainitickou ocel. Nominalni chemické slozeni je uvedeno
V tabulce niZe.

Prvek C Si Mn P S Cr Mo Ni V wW

hm. %/ 0,20 max. 0,60 max. max. 2,00 0,80 0,70 0,25 0,60
' 0,24 0,10 0,80 0,10 0,007 2,20 0,90 0,80 0,35 0,70

Tvar vyvazovaci drazky je v fezu znazornén na Obr. 2, kde je kromé rozmérovych dat rovnéz
uvedena lokalizace obou zjisténych paralelné jdoucich trhlin (zeleng).
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Obr. 2 Detail vykresu vyvazovaci drazky (v fezu)

Modra Sipka pak oznacuje smér dokumentace (snimkovani) vnitini trhliny, jejiz charakter ve stavu
ptimo po nalezu je zfejmy z Obr. 3. Jde o vyraznou spojitou mirn¢ zalomkovitou trhlinu vedouci
v radiusu zaobleni drazky. Jak jiz bylo uvedeno vyse, trhlina prochéazi v podstaté po celém obvodu
drazky. Ze snimku je patrné i zokujeni okolniho povrchu rotoru (provozni teplota pary je 545°C).
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Obr. 3 Snimek vyrazné spojité trhliny v radiusu vyvazovaci drazky

|
first step to take an Replica in place of green line
\) -

ﬁ Lokalita defektu
= R

P ORIGINAL SHAPE

~_—~_\_\__~_~__~—""-——-.
H— R78.81
(3)
@

Obr. 4 Uprava

vyvazovaci drazky vytvorend obrabénim (soustruzenim)
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2  Kontrola mikrostruktury technikou replik

Kvili zptistupnéni lokality defektli bylo nutno nejprve soustruZenim upravit geometrii drazky,
samoziejmé po konzultaci s konstruktérem. Drazka byla vyrazné rozSifena — viz Cervena linie na
Obr. 4. Stav povrchu vyrovnavaciho pistu rotoru a samotné vyvazovaci drazky v misté trhlin po
provedeném soustruzeni je znazornén na Obr. 5, zZ n&jz je patrné i umisténi konkrétnich vybranych

kontrolnich mist. Detail s dobie viditelnym prubéhem trhliny je pak na Obr. 6.

Obr. 5 Stav

Obr. 6 Detail kontrolniho mista a vlastni trhliny po soustruZeni
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V misté trhliny nachazejici se v pivodnim vnéj$im radiusu drazky (na Obr. 4 zelené oznacena
oblast) byla provedena nedestruktivni kontrola mikrostruktury aplikaci techniky metalografickych
replik. Bylo pouzito mirného mechanického piebrouseni brusnym materidlem o zrnitosti 120 a
nasledovalo elektrolytické lesténi pfenosnym mobilnim zafizenim QTM Kristall 650. Pro vyvolani
mikrostruktury bylo pouzito chemického ¢inidla s ndzvem Nital (3% roztok HNOs v ethanolu). Poté
byl metalograficky vybrus oplachnut ethanolem a osusen proudem vzduchu. Z takto ptipravené¢ho
mista pak byla sejmuta replika (otisk), ktera byla dale studovana na laboratornim metalografickém
mikroskopu.

Mikrostrukturu v bezprostiedni blizkosti magistralni trhliny tvofi homogenni pomérné jemny
popustény bainit s pravidelné distribuovanymi drobnymi karbidy. Degradace creepem se zde
projevuje vyskytem velmi cetnych, po hranicich ptivodniho austenitického zrna orientovanych,
spojitych kavit, které tvoii fetizky az mikrotrhliny (Obr. 5). Dle standardu pro zkouSeni
mikrostruktury technikou replik NTD ASI — VIII -5 — 2019 Ize tento stav poSkozeni klasifikovat
stupném 3b — 4.

NI G PR SUSIE R 100pym
Obr. e R i Sl R — , 3

e 3 S e E . 3 o -~ ‘ ! - -
Mikrostruktura s projevy creepového poskozeni v blizkosti trhliny (stupen 3b — 4)

Ve vzdalenosti cca 2 — 3 mm od vlastni trhliny je samotna mikrostruktura svym charakterem
(kvalitativné 1 kvantitativne), dle oc¢ekavani, Gplné stejnd. Co je zajimavé, je fakt, ze v lokalité
vzdalené jen nékolik malo milimetri od trhliny je stav z pohledu projevii degradace materialu
creepovym poskozeni mnohem piiznivéjsi a lze jej klasifikovat pouze stupném 2a — 2b, coz
predstavuje vyskyt vice ¢i méné Cetnych jednotlivych izolovanych kavit, které tedy netvoii zadné
spojité formace a nejsou zde samoziejme uz viilbec patrné byt’ jen naznaky mikrotrhlin (Obr. 6).

Je tedy zfejmé, Ze konstrukce vyvazovaci drazky, a zejména faktor geometrie jejiho zaobleni
(radiusu) zde hraje velmi vyznamnou roli, a koexistence teplotniho vlivu a vys$S§iho naméhani prave
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v radiusu zaobleni vede K viditelné vyraznéj$imu teCeni materialu, projevujicimu se degradaci
mikrostruktury ve formé vzniku spojitych orientovanych kavit, které piechazi postupné nejprve
v mikrotrhliny a posléze i v makrotrhlinu.

obr. B FOSUIGEI NS L 4 VR i DR MR o S TR G R, Lo : R 5
Mikrostruktura cca 3 mm od trhliny (stupen 2a — 2b)

Podstatou opravy rotoru bylo postupnymi Ubéry soustruzenim odstranit z lokality vyvazovaci
drazky material vykazujici defektni (degradovanou) mikrostrukturu. Tato operace byla navrzena a
nasledné také provedena celkem ve dvou dil¢ich krocich, a to vzdy s ubérem 3 mm. Tedy do
maximalni hloubky 6 mm, ktera byla jest¢ konstruktérem povolena bez toho, Ze by doslo
k podkro¢eni minimalnich rozmérti v inkriminované lokalité rotoru a nemusela by tak nasledovat
operace doplnéni ,,chybéjiciho* materidlu vyvafovanim.

Po prvnim kroku, tedy ubéru 3 mm byla provedena kontrola mikrostruktury nedestruktivni metodou
replik v obdobnych lokalitach jako v ptivodnim stavu. V mikrostruktufe V bezprostiedni blizkosti
pavodni trhliny vSak byly stile zjistény pomérné vyrazné projevy degradace creepovym
poskozenim, které byly hodnoceny stupném 3a, tedy vyskyt kavit fetézenych (spojitych) a
orientovanych po hranicich ptivodniho austenitického zrna (Obr. 7).

Nasledoval tedy druhy krok soustruzeni, a odstranéni dal$i postupné vrstvy. Nyni jiz do celkové
hloubky 6 mm, kterd pfedstavuje limitni konstruktérem povolenou hodnotu. Opétovné byla
provedena kontrola stavu mikrostruktury ve stejnych lokalitach. Tentokrat byl v mikrostruktuie
zjistén pouze vyskyt jednotlivych izolovanych kavit s malou Cetnosti, hodnoceny stupném 2a, coz
predstavuje jiz vyhovujici stav pro dalsi provoz.
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Obr.

Mikrostruktura v blizkosti piivodni trhliny po ubéru 3 mm (stupen 3a)
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3 Zavéry

Nedestruktivni kontrola mikrostruktury technikou metalografickych replik odhalila v misté
defektoskopicky nalezenych trhlin stav pokrocilého creepového poskozeni materialu
v inkriminovanych lokalitach radiusu zaobleni vyvazovaci drazky.

Aplikace této techniky, coby pribézna kontrola stavu degradace materialu, po jednotlivych
konstruktérem povolenych krocich v ramci upravy geometrie drazky, byla stézejnim prvkem
pfi rozhodovani, jak poskozeny rotor opravit.

Uvedeni rotoru do provozuschopného stavu pak spocivalo v odstranéni degradované vrstvy
materidlu v inkriminovanych lokalitach, coz bylo provedeno odsoustruzenim ve dvou
krocich do celkové hloubky 6 mm (Obr. 9). Nasledna opétovna kontrola mikrostruktury
metodou replik pak prokazala jiz vyhovujici stav z pohledu creepového poskozeni.
Konstruktérem stanovené limitni rozméry tudiz nebyly podkroceny a nemusela nasledovat
operace vyvarovani, kterd by byla nejen financné narocnd, ale zaroven by predstavovala
dalsi vnéjsi zasah do materialu rotoru.

Obr. 9 Upraveny tvar drazky rotoru po finalnim kroku soustruzeni
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Collection of Replicas to Evaluate the Structural Condition of Steel after
Thermal Ageing
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Abstract. This article aims to introduce the method of replica sampling and its application in the
structural monitoring of steels used in VVVER 440 and VVER 1000 type NPPs. For the experiment,
samples were created by extracting a part of the primary circulation pipe made of austenitic steel
08Ch18N12T. In total, four conditions were evaluated, namely the initial condition (the part of the
pipeline that was not in use), a sample taken after 28 years of operation at the Jaslovské Bohunice
V1 NPP, and samples of these conditions after their thermal aging at 450 °C in an atmospheric
furnace. The exposure time was set to simulate the extended operation of the component for 60
years (Note: 1 year of operation means 10 months of 100% of power, 2 months in outage). The
purpose of the analyses performed was to assess the structural condition of the samples in terms of
changes of grain sizes, and the representation of structural phases. A subtask was then used to
assess the ability of the replication materials and films to convey this information about the
microstructure of the material. Documentation of the microstructure and verification of replicas
were carried out by light and scanning electron microscopy.

Introduction

Components such as piping systems, pressure vessels, or welded structures need to be inspected
regularly during their use to ensure their safe operation. Different NDT methods such as VT, PT,
MT, UT (TOFD, PAUT) and many others are used for these inspections. All these methods can
indicate that something is happening in the component being analyzed, however, it is not always
possible to determine what the changes are based on the information obtained. For this reason, their
use is usually followed by metallographic analysis, one of them can be get by applying replicas. By
analyzing these, it is then possible to determine what changes have occurred in the material
structure of the component. For example, changes in the distribution and volume of the structural
phases, changes in the morphology of the graphite, the degree of creep damage to the component, or
the type and degree of corrosion attack on the component can be determined [1-6].

Metallographic replica sampling typically occurs in areas that are subjected to tensile stresses,
elevated temperatures, or are in contact with corrosively active environments during operation. This
is usually a combination of the above factors. Weld areas and their immediate surroundings are then
primarily inspected [1-6]. The principle of metallographic replica sampling is shown in Figure 1(a).
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Figure 1. (a) Principle of metallographic replica collectlon, (b) Areas of replica collection and
sample areas where metallographic analysis was performed
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Materials and methods

The experiment aimed to determine the microstructural differences between four different
conditions of austenitic steel 08Ch18N12T. The first state evaluated was the as received state (AR),
i.e., a sample of material that was not operationally deployed. The second state evaluated was the
material (MCP), which was part of the hot main circulation pipe working at an operating
temperature of 294 °C at the Jaslovské Bohunice V1 NPP. The third and fourth conditions were
samples, (AR and MCP), which were subjected to thermal aging at an elevated temperature of 450
°C. The period for which the samples. (ARHT AND MCPHT) were exposed to this temperature
was set to simulate the operational deployment of this component for 60 years, i.e. the stability of
the material structure in the case of component life extension was analyzed. Replicate sampling and
microstructural analysis, using a CarlZeiss Observer Z1m light microscope and a Tescan Mira 3
scanning microscope, was performed for each condition analyzed in two regions, see Fig. 1(b). The
first area evaluated was the outer surface of the pipeline segment on which normal replica collection
occurs. The second area evaluated was then the area perpendicular to this surface, i.e., the
evaluation was performed across the sample, i.e., between the outer and inner surface of the
pipeline segment analyzed. Sample preparation before replicate collection and microstructural
analysis was like conventional laboratory metallography. It consisted of grinding, polishing, and
etching of the selected area. SiC papers of 80-500 grit were used for grinding. The etching was
performed using an etchant consisting of 25 ml HCL, 2.5 ml HNO3, and 25 ml H20. The etching
was performed at an elevated temperature of 70 °C for 1-4 minutes depending on the condition of
the material to be analyzed. Replicates were collected using the ReplySet replication mass Kit
labeled F5. The microstructural analysis was complemented by elemental analysis of selected areas
using the EDS method and HV1 hardness measurements using a Struers DuraScan semi-automatic
hardness tester. Hardness measurements and EDS analysis were performed from the surface of the
sample and in the areas marked in Figure (1b). EDS measurements were performed using a field of
view of 500 um, a working distance of 15 mm, and an accelerating voltage of 15 kV. A minimum
of three chemical composition acquisitions were performed in each analyzed region. The hardness
of the regions was determined from a minimum of five measurements in each analyzed region.

Results and discussion

To obtain relevant information about the ability of the used replication mass to create a
sufficiently good quality impression of the microstructure of the sample, a comparison of the
microstructure of the selected area on the sample with the impression of this structure was
performed using different magnifications (100x-500x), see Figure 2. From the images, it is evident
that the structure of the analyzed area was composed of austenitic grains, in whose volume and
along the boundary’s microscopic particles of chromium and titanium carbides were recorded. In
addition to these particles, it was possible to observe a twin structure in the grains structure, which
may have been formed because of mechanical preparation of the surface of the samples by grinding
and traces of the grinding carried out. From the comparison of the information from the analyzed
area and the information on the sampled replica, it can be concluded that the position of austenite
grain boundaries and information on the distribution, shape and size of the carbide particles can be
read from the impression. By analyzing the austenitic grain size of the material, it can be stated that
the grain structure has gradually coarsened due to the operational stresses, and further heat
treatment by the mechanism of coalescence of suitably oriented austenitic grains. Thus, the
structure of the samples contained coarse austenite grains of up to a few millimeters and a finer
grain fraction of tens to hundreds of micrometers, see Figure 3. The average grain size for the
sample that was not in service was around 109+14 pm, and for the sample in service, it was around
134428 pum. For the ARHT and MCPHT samples that were thermally aged at an elevated
temperature of 450 °C, the average grain size was around 153+19 pm, for the ARHT and 174+70
pm for MCPHT. The coarsening of the grain structure because of the service stresses and because
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of further thermal ageing resulted in lower hardness for the MCP and MCPHT samples compared to
the AR and ARHT samples see Table 1.
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Flgure 2. Comparison of the recorded AR sample structure, frames (a-c), and the collected replica
of the AR sample structure, frames (d-f).

Table 1. Average hardness value HV1 of the analyzed areas

Area AR ARHT MCP MCPHT
Surface 214+10 218+11 186+13 157+7
Cross-section- 193+4 201+8 159+6 153+5
inner surface
Cross-section- 194+5 202+6 157+12 148+4
central part
Cross-section- 203+7 215+11 160+5 150+3
outer surface
Average hardness 207+11 211£12 16621 155+6

value per sample

It is known from the literature that the grain coarsening of austenitic steels is influenced mainly

by temperature, the chemical composition of the matrix, and precipitates, which prevent the
austenite grain from coarsening, and finally by time [7].
In the microstructure of the samples, no difference in the area fraction of microscopic carbide
particles and no difference in their size was observed. The area fraction of particles was around
0.9+0.1 % for the AR sample, 0.7+0.1 % for the ARHT sample, 0.8+0.2 % for the MCP sample and
0.7+0.1 % for the MCPHT sample. The mean particle size was 3.7+1.6 pm for the AR sample,
3.3£1.1 um for the ARHT sample, 3.2+1.2 um for the MCP sample, and 3.7+1.3 pum for the
MCPHT sample.

The chemical composition of the analyzed samples, measured in different regions and distances
from the inner edge of the sample, was homogeneous and corresponded to the chemical
composition of this steel as given by its production standard, see Table 2. The result shows that
neither operational stresses nor long-term thermal aging led to a significant change in the chemical
composition of the analyzed segments.
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Table 2. The average value of the chemical composition of the analyzed areas, after cross-
section of the analyzed samples [Wt. %]

Sample Area C Si Ti Cr Mn Fe Ni
*

08Ch182|91 ﬁr 8[l13]y GOST  =0.08 <0.8 502' 17-19 <2 rest 11-13
outer surface - 0.7£0.0 0.7£0.0 17.9+0.0 1.2+0.1 64.5£0.2 12.1£0.1
AR Central part - 0.6£0.0 0.6+0.0 18.0+0.0 1.2+0.0 65.6+0.1 11.3+0.1
Inner surface - 0.6£0.0 0.6£0.1 16.8£0.9 1.1£0.1 60.6+3.1 10.8+0.2
outer surface - 0.7£0.0 0.7+0.1 17.9+0.1 1.3£0.0 64.7+0.4 11.9+0.3
ARHT Central part - 0.7£0.1 0.7£0.0 18.1£0.1 1.2+0.0 64.4+0.4 12.1+0.3
Inner surface - 0.70+0.0 0.5£0.5 17.9+0.1 1.3£0.1 65.1+0.3 11.6+0.3
outer surface - 0.8£0.0 0.6+0.1 17.9+0.1 1.0+0.1 65.3+0.2 11.8+0.1
MCP Central part - 0.8£0.1 0.740.1 17.840.2 1.1+£0.1 64.2+0.2 12.7+0.1
Inner surface - 0.7£0.0 0.6+0.1 17.9+0.0 1.1+0.0 65.3+0.3 11.9+0.2
outer surface - 0.7£0.0 0.6£0.0 17.8+0.1 1.2+0.1 64.9+0.1 11.9+0.0
MCPHT Central part - 0.7£0.0 0.6+0.1 17.7+0.1 1.1+£0.1 65.1+0.4 12.0+0.3
Inner surface - 0.7£0.0 0.6+0.1 17.9+0.2 1.0+0.0 65.4+0.2 11.6+0.2

The graph below, see Figure 4, shows a comparison of values from austenite grain size
measurements, for the sample and on the replicates taken. Measurements were taken in randomly
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selected areas on the outer surface of the selected segment, i.e. the area where the operational
control of the structure occurs. The values in the graph show a trend in the increase in austenite
grain size due to the operational stresses and due to the thermal aging carried out. The results also
show a large variance in the measured grain size values, especially for the sample taken in service
and the sample that was further aged. This is due to the large difference in values between the fine
and coarse grain fractions of the material and is indicative of a gradual coarsening of the material
structure. In the case of the IS and ARHT samples, the variance in the measured grain size values
was not as pronounced and the grain size was thus more homogeneous. The differences between the
grain size values measured on the sample and those measured using the collected replicates were
influenced by the fact that the local sites where the analysis was performed differed. Another factor
that could lead to differences in the measured values is the quality of the replica sampling
performed, where the information obtained by the replica sampling depends on the intensity of the
sample structure sticking, the quality of the replica adhesion to the replicated substrate,
contamination of the replicated area or replica, defects of the replication mass such as air bubbles,
its improper storage before microstructural analysis, etc..
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Figure 4. Grain size comparison between samples and collected replicas

Conclusion

The above results show that:

- The used replication mass is suitable for recording fine details of the microstructure of the
samples in the order of micrometers and this information can be further quantified by image
analysis.

- The chemical composition measured along the thickness of the samples was homogeneous and
corresponded to the production standard of austenitic steel 08Ch18N12T.

- Differences in chemical composition between the different sample states were not observed in
the analyzed areas.

- The hardness of the specimen taken in service and the specimen that was further heat treated
was lower compared to the samples of the initial condition and the specimen of the initial condition
that was further heat treated.

- The size and area distribution of carbides that were present in the bulk and along the austenite
grain boundaries were similar for the different condition samples analyzed.

- The presence of defects such as cracks was not observed in the structure of the samples.

- The coarseness of austenite grains was greater in the case of the specimen collected in service
and the thermally aged specimen compared to the as-received condition.

Further experiments will be carried out to analyze the microstructural analysis of the samples
that were collected in-service within the DELISA-LTO project.
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Metalografie jako nastroj k posouzeni obrobitelnosti odlitkl
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Abstract. Prispévek popisuje feSeni problémid s obrabénim nizkotlakych odlitkti ze slitiny
AlSi10Mg na vykonnych obrabécich centrech. Za pomoci metalografie, méteni tvrdosti a analyzy
chemického slozeni byly posuzovany odlitky od rtiznych dodavatelii v litém stavu a po tepelném
zpracovani T6. Struktury a vlastnosti nizkotlakych odlitki byly porovnavany také s odlitky litymi
gravitatn¢ do kovové formy. Kromé posouzeni struktury z pohledu velikosti a morfologie
primarnich dendrit, modifikace eutektického kiemiku a tepelného ovlivnéni rezimem tepelného
zpracovani byly téz sledovany intermetalické faze, zejména faze obsahujici zelezo.
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Comparison of the microstructure of ballistic steels after heat treatment
with quenching and tempering and the Q-P process
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1Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, KMM, Univerzitni 22, 301 00 Plzen
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Klicova slova:

Abstrakt. Ballistic steels are used as the basic ballistic protection for armoured vehicles against the
compressive energy of exploding munitions and the impact energy of projectiles fired from small
arms. Steels with a hardness of up to 500 HBW are used to protect the chassis of armoured vehicles.
Steels with a hardness greater than 500 HBW are used to protect the cabs and turrets of armoured
vehicles. Ballistic steels are high strength low alloy steels, where higher strength and the required
toughness is achieved in the final production process, where the steel is heat treated by quenching
and tempering. This treatment achieves a martensitic structure with residual austenite. Another heat
treatment option is the Q-P process, where higher material strengths can be achieved in some steels
while maintaining ductility where a structure is obtained with tempered martensite and stabilised
austenite. This work focuses on a comparison of the microstructure of the ballistic steel Secure after
heat treatment by the manufacturer and after the Q-P process using observations from a light
microscope. It was found that the Q-P process produces a finer grained structure and a change in
mechanical properties, which is due to the tempered martensite and stabilised austenite in the
microstructure of ballistic steels.

124



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Marianské Lazné, 3"-5" September 2024 Contribution 21 Pages 121 — 127

Impact of Heat Treatment on Microstructure and Mechanical Properties
of L-PBF Additively Manufactured AlSi10Mg Alloy
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Abstract. This study assesses the impact of heat treatment on the microstructure and mechanical
properties of AISi10Mg alloy produced using the L-PBF method. The research compares
the mechanical properties and microstructure of samples subjected to direct aging (heat treatment
at 170 °C/2 h) and stress relief annealing (at 240 °C/2 h), which is below the temperature for silicon
network decomposition. These results are then compared with the as-built state (without any heat
treatment) after printing, serving as a reference. Tensile and hardness tests were used to determine
the mechanical properties, while electron microscopy was employed to analyze the microstructure.
The findings indicate that direct aging led to an increase in yield strength, tensile strength
and hardness compared to the as-built state. In contrast, samples treated with stress-relief annealing
exhibited comparable yield strength to the as-built state, but significantly lower tensile strength and
reduced hardness. Notably, contrary to expectations, the ductility did not increase with decreasing
strength and hardness; instead, it decreased.

Introduction

The application of metal 3D printing through the Laser Powder Bed Fusion (L-PBF) method has
seen a significant increase over the past decade [1], transitioning from a purely developmental field
to real-world applications. An indisputable advantage of this technology is its ability to fabricate
complex shapes that are unattainable through traditional manufacturing methods. Consequently, this
naturally yields differences in both the mechanical and structural aspects compared to the
conventional casting method for producing this alloy. This paper addresses the influence and impact
of selected heat treatments on the structure and mechanical properties of the alloy prepared through
this process.

In general, heat treatments (HT) employed to modify the properties of the L-PBF AlISi10Mg alloy
can be categorized into three types [2]: low-temperature heat treatment (up to 200 °C) or direct aging
(T5), intermediate-temperature heat treatment (up to 350 °C) or stress relieving, and high-temperature
heat treatment (up to 550 °C) or solution annealing, which can be followed by T5.

This paper compares the effects of HT 170 °C/2 h, which represents the low-temperature annealing
region, and HT 240 °C/2 h, representing stress relieving, intermediate-temperature heat treatment.

In the field of metal printing, specifically the application of the L-PBF method to the AISi10Mg
alloy, a multitude of critical parameters exert substantial influence on the quality and resultant
properties of the manufactured product. These parameters incorporate a range of factors [3], including
printing parameters (such as laser power, laser spot size, pulse frequency and duration, scan speed,
hatching distance, and printing strategy) [4,5], as well as the characteristics of the metal powder [6,7],
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such as size, shape, and distribution, influenced by the method of production (gas or plasma
atomization), layer thickness, and powder purity [8,9] (whether virgin or recycled). Furthermore,
the temperature within the printing chamber, particularly the preheating of the print pallet, and
the orientation of the part during printing, be it in the Z or XY direction, are also pivotal process
parameters [10,11].

After the printing process, post-processing steps play a crucial role in determining the final
properties of the AISi10Mg alloy [2,12,13]. Heat treatment and surface treatments, such as shot
peening and Laser Shock Peening (LSP), are particularly significant in this context.

The combination of these parameters directly impacts the resulting properties of the printed
AIlSi10Mg alloy and its performance under diverse loading conditions.

This paper primarily focuses on investigating the variable parameters of heat treatment, which
have a substantial influence on the structure and properties of the material. The application potential
of the printed AISi10Mg alloy is significant. It is essential to assess the impact of heat treatment on
the resulting properties of the alloy for practical applications.

Materials and method

Specimens were fabricated using the L-PBF method on a Concept Laser M2 printer, with
the printing process executed in the Z-axis direction within a protective nitrogen atmosphere. The
specific printing parameters that were used are outlined in Table 1.

Table 1: Printing parameters used for AlISilOMg L-PBF samples.
Power [W]  Speed [mm/s] Layer thickness [um]  Spot size [um]

Skin 200 800 25 190
Core 370 1400 50 190
Support 200 1600 50 50

The samples were subjected to heat treatment specified in Table 2, some specimens were also left
in the as-built state, i.e. without any additional heat treatment to compare the results of individual
HTs. The heat treatment temperature was reached within 1 hour, after which the samples were
subjected to cooling in the furnace (FC) until reaching 100 °C, followed by air-cooling (AC).

Table 2: Heat treatment of L-PBF AlISi10Mg used in the experiment.

ID-code Heat treatment

No HT As-built
T170 170 °C/2 h; FC to 100 °C then AC
T240 240 °C/2 h; FC to 100 °C then AC

Subsequently, the samples were machined on the Slovtos S 280 CNC machine to achieve
the requisite shape for the tensile test, conforming to the standard (ISO 6892-1) specifications for
short test rods with diameter d = 8 mm, length of active part Lo = 40 mm. The mechanical properties
of the samples were then assessed through a tensile test conducted on the INSTRON 5582 machine,
employing a maximum load force of 100 kN and a crossbar speed of 5 mm/min. Additionally, samples
designated for metallographic analysis were obtained from the threaded heads of the tensile test
specimens. The metallographic analysis was carried out using the Keyence VHX-7000 digital
microscope and the ZEISS GeminiSEM 500 scanning electron microscope.

Results and Discussion

Mechanical properties. The mechanical properties, including ultimate strength, yield strength,
ductility, and hardness, achieved through various heat treatments and the as-built state are detailed

in Table 3.
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Table 3: Mechanical properties of L-PBF AlSi10Mg after HT compared to NoHT state.

ID-code Re [MPa] Rm [MPa] A [%] HV10
noHT 239 409 3,6 128
T170 286 417 2,7 136
T240 241 380 3,2 118

The graphical representation of the results can be found in Fig. 1.
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Fig. 1 — Mechanical properties of L-PBF AISi10Mg after HT compared to NoHT state.

The results demonstrate that the T170 treatment induces the anticipated hardening effect on
the alloy, resulting in increased yield strength, strength, and hardness, while decreasing ductility
compared to the baseline as-built condition.

In the case of T240, the yield strength remains relatively consistent, while the ultimate strength
and hardness decrease compared to as-built condition. This outcome aligns with expectations, as this
temperature range typically leads to stress relief in the material, accompanied by a reduction in
mechanical properties. Heat treatment within the 200-300 °C temperature range is characterized by
multiple transitional intervals. Specifically, between 200-240 °C, partial hardening processes occur
in the alloy, concurrently with the release of accumulated stress from component printing, leading to
diminished strength characteristics. [2,14].

Based on the information provided, it would be anticipated that the decrease in mechanical
properties and hardness would correspond to an increase in the ductility of the sample. However, as
indicated in Table 3, this anticipated increase is not observed. On the contrary, the ductility is found
to be decreasing compared to the as-built state. This fact can be caused by printing defects. This
phenomenon will need to be further verified.
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Microstructure. It is necessary to describe the microstructure of the additively manufactured
AISI10Mg alloy in the as-built state, as well as the phenomenon of silicon network. The as-built state
and the essence of its structure form the basis for all subsequent heat treatments. Therefore, studying
this structure is essential to understand all the changes that can be induced by subsequent heat
treatment.

The solid and brittle phase, rich in eutectic Si, forms a continuous network (Si-network) that
surrounds the Al matrix. The cells inside the network are made up of ductile primary a-Al (fcc)
containing dispersed Mg and supersaturated solid Si solution, and the matrix contains Si
nanoparticles [15]. Their size and shape depend on the printing parameters [16].

As the temperature rises in the interval of low temperature heat treatment, i.e., between 130-
200 °C, the silicon network remains intact, and precipitation of the supersaturated solid solution
occurs. This leads to hardening of the structure and an increase in the strength characteristics of the
alloy.

With an increasing temperature of more than 200 °C, hardening can still occur in certain areas of
the material, and a reduction in internal stress in others. These two processes have a reciprocal effect.
With an increase in temperature of around 240 °C, the internal stress decreases mostly, which is
associated with a decrease in the strength of the material, as confirmed by the results of the tensile
test described earlier in this work.

Upon annealing at 240 °C, a slight disruption in the continuity of the silicon network is observed.
This phenomenon becomes more prominent with longer annealing durations (evident at 240 °C/2 h
and 240 °C/6 h). While this disruption might be expected to impact mechanical properties, results
from another study by the author [2] indicate that the strength in these does not significantly differ.
This suggests that during annealing at 240 °C/6 h, additional phase transformations occur in the
structure, potentially exerting a reciprocal effect on the observed mechanical properties.

As the temperature increases to around 290 °C, the silicon mesh visibly disintegrates. During
decay, the mesh transforms into Si-rich particles, and the microstructure is inverted — the Si-rich
particles are surrounded by the a-Al phase. The particles have a wide range of sizes, from tens to
hundreds of nanometers. These differences may be since large particles are globularized from the
original mesh, while small particles grow from the original fine precipitates in the matrix [17].

Regarding the described mechanical properties, it is evident that there are no significant optical

changes in the microstructure of the monitored HTs in terms of disruption and disintegration of
the silicon network, as indicated by the comparison of the individual states in Fig. 2.
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Fig. 2 — Comparison of L-PBF AISi10Mg microstructure of baseline as-built (a) with T170 (b) and
T240 (c)

However, it is important to note that the T170 state exhibits a more robust, compact, and
homogeneous network with a dense occurrence of precipitates, whereas the T240 state features a finer
Si-network and shows minor failures where it is not completely compact, as compared to the as-built
or T170 state. The microstructure aligns with the findings of the mechanical tests.

Summary and Conclusions

Mechanical properties and microstructure of samples subjected to direct aging (heat treatment
at 170 °C/2 h) and stress relief annealing (at 240 °C/2 h) where compared to as-built state as a
reference. Tensile and hardness tests were used to determine the mechanical properties, while electron
microscopy was employed to analyze the microstructure.

e Directaging inthe T170 led to an increase in yield strength, ultimate strength and hardness.
This phenomenon is also reflected in the observed microstructure: a more robust Si-
network and a greater amount of observable precipitates within the network.

o Stress-relief annealing T240 exhibited comparable yield strength to the as-built state, but
significantly lower ultimate strength and reduced hardness. Notably, contrary
to expectations, the ductility did not increase with decreasing strength and hardness;
instead, it decreased. The observed microstructure features a finer silicon network with
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a smaller number of precipitates within individual grains with minor failures in the Si-
network, where it is not completely compact, as compared to the as-built or T170 state.

Acknowledgements

The authors acknowledge the support by Skoda Auto a.s. for the instrumentation provided for the
research. This work was supported by by the Grant Agency of the Czech Technical University in
Prague, Grant No. SGS22/106/0HK?2/2T/12.

References

[1] FIOCCHI, J.; TUISSI, A. a BIFFI, C.A. Heat treatment of aluminium alloys produced by laser
powder bed fusion: A review. Online. Materials & Design. 2021, ¢ 204.
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2021.109651

[2] RUZICKOVA, L.; SOBOTOVA, J.; BERANEK, L.; PELIKAN, L. a SIMOTA, J. Influence of
Stress Relief Annealing Parameters on Mechanical Properties and Decomposition of Eutectic Si
Network of L-PBF Additive Manufactured Alloy AISil0OMg. Online. Metals. 2022, ¢&. 12.
https://doi.org/10.3390/met12091497

[3] LIMBASIYA, N.; JAIN, A.; SONI, H.; WANKHEDE, V.; KROLCZYK, G. et al. A
comprehensive review on the effect of process parameters and post-process treatments on
microstructure and mechanical properties of selective laser melting of AISi10Mg. Online. Journal of
Materials Research and Technology. 2022, ¢. 21, s. 1141-1176. ISSN 2238-7854.
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.jmrt.2022.09.092.

[4] PRANEETH, J.; VENKATESH, S. a KRISHNA, L.S. Process parameters influence on
mechanical properties of AISi10Mg by SLM. Online. Materials Today: Proceedings. 2023. ISSN
2214-7853. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.matpr.2022.12.222.

[5] MINKOWITZ, L.; ARNEITZ, S.; EFFERTZ, P.S. a AMANCIO-FILHO, S.T. Laser-powder bed
fusion process optimisation of AISi10Mg using extra trees regression. Online. Materials & Design.
2023, ¢. 227. ISSN 0264-1275. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.matdes.2023.111718

[6] TAN, J.H.; WONG, W.L.EE. a DALGARNO, K.W. An overview of powder granulometry on
feedstock and part performance in the selective laser melting process. Online. Additive
Manufacturing. 2017, €. 18, s. 228-255. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.addma.2017.10.011

[7] RIENER, K.; ALBRECHT, N.; ZIEGELMEIER, S.; RAMAKRISHNAN, R.; HAFERKAMP, L.
et al. Influence of particle size distribution and morphology on the properties of the powder feedstock
as well as of AISilOMg parts produced by laser powder bed fusion (LPBF). Online. Additive
Manufacturing. C. 34. ISSN 2214-8604. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.addma.2020.101286.

[8] FEDINA, T.; BELELLI, F.; LUPI, G.; BRANDAU, B.; CASATI, R. et al. Influence of AISi10Mg
powder aging on the material degradation and its processing in laser powder bed fusion.

Online. Powder Technology. C. 412. ISSN 0032-5910.
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.powtec.2022.118024.

[9] MOGHIMIAN, P.; POIRIE, T.; HABIBNEJAD-KORAYEM, M.; ZAVALA, J.A.; KROEGER, J.
et al. Metal powders in additive manufacturing: A review on reusability and recyclability of common
titanium, nickel and aluminum alloys. Online. Additive Manufacturing. C. 43. ISSN 2214-8604.
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.addma.2021.102017.

130



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Marianské Lazné, 3"-5" September 2024 Contribution 21 Pages 121 — 127

[10] CHAMBRIN, N.; DALVERNY, O.; CLOUE, J.-M.; BRUCELLE, O. a ALEXIS, J. In Situ
Ageing with the Platform Preheating of A1Si10Mg Alloy Manufactured by Laser Powder-Bed Fusion
Process. Online. Metals. 2022, ¢. 12. https://doi.org/https://doi.org/10.3390/met12122148.

[11] ZHU, S.; KATTI, L.; QIU, D.; FORSMARK, J.H. a EASTON, M.A. Microstructural analysis of
the influences of platform preheating and post-build heat treatment on mechanical properties of laser
powder bed fusion manufactured AlISi10Mg alloy. Online. Materials Science and Engineering: A.
2023, ¢. 882. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/;.msea.2023.145486.

[12] KEMPF, A. a HILGENBERG, K. Influence of heat treatments on AISil0Mg specimens
manufactured with different laser powder bed fusion machines. Online. Materials Science and
Engineering: A. 2021, ¢. 818. https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.msea.2021.141371.

[13] HUANG, N.; LIU, Q.; BARTLES, D.L.; SIMPSON, T.W. a BEESE, A.M. Effect of heat
treatment on microstructure and mechanical properties of AlSi10Mg fabricated using laser powder
bed fusion. Online. Materials Science and Engineering: A. 2024, ¢. 895. ISSN 0921-5093.
https://doi.org/https://doi.org/10.1016/j.msea.2024.146228.

[14] GHIO, E. a CERRI, E. Additive Manufacturing of AISi10Mg and Ti6Al4V Lightweight Alloys
via Laser Powder Bed Fusion: A Review of Heat Treatments Effects. Online. Materials. 2022, ¢. 15.
https://doi.org/https://doi.org/10.3390/mal5062047.

[15] MACIAS, J.G.S.; DOUILLARD, T.; ZHAO, L.; MAIRE, E.; PYKA, G. et al. Influence on
microstructure, strength and ductility of build platform temperature during laser powder bed fusion
of AlSi10Mg. Online. Acta Materialia. 2020, ¢. 201, S. 231-243.
https://doi.org/10.1016/j.actamat.2020.10.001

[16] FITE, J.; PRAMEELA, S.E.; SLOTWINSKI, J.A. a WEIHS, T.P. Evolution of the
microstructure and mechanical properties of additively manufactured AISil0Mg during room

temperature holds and low temperature aging. Online. Additive Manufacturing. 2020, ¢. 36.
https://doi.org/10.1016/j.addma.2020.101429

[17] P ZHAO, L.; MACIAS, J.G.S.; DING, L.; IDRISSI, H. a SIMAR, A. Damage mechanisms in
selective laser melted AISi10Mg under as built and different post-treatment conditions. Online.
Materials Science and Engineering: A. 2019, ¢. 764. https://doi.org/10.1016/j.msea.2019.138210.

131



16" Conference “Contribution of Metallography to Production Problem Solutions”
Marianské Lazng, 3"-5" September 2024 Contribution 22 Page 132

Problematika vlivu zpracovani oceli S355J2 na magnetické vlastnosti

Elena Cizmaroval2”, Jakub Hornik® a J. Sedlagek?!
1EVUT v Praze, FS, Ustav materialového inzenyrstvi, Karlovo nam. 13, 121 35 Praha 2,
Ceska republika
3elena.cizmarova@fs.cvut.cz, "jakub.hornik@fs.cvut.cz

Kli¢ova slova:
Abstrakt. Piispévek se zabyva hodnocenim vlivu stavu oceli S355J2 pouzivané v konstrukci nouzové

kluzné brzdy tramvaji na vybrané¢ magnetické charakteristiky. Problematicka je zvySena remanence
ve stavech N a M, oproti stavu AR.
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Abstrakt

Vyzkum a vyvoj materidlii v jaderném pramyslu, jehoZ soucasti je posuzovani stavu
ozatenych komponent jadernych elektraren, se neobejde bez vyzkumnych infrastruktur
umoznujicich pfipravu a néaslednou analyzu radioaktivnich vzorkli. Metalografickou ptipravu
vzorkil je nutné provadét ve stinénych hermeticky uzavienych boxech a komorach, jelikoz se
v pribéhu procesu ptipravy vzorki uvolituje velké mnozstvi prachovych radioaktivnich ¢astic.
Malé vzorky a tenké folie pro analyzy pomoci skenovaci a transmisni elektronové mikroskopie
(SEM, TEM) a praskové vzorky z betonli biologického stinéni jsou pfipravovany
v rukavicovych boxech, ve kterych je udrzovan stily podtlak. PIast boxt je tvofen
silnosténnymi ocelovymi deskami, které dokdzi eliminovat ucinky ionizujicitho zéfeni
radioaktivnich vzorkd na lidské télo. Nasledné mikroskopické analyzy umoziuji posoudit
degradaci materiali provozovanych komponent jadernych elektraren vlivem radia¢niho
poskozeni indukovaného v mikrostruktufe se zaméfenim na stdvajici materidly z hlediska
prodluZovani Zivostnosti jadernych elektraren ¢i nové testované materidly ozafované v ramci
tuzemskych 1 mezindrodnich programi v jadernych elektrarnach ¢i vyzkumnych reaktorech
jako je LVR-15 provozovany v Centru vyzkumu Rez (CVR). Odlisné pozadavky na analyzy
materidli vyzaduji pfipravu riznych typl vzorki. Analyza praskovych vzorkli pomoci
rentgenové difrakce se v CVR vyuziva zejména na posouzeni strukturnich a fazovych zmén
v cementu a kamenivu betonovych struktur vlivem radia¢niho starnuti, které mohou mit vliv
na celkovou integritu konstrukce. Sledovani téchto zmén a predikce chovani materiala jsou
nedilnou souc¢asti hodnoceni bezpecnosti, stability a Zivotnosti betonu biologického stinéni,
kontejnmentu, bazénu pro skladovani vyhotelého jaderného paliva ¢i budouci vystavby
hlubinnych ulozi$t' radioaktivnich odpadi. Tenké folie pro elektronovou mikroskopii se
pfipravuji zejména pro hodnoceni detailnich zmén jako je radiacné-indukované poskozeni
v mikrostruktufe vnitinich ¢asti jadernych reaktorti ¢i pokryti paliva zpisobujici rozméroveé
zmény a degradaci mechanickych vlastnosti v disledku neutronového zateni.

1. Uvod

V jadernych zafizenich je velka pozornost vénovana kontrole tlakové nadoby reaktoru,
vnitinim ¢astem reaktoru, kontrole palivovych souborli a jinym neméné dilezitym
komponentam, které zajiStuji plynuly chod jaderné elektrarny (JE). V dusledku opakovaného
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prodluzovéani provozu JE je v poslednich letech upfena pozornost na prokazani integrity
a betonového biologického stinéni reaktortit JE Dukovany (EDU) a JE Temelin (ETE), které
plni funkci biologické ochrany. Program fizeného starnuti beton je navrzen tak, aby
akcelerované ozarené vzorky obdrzely celkovou davku ozafeni rovnajici se navrzené dob¢
zivotnosti az 60 a vice let, a poté je provérovana jejich funkcnost a vlastnosti. Rentgenova
difrakce (XRD) je jednou z metod, kterd svymi vysledky pfispiva k sestaveni numerického
modelu, ktery umoziuje predikovat degradaci betonu vlivem ionizujiciho zateni. Posuzované
vzorky jsou uméle vystaveny uréitym davkam ionizujiciho zafeni, coz umoznuje vyhodnotit
strukturni a fazové zmeény v cementu a kamenivu vlivem rizné miry ozafeni. Ptiprava
praskovych vzorka tak musi byt smétovana do stinénych rukavicovych boxt. Rukavicové boxy
maji rovnéz své uplatnéni pii pfipravé materidlu pokryti paliva pro analyzu pomoci transmisni
elektronové mikroskopie. Pokryti paliva brani uniku S$tépnych produkti béhem provozu
jaderného reaktoru i pii skladovani vyhoielého jaderného paliva. Materidly pokryti musi
v reaktoru odolat extrémnim podminkam, tj. mechanickému namahéani za vysokych teplot
v koroznim prostiedi a i¢inktim radiace. Za pomoci transmisniho elektronovém mikroskopu se
sleduje vyvoj radiacné indukovanych vad v disledku ozafeni, a ptedevSim spolecné
s mechanickym testovanim ozafenych materiali pokryti je pak mozné nabidnout uceleny
ptehled o vlastnostech a degradaci komponent vlivem radiace.

2. XRD analyza ozarenych vzorki

Intenzivni zafeni a vysoké teplota maji velky vliv na funkci a Zivotnost materialti
pouzivanych v jadernych zafizenich. K pochopeni vlivu zéfeni na vlastnosti materiald
a k identifikaci jejich poskozeni lze pouzit metodu analyzy rentgenové difrakce (XRD).
Pro XRD analyzu radioaktivnich materiald se méfeni provadéji v transmisnim rezimu
s vyuzitim automatického podavace vzorkl a uzavienych jednordzovych plastovych drzak.
Tento zpiisob méfeni je cenoveé dostupny a pomérné€ rychly. Pro méfeni v transmisnim rezimu
je potieba pouze velmi malé mnoZstvi analyzovaného materidlu a tim se vyrazné snizuje riziko
ozafeni persondlu pii manipulaci s radioaktivnimi materidly [1]. Pro analyzu zmén v ozafeném
betonu biologického stinéni se s vyhodou vyuziva metody praskové rentgenové difrakce.

Postup pripravy praskovych vzorkii pro XRD analyzu v rukavicovych boxech

Ozatené vzorky je tfeba pfipravovat na specializovaném pracovisti, které ma platna
povoleni pro nakladdani s radioaktivnimi materialy, za dodrZeni podminek radia¢ni bezpecnosti
a ochrany technického persondlu. Vzorky se pfipravuji ve stinéném rukavicovém boxu
aradiochemické digestofi urené pro piipravu ozéafenych praskovych vzorkli pro XRD
na pracovisti horkych komor Centra vyzkumu ReZ v kontrolovaném pasmu. Laboratof piipravy
praskovych vzorki betonii byla vybudovana pro podporu prodluZzovéani Zivotnosti JE (Long
Term Operation, LTO) a je unikatni ve svétovém méftitku.

V laboratofi jsou umistény tf1 stinéné hermeticky uzaviené rukavicové boxy, které jsou
piipojeny k nezavislému ventilacnimu systému pro radioaktivni provozy (aktivni
vzduchotechnika). Stinéné rukavicové boxy jsou vyrobeny z nizkouhlikové oceli o tloust’ce
10 cm s radiacnim stinicim prizorem z olovnatého skla a jsou udrzovany pod stalym podtlakem
-90 az -120 Pa. Jeden z box1i je urcen k ptipravé metalografickych vzorkt, dalsi dva se pouziva;ji
k ptipravé vzorki z ozafenych geologickych a stavebnich materiali a keramiky. BrouSeni,
lesténi a mleti radioaktivnich vzorkl se provadi uvnitf téchto rukavicovych boxl. Oznaceni
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a zalepeni jednorazovych plastovych drzakl obsahujicich ozafené vzorky se provadi v polo-
stinéném rukavicovém boxu. Nasledné se uzavieny plastovy drzadk umisti do standardniho
kovového drzaku pro XRD.

Ptiprava vzorkti pro XRD se provadi metodou nakapavéni lihové suspenze ozareného
praskového materidlu do uzavienych jednorazovych plastovych drzakia [1], které zabranuji
nezddouci kontaminaci v dasledku uniku prasku [2, 3]. Manipulace s radioaktivnimi materialy
a jejich nasledné mleti uvniti rukavicového boxu jsou zobrazeny na obrazku 1 [4].

PraSkovy material z betonovych vzorki je ziskan mletim kusového vzorku pomoci
oscilacniho kulového mlynu, model MM400 (Retsch, Némecko), ktery je vybaven dvéma
nerezovymi mlecimi nadobami (35 ml) s vnitini vrstvou oxidu zirkonicitého (ZrO2) a kulickami
oxidu zirkoni¢itého (priméry 10 a 20 mm) (obrazek 1(b)). Mleti v etanolovém prostiedi bylo
zvoleno, jelikoz nabizi vyhodu pfi vyrobé prasku s homogenni distribuci velikosti ¢éstic
a snizuje riziko rozptylu radioaktivniho prachu v rukavicovém boxu. Mleti objemového vzorku
v ethanolu je provadéno ve tech krocich: (1) rychlé mleti za i¢elem rozbiti kusového vzorku
na hruby prasek (jedna ZrO2 kuli¢ka o priméru 20 mm, 20 Hz, 1,5 min); (2) zmenseni velikosti
castic praskového materidlu (dvé ZrO2 kulicky 10 mm, 20 Hz, 10 min); (3) homogenizace
velikosti ¢astic materialu (dvé ZrO2 kulicky 10 mm, 15 Hz, 10 min), ¢imZ vzniké vysledny
jemny prasek. Pti pouziti této metody bylo dosazeno stfedni velikost ¢astic 2,80 + 0,05 um, coz
bylo potvrzeno nezdvislym méfenim distribuce velikosti ¢astic. Pouziti ethanolu (2 ml) pfi mleti
snizuje tieni mezi ¢asticemi, tudiz ptispiva k dosazeni homogennich a zaoblenych castic s uzsi
distribuci velikosti [5].Po mleti a nakapavani suspenze na jednorazovy plastovy drzak je zbytek
suspenze nalit do oznacené polystyrenové ampule a vysusen pii pokojové teploté.

Ve finalnim kroku jsou vzorky pfipraveny nakapdvanim suspenze (cca 15 mg) pomoci
mikropipety na polyether ether ketonovou (PEEK, 6 pm, BIEGLO GmbH) f6lii pfipevnénou
na jednorazovy plastovy transmisni drzak od firmy Malvern Panalytical. Po vysuSeni
nakapavané suspenze se vzorek ptikryje druhou ¢asti PEEK folie (obrazek 1(c)). Pti vyuziti
PEEK fo6lie se nevyskytuji intenzivni piky v oblasti zajmu na difraktogramu (obrazek 2). Takto
ptipraveny vzorek, uzavieny mezi foliemi uvnitf plastového drzdku je poté ptenesen do polo-
stinéného rukavicového boxu, kde je plastovy drzak utésnén polyvinylacetatovym lepidlem
(obrazek 1(e)) pred jeho vlozenim do kovového drzaku (obrazek 1(d)). Tésnéni dvou krouzki
plastového drzédku zabranuje uniku prasku. Poté je vzorek umistén do transportniho obalu
a prepraven do laboratofe XRD, kde probiha nasledna analyza.

Obr. 1 Pfiprava aktivnich pragkovych vzorkii na XRD v laboratofi horkych komor CVR: a) stinény
rukavicovy box, b) mleti kusového vzorku v oscilaénim mlynku, ¢) nakapavani pfipravenych suspenzi
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na PEEK nosi¢ vzorktl, d) uzavieny pfipraveny praSkovy vzorek na analyzu, e) fixace plastového
nosice proti tniku radioaktivniho prasku.

XRD analyza vzorkii z betonu biologického stinéni

Rentgenova difrakce (XRD) je Siroce vyuzivana metoda charakterizace materiala
v jaderném pramyslu a jako jedna z technik se pouziva pii vyzkumu ozafenych materialti (Post
Irradiation Examination, PIE). Diky XRD dostavame informace o strukturnich zménéach
pritomnych fazi v disledku ozéfeni na zédkladé zmén miizkovych parametri zdkladni bunky.
Beton biologického stinéni je dlouhodobé vystaven vliviim ozéieni gama a neutrony, pfi¢emz
je znama aktivace chemickych prvka obsazenych v betonech a expanze n¢kterych typia agregati
[1, 2]. Metodou praskové difrakce jsou zkoumany agregaty (kamenivo), které jsou spolu
s hydratovanou cementovou matrici hlavni slozkou betontl, a jejich strukturni zmény po ozéieni
maji vliv na mechanické vlastnosti celého kompozitu. Po vyzkum vlivu neutronového zareni
na kamenivo byl vyvinut zjednoduseny postup pro praci s radioaktivnimi materidly (mineraly,
betony) v laboratornim prostiedi [3]. Jeden ze zkoumanych agregatii biologického stinéni JE je
granit (zula) obsahujici vice nez 30% kiemene (Si02). Po ptipravé praskovych vzorkl granitu
byly difrakéni zaznamy potizeny s vyuZzitim difraktometru Empyrean 3. generace (Malvern-
PANalytical), ktery je vybaven RTG lampou s kobaltovou anodou (Co-Ka, A =1,789 A, 40 kV,
30 mA) v transmisnim modu. Mineralni faze byly identifikovany pomoci softwaru HighScore+
(verze 4.9, PANalytical) vcetné¢ databaze PDF-4 2022 [4]. Kvantitativni analyza pfitomnych
fazi a kvantifikace amorfniho podilu ve vzorcich po ozafeni ve vyzkumném reaktoru LVR-15
byly provedeny softwarem Profex 4.2.1 [6], strukturni modely byly pievzaty z databaze PDF4-
2022 a interni databaze Profexu.

Vysledky z méfeni jsou zobrazeny na obrazku 2, kde jsou patrné difraktogramy
analyzovaného vzorku granitu pfed a po ozéafeni neutrony pfi neutronové fluenci 1.74x10"
n/cm2). Vyrazna strukturni zména byla pozorovana ve fazi a-kfemene, kde je patrny posun
difrak¢nich linii do nizkych uhlt a to poukazuje na nartist rozmért zakladni buiiky [3]. Kiemen
je vyznamnou slozkou bézn¢ pouzivaného kameniva a jemné frakce (pisku) v betonech
a vykazuje znacnou senzitivitu pii vystaveni vysokym davkam radiace.Vzriistajici neutronova
fluence ma tedy ptimy vliv na strukturni zmény agregati z divodu zmén miizkovych parametri
zakladni bunky jednotlivych minerdli a poklesu krystalické hustoty, zejména kiemene
v agregatech. Takové strukturni zmény mohou zplsobit zménu mechanickych vlastnosti celého
kompozitu a iniciaci trhlin v mikrostruktute, které jsou diisledkem nestejnomérné objemové
expanze jednotlivych mineralnich fazi (Radiation-induced volumetric expansion, RIVE), a tak
zrychlené starnuti betonu.
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Obr. 2 Difraktogramy granitu pied a po ozafeni pfi neutronové fluenci 1.74x10" n/cm2 (0.1 MeV)
a grafy zmén mtizkovych parametri a krystalické hustoty a-kiemene SiO2.
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3. Mikrostrukturni analyza vzorki ozareného pokryti paliva

Pokryti paliva je jednou z klicovych soucasti energetickych lehkovodnich reaktort.
Tvofi primarni bezpecnostni bariéru mezi jadernym palivem a chladivem, ktera zabrafuje
uvolnovani radioaktivnich $tépnych produkti do chladiva reaktoru a dale do zivotniho
prostiedi. Udrzeni integrity reaktoru je zasadni a klade velké naroky na materidlové vlastnosti
pokryti, jako jsou vysoka tepelna vodivost, mechanicka pevnost a odolnost proti korozi, a musi
plnit svou funkci i pfi piechodovych stavech a havariich.

Diky jedine¢né kombinaci svych vlastnosti jsou nejcastéji pro vyrobu pokryti paliva
vyuzivany Zr-slitiny, které mohou byt relativné snadno zpracovany do tenkosténnych trubek
a jinych komponent pii dosazeni presnych a konzistentnich rozméra potfebnych pro jaderné
palivové soubory. Mechanické a tepelné zpracovani Zr-slitin a piesny obsah legujicich prvka
urcuji vyslednou mikrostrukturu, ktera vyznamné ovliviiuje stabilitu pokryti za provoznich
podminek reaktoru. Mikrostruktura ptfedurcuje citlivost slitiny vic¢i radiaénimu poSkozeni.
Ozafeni materidlu neutrony vyvolava strukturni zmény, jako je radiacni rist, creep nebo
swelling (bobtnani). Mikrostruktura pokryti paliva mtize tyto nezadouci efekty minimalizovat
a tim zajistit rozmérovou stabilitu a mechanickou integritu palivovych proutkt
v extrémnich podminkach jaderného reaktoru. Materidlovy vyzkum spojeny s vyvojem novych
typt Zr-slitin a pokryti paliva se zvySenou odolnosti proti havariim (tzv. ATF pokryti, Advanced
¢i Accident Tolerant Fuel) pfinasi potiebu testovani a kvalifikace téchto materiali. Ozafovaci
experimenty a nasledné mechanické testovani a analyza mikrostruktury a radiacniho poskozeni
je nedilnou soucasti tohoto vyzkumu, ktery ptispiva k bezpeénému a efektivnimu provozu
jadernych elektraren.

Piiprava tenkych félii ozafeného pokryti paliva pro TEM

V ramci studia radia¢niho riistu a mikrostrukturnich zmén materidlovych vzorkt pokryti
paliva ze Zr-slitin a v zavislosti na obdrzené fluenci a dob¢€ ozafovani jsou pfipravovany ozaiené
vzorky pro transmisni elektronovou mikroskopii (TEM). Ve stinéném rukavicovém boxu
probiha brouseni ozafené¢ho vzorku do findlni podoby tenkych platki o tloustce ~100 um,
v nékterych ptipadech i1 niZsi, na automatické metalografické brusce/lesticce Buehler Minimet
(Obr. 3). Ptipravené tenké platky jsou poté transportovany do pifipravny ozafenych vzorkd, kde
nasleduje vyseknuti diskl a elektrolytické lesténi, které se pro piipravu Zr-slitin jevi doposud
jako nejvhodnéjsi metoda. Finalni vyseknuti 3 mm diski z pfipravenych vybrouSenych platka
Zr-slitin a elektrolytické leSténi diskdi je provadéno na zafizeni TenuPol5 (Struers).
Elektrolytické lesténi ozafenych vzorkli Zr-slitin probihd v roztoku 85% C2HS5OH a 15%
HCIO4, s pouzitym napétim 30 V za teploty -20 °C. Oplachové 14zn€ musi byt dochlazovany
pro zmirnéni teplotniho Soku materidlu a minimalizaci vzniku ohybl v tenké casti folie.
Ustalovani ptipravenych f6lii v posledni oplachové lazni pted suSenim zlepSuje Cistotu
piipravenych folii. Po usuSeni vzorku nasleduje provedeni obrazové dokumentace pripravené¢ho
vzorku a okamzity transport do vakuového exsikatoru, kde jsou pfipravené folie skladovany
po celou dobu pribéhu analyz, aby se zamezilo jejich nezddouci oxidaci.

Hodnoceni mikrostruktury ozareného pokryti paliva

V disledku interakce materidlu Zr-slitiny s neutrony dochédzi k mikrostrukturnim
zméndm, které zasadn€ ovliviiuji jeho mechanické vlastnosti, material se vytvrzuje a ztraci svoji
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plasticitu. Pfi¢iny degradace je moZné pozorovat v nanoméfitku a proto se provadi
mikrostrukturni hodnoceni za pomoci transmisniho elektronového mikroskopu. Posuzujeme
predevsim zmény ve stupni rekrystalizace, velikosti zrn, strukturni, chemické a fazové zmény
precipitati sekundérni faze, slozeni matrice a kvantifikujeme mnozstvi radiacné-indukovanych
vad v materialu (dislokac¢ni smycky typu <a> a <c> a radia¢né-indukované precipitaty, viz obr.
4). Sledovani vyvoje radiacnich vad a jejich korelace s mechanickymi vlastnostmi je nezbytna
pro posouzeni miry degradace pokryti paliva pii provozu, pii dlouhodobém skladovani a pfti
transportu ¢i uloZeni vyhotelych palivovych souborii do hlubinného ulozisté.

Obr. 3 Laboratof rukavicovych boxi, rukavicovy box pro ptipravu vzorkd pro TEM (vlevo), pohled
stinénym oknem do boxu, kde probiha brouseni vzorku na brusce Buehler Minimet (vpravo).

Obr. 4 Radiacni vady v materialu Zr-slitiny po ozafeni neutrony, pozorované pomoci TEM: a)
dislokac¢ni smy¢ky <a>, b) radia¢né-indukované precipitaty, ¢) disloka¢ni smyc¢ky <c>.

4. Specifika pripravy ozarenych vzorka pro XRD a TEM analyzy
Ptipravé ozafenych metalografickych i praskovych vzorkd pro hodnoceni strukturnich
a fazovych zmén po ozéatfeni pomoci elektronové mikroskopie a rentgenové difrakce predchézi

v prvni fadé dlouhodoba optimalizace ptipravy referenénich (neozafenych) vzorkd s vyuzitim
horkych komor a rukavicovych boxti. Faze pfipravy neozafenych vzorkt pro mikrostrukturni
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analyzy vzdy ptedchazi piipravé ozareného materidlu, kde je kladen diiraz na vyuziti
co nejmensiho objemu pro snizeni limitth ddvkovych ptfikont pro jednotlivé vzorky z hlediska
radiacni bezpecnosti technikll provadéjicich prace v laboratofi rukavicovych boxi a rovnéz
snizeni mnozstvi radioaktivnich odpadi. Pracovni postupy jsou vytvaieny tak, aby bylo pfi
celém procesu mozné eliminovat piipadné znehodnoceni vzorki. Pfi pfiprave ozatenych vzorki
se tedy naklddd vzdy jen sjednim vzorkem az do fdze, kdy je kvalitn¢ pfipraven pro
pozadovanou analyzu. Na fazi pfipravy ozatenych vzorka ve vysoké kvalité je kladen velky
diiraz, z toho diivodu bylo vytvoieno a optimalizovano mnozstvi pracovnich postupi, které jsou
pro znam¢é materidly pravidelné vyuzivany a pro nové materidly jsou optimalizovany,
¢i vyzaduji tvorbu novych postupt.

5. Zavér

V Centru vyzkumu ReZ provadime specializované XRD a TEM analyzy ozafenych materiald,
které se hodnoti v rdmci vyzkumu radiacniho starnuti konstrukénich materiald jadernych
zafizeni. Ptiprava vzorkll z ozafenych materiali pro jejich ndsledné hodnoceni probiha
na specializovaném pracovisti horkych komor CVR. Prace s ozafenymi materialy vyzaduje
vyvoj novych postupl pfipravy tak, aby byla zarucena jejich vysoka kvalita a zaroven byla
zajisténa bezpecnost technického personélu s eliminaci rizika kontaminace prostfedi a obsluhy.

6. Podékovani

Predkladané vysledky byly ziskany s vyuzitim infrastruktury CICRR, ktera je finan¢né
podporoviana MSMT — projekt LM2023041. Analyzy kameniva byly realizovany v ramci
projektu ACES Towards improved Assessment of safety performance for LTO of nuclear Civil
Engineering Structures. Tento projekt ziskal finan¢ni prosttedky z vyzkumného a Skoliciho
programu Euratomu na obdobi 2019-2020 na zaklad¢ grantové dohody ¢. 900012.
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Abstrakt. Metody strojového uceni jsou v soucasné dobé malo vyuzivanym nastrojem v oblasti
kvantitativni metalografie. Tradi¢ni metody vyhodnocovani mikroskopickych snimki jsou zalozené
na pritomnosti experta, ktery rozhodne o kvalité¢ zkoumaného vzorku. Toto zhodnoceni vSak casto
vychazi ze subjektivniho hlediska experta, coz mize vést k rozdilnym vysledkiim u stejnych vzorkd.
[ustrativnim ptikladem miize byt kruhové vyhodnoceni litinovych odlitkit CASTOR, které¢ probéhlo
zacatkem roku 2024 pod zastitou Institut fiir Eignungspriifung GmbH, Narl (D). Zucastnilo se ho 15
laboratoii (dvanact z Némecka, dvé z Ceska a jedna z Rakouska) a 34 hodnotiteld (6 metalografii, 18
materidlovych hodnotitelti, 9 akademickych pracovnikli a 1 ,,smiSeny". Hodnoceni bylo provadéno
vizudln€ srovnanim s tabulemi z normy DIN EN ISO 945-1 a tykalo se vyhradné kategorie ,,formy
grafitu". Bylo hodnoceno po dvaceti obrazech z 10 riiznych odlitkii (oznacenych jako rtizné barvy).
Obrazy z jednotlivych ,,barev" byly vyhodnoceny spole¢né. Zpracovani vysledkl vsak ukazalo velké
rozdily v hodnoceni jednotlivych operatort. Je tfeba podotknout, Ze zavére€na zprava pouze shrnuje
dosazené vysledky a nijak nekomentuje jejich rozptyl ¢i vztah ke spravné hodnotg.

Ve VZU Plzeii bylo v ramci objektivizace méfeni vyuzivano specialné zpracované makro
u systému obrazové analyzy NIS Elements AR. Hodnoceni Castic grafitu v litinach se pak stalo
i predmétem prvnich pokusii o vyuziti metod strojového uéeni ve VZU Plzeii pii kvantitativnich
rozborech mikrostruktury materiald. Tato prednéaska ptindsi novy pohled na vyuziti metod strojového
uceni v metalografii a pfedstavuje konkrétni aplikace, které mohou vyrazné zlepSit piesnost
a opakovatelnost hodnoceni. V prvni ¢asti prednasky jsou predstavené kapacity VZU Plzeii v oblasti
datové védy, které jsou prezentovany na konkrétnich ptikladech z praxe, jeZ ilustruji i€¢innost metod
strojového uceni na redlnych datech. Nasleduje ¢ast obecné pojedndvajici o umélé inteligenci,
strojovém uceni a pocitacovém vidéni. V této ¢asti jsou predstaveny klicové algoritmy a pracovni
postupy s konkrétnimi aplikacemi v podoblasti pocitatového vidéni. Pozornost je téZ vénovana
praktickym aspektiim, jako je pfedzpracovani dat, tréninku Al modelt na vytvofeném datasetu
anasledné validaci dat. Posledni ¢ast predstavi pifimé pouziti metod pocitacového vidéni na
vyhodnoceni forem grafitu ve snimcich litin v porovndni s klasickymi statistickymi metodami.
Ptfednaska je uzaviena diskusi o budoucich smérech vyvoje v oblasti automatizace rozpoznavani
vzorit v metalografii. Pfednaska si klade za cil inspirovat odborniky z oblasti materidlového
inZenyrstvi a vyzkumu k vyuZivani modernich technologii a nabizi pfedstaveni mozného feSeni pro
minimalizaci subjektivnich rozdild mezi hodnotiteli a pro zvySeni pfesnosti a opakovatelnosti méteni.
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Zjist'ovani vlastnosti svarovych spoju
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Abstract. Prispévek se bude zabyvat automatickym méfenim tvrdosti heterogennich svarovych
uhlikovych oceli. V tomto piipad¢ dochazi k michdni lazné svarového kovu s objemem zdkladniho
materialu a vzniku nezddoucich struktur. Tyto struktury maji rizné vlastnosti na zaklad¢ vzniklého
chemického slozeni. Detekce téchto struktur pomoci metalografie je o to obtiznéjsi, Ze nelze pro jejich
zviditelnéni pouzit pouze jednou leptadlo. Méfeni tvrdosti provadéné dle norem je znacné
nedostatecné, protoze nemusi zachytit rychlé zmény ve struktufe materidlu zplisobené zménou
lokalniho chemického slozeni.

Energetickych jadernych reaktorti pouzivanych v Ceské republice se vyskytuji heterogenni spoje,
kde z jedné strany je materidl korozivzdorné oceli a z druhé strany je pouze uhlikova ocel. Tento druh
spoje se v soucasné¢ dob& smi provadet pouze jako dilensky pfipraveny spoj. Pro kontrolu kvality
tohoto spoje jsou vyuzivany kontrolni svarové spoje, u kterych je predepsana kontrola makro a mikro-
struktury materidlu a je pozadovano i méteni tvrdosti svarového spoje. Norma pro méteni tvrdosti
svarovych spoji nam stanovuje méfit tvrdost HV10 v linii v hloubce 2 mm pod povrchem spoje z
licni strany. Pro tloustky spojli vét§i nez 5 mm je pozadovana i housenka z kofenové strany opét v
hloubce 2 mm pod povrchem. Timto zptisobem neni mozné zachytit zmény v blizkosti linie staveni.
Lze timto zpisobem detekovat oblast neptezihaného materidlu v TOO vrchnich housenek na strané
uhlikového materialu. O velikosti a tvaru této oblasti je mozno ziskat informace pouze studiem
mikrostruktury materialu nebo pocitacovym modelovanim. Dalsi nevyhodou méfeni metodou HV10
jeji relativni hrubost, kdy je poZadovany nejblizsi vtisk vzdalen 2,5d coz u relativné mékkych oceli
mize znamenat vzdalenost bliZici se 1 mm. Jevem, ktery nemulze byt timto zpisobem meéteni
zaznamenan a jehoZ zviditelnéni je metalograficky problematické je tzv. ,,podtaveni®. Tento jev
vyskytujici se na linii staveni je zpisoben nedokonalym roztavenim zékladniho materidlu ve svarové
lazni. V takto malych oblastech dochazi k difuzi legujicich prvki ve svaroveé lazni a relativné rychlym
odvodiim tepla z téchto oblasti. Vysledkem jsou oblasti s téZko definovatelnou a rychle se ménici
strukturou. Velkou vyzvou je i zviditelnéni téchto oblasti vhodnym leptadlem.

Jednou z moznosti definovani vlastnosti téchto oblasti je pouziti méfeni mikrotvrdosti. Tyto
meéteni vyuzivaji nizsi zatizeni (typicky IN) a velikosti vtiskl jsou tak ndsobné mensi. Mensi jsou i
minimalni vzdalenosti mezi vtisky. Pfi vyuziti automatickych tvrdomérti je mozné tyto oblasti pokryt
siti vtiska a studovat vztahy mezi hodnotami mikrotvrdosti. Nevyhodou tohoto zplisobu méteni je
velkd casovéa narocnost na vyhodnoceni a kontrolu velkého mnozstvi vtiskli, a omezené mnoZzstvi
piistroju, které takové operace zvladnou. Mezi vyhody je mozné pocitat piimé porovnani konkrétni
hodnoty tvrdosti a konkrétni struktury. To pomahé urcit hranice oblasti s t¢Zko leptatelnou strukturou,
potazmo hodnotit struktury nadchylné na poruseni vlivem vnitiniho pnuti nebo vnéjsSiho zatizeni.
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Abstract. Burning fossil fuels releases greenhouse gases into the atmosphere, causing global
warming and climate change. Reducing climate impacts can be achieved by switching to carbon-free
energy sources, and hydrogen as a carbon-free energy carrier can be a key parameter. The use of a
mixture of natural gas and hydrogen is a much-discussed option. The use of this mixture in industry,
e.g. as fuel for gas-fired power plants, would lead to a lower environmental burden due to reduced
greenhouse gas emissions. Efficient and economically acceptable distribution of hydrogen is
important. The best option is to transport the gas using existing pipeline systems. Hydrogen degrades
the mechanical properties of most structural metal materials, especially steel. Describing the
degradation of materials exposed to a hydrogen environment is a key parameter for the use of existing
natural gas transport infrastructure.

For the experiment, X52 steel was used, which is the base material for the natural gas distribution
network. Electrolytic saturation was used to charge the material with hydrogen. Different saturation
times were tested. The mechanical properties were determined by the notch impact test.

Introduction

The current trend of reducing CO- emissions has significantly expanded the area of interest in the
production, storage, transport and use of hydrogen. This is particularly the case in the transport and
energy sectors. The use of a mixture of natural gas and hydrogen is a much-discussed option. The
main component of natural gas is methane, a potent greenhouse gas. One way to reduce its
consumption is to use hydrogen, or better still, ‘green' hydrogen, which is considerably more
environmentally friendly. One of the important issues in the use of the mixture of natural gas and
hydrogen, the so-called 'blend', is its transport to the final consumer. At present, it is envisaged that
existing pipeline systems will be used to transport natural gas.

Hydrogen has a negative effect on the mechanical properties of steels, and hydrogen embrittlement
(HE) occurs. Hydrogen can cause a significant loss of ductility, especially in the presence of stress
concentrators [1]. In addition, hydrogen potentially increases the growth rate of existing cracks under
cyclic compressive loading, deteriorates fracture toughness and, in excessive amounts, leads to
hydrogen-induced cracking [2-4]. All of these lead to a reduction in the service life of the pipeline
compared to natural gas operations. Hydrogen embrittlement depends on many parameters, such as
the type of material and its processing, but also on the history of the material. It also depends on the
amount of hydrogen in the mixture with natural gas and the pressure. Due to the length of the pipeline,
it is necessary to use economically inexpensive materials [5].

There are two main microstructures in today's pipe steels (Fig. 1). Most piping steels are used in the
hot-rolled or normalized condition. This means that their microstructure is composed of a mixture of
pearlite and ferrite for lower-grade piping steels (< API 5L X70). Steels for piping with a minimum
yield strength of 483 MPa (API 5L X70 and above) are typically composed of a ferrite/bainite or
ferrite/acicular ferrite microstructure. Small volume fractions of micro alloying-based precipitates
and islands of martensite/austenite may also be present [6]. Angus (2014) [7] found that steels with
an acicular ferrite microstructure exhibit higher diffusive hydrogen concentrations than steels with a
ferrite/perlite microstructure, making them more susceptible to hydrogen-induced degradation. This
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result can be attributed to differences in dislocation density or low and high-angle grain boundary
surface area.

Medium-strength piping steels are usually used. These include, for example, API 5 L steels X42, X46
and X52, which operate at pressures up to 13 MPa. For higher hydrogen pressures, API 5 L X60, X70
and X80 steels are used [5, 8-10]. In the Czech Republic, steels CSN 41 3030 or CSN 411373 are
often used.

The steels used for pipelines usually have a cubic spatially centred lattice, and the interstitially
dissolved hydrogen occurs in tetrahedral interstitial sites (T-sites) in these lattices [11]. This is in
contrast to the cubic area-centered cubic lattice (FCC) alloys, where dissolved hydrogen prefers
octahedral interstitial sites (O-site). This difference in the solute interstitial site between the BCC and
FCC lattice leads to a higher diffusivity of hydrogen in BCC than in FCC because there is a shorter
diffusion distance between the nearest T-sites of BCC than that of the O-sites of FCC [11].
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Fig. 1: Evolution of strength, heat treatment and microstructure of steels used for pipelines [6]

Saturation of samples with hydrogen. Under laboratory conditions, samples can be saturated by
two different methods, electrochemically usually at room temperature or by saturation with a gaseous
hydrogen phase [12]. The simpler method is electrochemical charging of samples with hydrogen,
which can be easily and efficiently implemented in the laboratory. However, its differences from
charging in a gaseous environment must be taken into account.

Cathodic hydrogenation is a stable method in which hydrogen atoms are rapidly delivered to the metal
surface, and the hydrogen is homogeneously distributed. The great advantage of this method is the
large variability of the test parameters. It is possible to vary electrolyte types, current densities,
saturation times and temperatures and to change the test bodies during the experiment. The main
disadvantage of this method is the strong saturation of the sample surface with hydrogen, which
causes a high concentration gradient towards the inside of the test body. This gradient creates stresses
that can cause the material to strengthen, which will affect the results of mechanical testing [13].
Another negative is the rapid release of trapped hydrogen. To properly evaluate the mechanical
properties of the materials under test, it is then necessary to perform the test as soon as possible after
the electrochemical charging is complete. Therefore, the question of the rate of release of hydrogen
from the sample or the methods by which hydrogen is retained in the sample prior to measurement is
very often investigated

Experimental program

To safely convert to a natural gas/hydrogen mixture, it is necessary to test the change in mechanical
properties of the piping steels when exposed to a hydrogen environment. Therefore, the experimental
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program was aimed at describing the change in mechanical properties of X52 steel after electrolytic
saturation of the samples with hydrogen.

Experimental material. For the experiment, X52 steel was chosen, which is one of the most
commonly used for the manufacture of oil and gas pipeline transmission piping. It is a medium-grade
material according to API 5L and ISO 3183 specifications. It is steel without special alloying elements
with 0.2% C, 0.17% Si and 1.38% Mn (Tab. 1).

The material was supplied as a welded tube with a diameter of 219 mm and a wall thickness of 10
mm. The microstructure of the as-delivered condition was evaluated in both longitudinal and
transverse directions. The mechanical properties were determined by bending impact test on 10x5
mm cross-section and 55 mm length. The tensile test was carried out according to EN ISO 6892-1 on
6 mm diameter solids.

The structure was ferritic-perlitic in longitudinal and transverse sections (Fig. 2 and Fig. 3). The
perlite was in lamellar morphology. The notch toughness value was 94 J. The ultimate strength was
618 MPa, the yield strength was 516 MPa, and the ductility was 28%.

Tab. 1: Chemical composition of the X52 steel (wt.%)
C Si Mn P S Cr Ni Mo Ti Nb
0.15 0.17 1.37 0.013 | 0.003 0.06 0.03 0.01 0.001 0.03

Cathodic hydrogenation. It is a method of electrolytic saturation of samples in which the test body
is connected as the cathode, and the anode is made of platinum or stainless steel. The direct current
that is supplied to the electrolyte leads to its decomposition and the formation of hydrogen ions -
protons. The electrolyte is most often a dilute solution of H2SO4 in H20 or solutions of methanol with
H2>S04 and NaOH together with hydrogen inhibitors NaAsO2 and AsO> [14].

The potential difference created by the source causes the positive hydrogen ions to move from the
electrolyte to the test body, i.e. the cathode (the negatively charged electrode attracting the positive
charge). This flow of charged particles causes a layer of hydrogen to form on the surface of the test
sample. As in any other process, the entropy of the system increases and is manifested by diffusion,
i.e. the spontaneous penetration of hydrogen into the metal structure. The rate of diffusion is affected
by the temperature and the concentration of hydrogen on the surface itself.

Cathodic hydrogenation is a stable method because it brings hydrogen atoms rapidly to the metal
surface and leaves a homogeneous distribution of hydrogen concentration. The great advantage of
this method is the large variation of the test parameters. It is possible to change the types of
electrolytes, current densities, hydrogenation times, and hydrogenation temperatures and to vary the
test bodies during the experiment [15].

For the hydrogenation tests, a dual RXN-605D-I1 2x60V/5A laboratory power supply was used as
the current source (Fig. 2). The electrodes were made of 1.4541 austenitic steel. The distance between
the anode and cathode was also defined as 30 mm to maintain the exact experimental parameters.
The samples were taped with silicone adhesive tape to define the exact hydrogenation area. The
current density was calculated using Eq. 1:

J=1/S 1)
J — current density [mA/cm?], | — electric current [A], S — area of the saturated surface [cm?]

The specimens for the notch impact test with dimensions 5x10x55 mm were produced from the pipe
wall in the longitudinal direction (Fig. 5). The electrolyte chosen for the experiment was 0.5N H2SO4
+ 5 g/L CHsN;S, current density 0.015 A/cm?. Different saturation times were tested from 1 h to 47 h.
The samples were washed with alcohol after removal from the electrolyte, and a bending impact test
was performed within 20 min.
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AMPERMETER

KATODE (SAMPLE)

ELECTROLYTE O,5N H;S0s + 5 g/ CHsNoS DC POWER SOURCE

Fig. 2: In-house equipment for hydrogen Fig. 3: Sampling of semi-finished steel X52
saturation of samples

Results and discussion

The microstructure of the as-delivered X52 steel was ferritic-perlitic in longitudinal and cross-section
(Fig. 4 and Fig. 5). The perlite was in lamellar morphology. The notch toughness value was 94 J. The
ultimate strength was 618 MPa, the yield strength was 516 MPa and the ductility was 28%.

F|g 4: In|t|al state Iongltudlnal -section, - Fig. 5: Initial state, cross-section,
magnification 500x magnification 500x

Tab. 2: Parameters of electrolytic saturation of X52 steel

. . . Electric | Voltage
Time C)[ngt]uratlon Electrolyte Cur[zr}tcgqezr]lsuy current [V] KV [J]
[A]
0 94
1 56
2 57
3 0,5N H2S04 + 57
4 5 g/l CHAN2S 0.0152 0.22 2.2 54
6 54
24 55
47 54
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Fig. 6: Effect of saturation time on the notch toughness of X52 steel

The electrolysis was carried out directly on the specimens for the notch impact test to ensure
subsequent very rapid testing of the saturated specimen. Test times ranging from 1 to 47 h were tested
(Tab. 2). After saturation of the specimen for 1 h, the notch toughness decreased from an initial 94 J
to 56 J. Further extension of the saturation time did not significantly affect the decrease in notch
toughness. Even after 24 and 47 hours, the notch toughness was measured to be 55 and 54 J,
respectively.

Summary

X52 steel, which is used for the current natural gas transport system, was subjected to electrolytic
hydrogenation in an electrolyte of 0.5N H2SO4 + 5 g/l CH4N2S. The effect of the hydrogenation time
was verified by a bending impact test.

The results show that this steel has very good resistance to material degradation in a hydrogen
environment and the effect of the dwell time on the mechanical properties was almost not evident.
The greatest decrease in notch toughness occurred already during hydrogenation for 1 h. When KV2
decreased from the original 94 J to 56 J. No further significant decrease occurred even when the
saturation time was extended to 47 h.
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Produktové poritfolio
- kompletni reseni od zacatku az do konce

LECO nabizi Siroké portfolio produktt pro materialografii a metalografii
Rozbrusovaci pily

Metalografickeé lisy na vzorky

Brusné a lestici systémy

Pristroje na méreni tvrdosti dle metod Vickers / Knoop / Brinell / Rockwell
Pristroje na automatické testovani tvrdosti

Inverzni mikroskop pro metalurgii

Provozni prostredky, spotrebni materidl a prislusenstvi
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Rozbrusovaci pily — prehled

Stolni zarizeni Samostatnd zarizeni

= T

SXT00M MSX205 MSX25x MSX305 MSX432

LECO



Rozbrusovaci pily — specifikace

MSX205

v max. velikost frezného kotouce 200 mm

v moznost volby s variabilnimi otdckami v
rozmezi 500-4800 ot/min

v max. oblast fezu vzorku — kulaty 50 mm /
obdélnikovy 50 mm x 50 mm / podélny rez
50 mm x 100 mm

osvétleni pracovniho prostoru
radidlini rameno s aretaci
snadno ovladatelny kontrolni panel

Integrovany recirkulacni systém o objemu
ndadrze chladici kapaliny 16 |

D N N NN

LECO



Rozbrusovaci pily — specifikace

MSX250

v max. velikost frezného kotouce 300 mm

v' fixni rychlost kotouCe 2865 ot/min, volitelné
variabilni otacky v rozmezi 100-3200 ot/min

v max. oblast fezu vzorku — kulaty 95 mm /
obdélnikovy 76 mm x 76 mm / podélny rfez
76 mm x 190 mm

osvétleni pracovniho prostoru pomoci LED
radidlini rameno s aretaci

L ) v . x
automaticky pulzni posuv s fizenim zatizeni et
snadno ovladatelny kontrolni panel
objem nddrze chladici kapaliny 68 | s

moznosti doplnéni vyménnych filtracnich Y
vakuy

D N N N NN




Metalografické lisy na vzorky - prehled

MX400

MX500

LECO




Metalografické lisy na vzorky - specifikace

MX400 / MX500

v moznost lisovdani dvou vzork( soucasné

v velikost forem 1,25" / 1,50" / 30 mm /
40 mm / 50 mm

tlak volitelny v rozmezi 1200-4300 psi
(80-300 bar; 8-30 MPa)

teplota ohrevu v rozmezi 90-200 °C
intuitivni dotykové uzivatelské rozhrani
volitelny horni vyfukovy panel
volitelny vodni recirkulacni pristroj

moznost rychlé zmény velikosti forem
(MX500)

<

<N N XX

LECO



Brusné a lestici systémy - prehled
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Brusné a lestici systémy - specifikace

PX300

v' stolni provedeni

velikost kotouce 8"/ 10" / 200 mm / 250 mm
rychlost otadceni 100-300 ot/min

volitelnd bezmotorova hlava

volitelny drzdk pro 8 vzork( 1", 6 vzorkd 1,25"
nebo 4 vzorky 1,5"

DN NN

LECO



Brusné a lestici systémy - specifikace

PX400 / PX500
v velikost kotoucCe (PX400) — 8"/ 10" / 200 mm

/ 250 mm

v velikost kotoucCe (PX500) — 10" / 12"/ 250 mm
/ 300 mm

v 1 vestavénad peristaltickd pumpa (moznost
pridat az 4 dalsi)

v’ 5-pozicovy drzdk na lahve (PX500)

osvétleni pracovniho prostoru pomoci LED

v'intuitivni dotykové uzivatelské rozhrani - 7"
displej

v' USB port pro aktualizaci a ukldddni metod

<

LECO



Pristroje na méreni tvrdosti — prehled

LM série
— mikroindentace

LV série
— makroindentace

LCB-3100

LR / LCR série

LECO




Automaticke testovani tvrdosti - AMH55

Cornerstone software

kompatibilni s dotykovym panelem
CMOS kamera s vysokym rozlisenim
moznost indentoru Knoop / Vickers

automatické méreni vpich¥ na riznych
povrsich (poskrabané, leptané)

v konfiguracich Automat,

Semi-Automat a Lite

v volitelné objektivy: 5X, 10X, 20X, 40X, 50X,
100

<N X XX

<

LECO



Provozni prostredky, spotrebni material a prislusenstvi

LECO



Metalografii to zdaleka nekondi...
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Metalco Testing predstavuje novou metodu méreni meze pevnosti
a kluzu indentaéni metodou

Ludék Bech'®
!Metalco Testing, s.r.o., Havlickova 361, 252 63 Roztoky u Prahy

audek.bech@metalco.cz
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Metalco Testing predstavuje novou metodu méreni meze pevnosti a
kluzu indentacni metodou

Metalco Testing nabizi nové revolucni pfistroje
od firmy Imprintec — Material Testing Solutions,
ktera vyviji a vyrabi fadu unikatnich
vyhodnocovacich zafizeni na softwarové bazi
pro méfeni mechanickych vlastnosti materiald.
Zaméfuje se na vyvoj softwarovych algoritmu
pro Sirokou Skalu aplikaci v oblasti kontroly a
zajisténi kvality.

ZkuSebni pfistroje Imprintec nabizeji méfeni mechanickych vlastnosti pevnosti v tahu, meze kluzu,
taznosti a také krivky kluzu.

ZkusSebni systémy mohou byt na vyzadani doplnény o zkousky tvrdosti v souladu s normami (Brinell,
Vickers, Rockwell, Knoop).

Vysoce pfesnou optickou 3D méfici techniku vyuzivajici interferometry s bilym svétlem Ize také pouzit
ke stanoveni drsnosti, poloméru, obrysu a dalSich geometrickych vlastnosti vasich vyrobku.

Testovaci pristroj pro stanoveni mechanickych vlastnosti
i3D mBV

AZ 3 v 1 pro va$e zajisténi kvality: tahové
zkuSebni charakteristiky, univerzalni zkouska
tvrdosti a technologie optického méfeni v
jednom zafizeni.
e Vysoce pfesné optické 3D méfeni
povrcha.

e Standardizovana zkouska tvrdosti
(Brinell, Vickers a Knoop).

e Stanoveni kfivek napéti a deformace
a mechanickych vlastnosti z otisku
tvrdosti pomoci metody vtisku.




Zkouska tvrdosti, indentacni metoda podle DIN SPEC 4864 a opticka méfici technika v jednom
zarizeni

Kfivky napéti a deformace a mechanické parametry béhem 90 sekund. Pfistroj je doplnén o
zkouSeni tvrdosti podle norem Vickers, Brinell a Knoop. Na prani Ize doplnit optickou meéfici
technologii pro méfeni geometrie a drsnosti.

; ‘ o Trfitesty a méfeni kombinované
b technologie.
¢ Individualné konfgurovatelné.

e Inovativni design.
e Uspora mista

_-—J:

Spi¢kova méfici stanice

Vysoce presny kFizovy stul
Kompaktni konstrukce
Integrovana pracovni stanice
Snadné pouziti

PIné automatizovana zkusebni
sekvence

e Spojeni velkého méficiho pole




Testovaci software i3D

Messpunktanalyse
2.B. bei Anisotropie

Livebild mit Messpunkten Messwerttabelle

Zusatzfunktion: Erstellen von

. Contour Plots
Messpunktauswahl einzeln,

im Gitter oder in Kaskaden Darstellung der FlieRkurven

PIné ovladani a snadna obsluha méficich
bodu Ize nastavit jednotlivé nebo po
mfizkach. Testovaci sekvence je plné
automatizovana s prubéznym
zobrazovanim prubéhu.

Archivace vysledku a vytvareni zkuSebnich
protokolll se generuji automaticky.
Pratokové kfivky Ize navic exportovat

s pfisluSnymi soufadnicemi umisténi.
Kromé vystupu mechanickych parametra
tvrdosti, pevnosti v tahu a meze kluzu Ize
navic vizualizovat anizotropii materialu.

Indentace, testovani tvrdosti a technologie 3D méreni

R'p0,2 [MPa]
~ 700

Kombinujte az tfi jednotky v jedné
a uSetrete misto.

Rychla optimalizace a kontrola
mechanickych vlastnosti.



Univerzalni a jedineCné:

Testovani komponentt Rozsireni zkousky tahem Kontrola kvality

Kontrola a zajisténi kvality RozSifeni / doplnéni Rychla kontrola kvality ve

komponenta. I Castecna nahrada zkousky vyrobé, pfichozim zbozi,
tahem vystupni kontrole a po

tepelném zpracovani

V jednom pfistroji jsou obsazeny vlastnosti zkousky tahu, univerzalni zkouska tvrdosti a technologie
optického mérfeni.

Vyvoj a vyzkum
Idealni testovaci systém pro mnoho mechanickych problému v oblasti vyzkumu a vyvoje.

Casto kladené dotazy

Jaké jsou vysledky zkousky metodou vtisku?

Vysledky jsou
o Kfivka napéti a deformace
e 0,2% posunuti meze kluzu
e Mez pevnosti v tahu
e taznost (u vybranych materiald mozna jako rovnomérné prodlouzeni nebo prodlouzeni pfi

pFetrZzeni)
e Anizotropie (kvalitativni)



Je kfivka napéti a deformace urcena jako technicka nebo prava?

Vypocitavaji se jak technické, tak skutecné kfivky, které lze zobrazit v uZivatelském rozhrani a
exportovat pro dalSi pouZiti.

Jak se tyto hodnoty urcu;ji?

Jedna se o softwarovy algoritmus, ktery vypocitava materialové parametry z trojrozmérného tvaru
otisku tvrdosti pomoci simulaci MKP. Metoda je specifkovana v souladu s normou DIN SPEC 4864.
Odkaz na normu naleznete zde.

Jedna se o mechanickou zkusebni metodu?

Odtisk se provadi mechanicky na zkuSebnim vzorku, nasleduje optické vyhodnoceni pomoci
interferometru a vypocet pomoci algoritmu.

Lze stanovit charakteristické hodnoty anizotropie material(i?

Obvykle je Ize urcit pouze kvalitativné. Pro jednotlivé aplikace je vSak Ize vypocitat i kvantitativné.

Testovaci pristroj pro stanoveni mechanickych vlastnosti
i3D WLI

3 v 1: Zkouska tahovych vlastnosti, zkouska

tvrdosti a opticka technologie 3D méfeni.
e Vysoce pfesné optické 3D méfeni

! e povrchu.

« Stanoveni kfivek napéti a deformace a
mechanickych vlastnosti z vtisku tvrdosti
pomoci vtiskové metody.




UrCete mechanické parametry a kfivky napéti a deformace.

Nas kompaktni pfistroj pro stanoveni kfivek napéti a deformace, meze pevnosti v tahu, 0,2% posunu
meze kluzu a taZznosti podle normy DIN SPEC 4864.

o 3D méfeni pro nejvysSi pfesnost.

e Jednoducha pouzitelnost diky
optimalizovanému UX.

e PIné automatizovano za 30-90 sekund.

« Kompaktni provedeni.

Kfivka napéti a deformace
0,2% posunuti meze kluzu

Mez pevnosti v tahu

Taznost (pro vybrané materialy)
Anizotropie (kvalitativni)

Rychlé a presné méreni

Metoda vtisku vyuziva moderni algoritmy a
simulace metodou konec¢nych prvku k uréeni
lokalnich vlastnosti materialu. Pro urceni
vlastnosti se generuje zkusebni vrub
fizenou silou. K tomu se pouziva
elektronické fizeni sily. Ten se pak méfi
pomoci interferometru s bilym svétlem.
Uginny mechanismus zaijistuje rychly proces
méreni.




Proces indentace i3D

DIN SPEC 4864.

ZkuSebni metoda pro stanoveni kifivek meze kluzu a srovnavacich charakteristickych hodnot pro
zkousku tahem pomoci nedestruktivni zkuSebni indentace, 3D méfeni a modelu materialu
metodou kone&nych prvka.

Metoda indentace podle normy DIN SPEC 4864 otevira nové moznosti vyuziti v oblasti zkouseni
materiall. Srovnavaci pevnost v tahu R'm a srovnavaci mez kluzu R'p0,2 pro tahovou zkousku lIze
testovat rychle a snadno. Lokalni kifivka meze kluzu navic poskytuje jako vysledek méreni vice
informaci nez klasicky pfepocet tvrdosti na pevnost v tahu podle normy DIN EN ISO 18265.

Zakladni myslenka

Zakladni mysSlenkou metody vtisku je ziskani vliastnosti materialu porovnanim simulaci FEM se
skuteCnymi udaji z méreni. Vyhodou je, Ze vstupni a vystupni data jsou pfi simulaci MKP znama.
Pokud se simulace a experiment shoduji, Ize vlastnosti materialu prevzit ze simulace.
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LAM PLAN, specialists in the preparation of metallographic samples

Guillaume Lardon
LAM PLAN S.A.

Abstrakt. Based in France, LAM PLAN specialises in metallographic sample preparation solutions
— cutting, embedding and polishing. Since 1962, the LAM PLAN team has developed several well-
known patented products such as the Cameo range diamond grinding discs and Bio Diamant slurries,
highly efficient and biodegradable diamond fluids. LAM PLAN also offers a complete range of

equipment for cutting, embedding and polishing, from the simplest to the most sophisticated. All this
guarantees the customer performance, quality and productivity.
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LAM PLAN SA

Metalografie 2024

Haute-Savoie, France
SME/ Family company
55 years of experience
Manufacturer of sample preparation equipm

ent




Complete solutions
for sample preparation

« Sample holders

*» Mounting accessories

* Supports and
fixing access:

Metalografie 2024




FLAN). Diamond suspensions

Bio DIAMANT® suspensions series:

 High concentration

* Mono or
Polycrystalline

e User-safe

 Environment friendly
(REACH regulation)

e COV Free

Metalografie 2024 3
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@@ Prepolishin_g | |
Cameo Platinium Disk®

« Diamond grinding disc, magnetic or self-adhesive
« Sversions from 240pu to 15
« Patented honeycomb structure (V-shape)

« Dedicated to semi-hard & hard materials

Metalografie 2024
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\_FrAN- Prepolishing Cameo Disk®
Specific structure

« V-shape/honey-comb structure:

— Water lubrication improved thanks to cavities
— High evacuation of residues

— Constant abrasive power

* Increase pressure/cm? on the sample:

— less machine pressure load needed

— better stock removal
l F Resin
=NVIBEDDING

Sample

l F Resin

o g

Sample

Metalografie 2024 5
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w@ Prepolishing Cameo Disk®
Specific structure

« Reproductive and regular results + Maintain full flatness on the sample

(random calibration of Sic papers) (no disc deformation compared to Sic

» Better preservation of the sample’s papers)
structure (Sic papers grains “hit” more

the material)

/

METALLIC SUPPORT —

Metalografie 2024 6



Prepolishing Cameo Disk®
Stock removal comparative test

®

Sic abrasive paper vs Cameo disc:
lower stock removal with Sic papers

EM (gr)

0,6
o
g

0,5 o w— CAMEO DISK Platinium
o v
s|.2

04 g § = Disque diamanté 120
oo
i Papier abrasif P120

03 8 E apier abrasi
Ol'a
a

0,2 v
(]

0,1 —

0
i 3 S5

T ¥ W 3 B W 19 2% 23 (255 27" Durée (min)

Metalografie 2024 7



*  Prepolishing Cameo Disk®

Example of standard methods:

S TN 3 v
- ! e
i! - o d il LS

. LAME LLAR GRA PHlTE CAST IRO ' 5 MMe / NEODIA® 6M 3MMe / NEODIA® 3M 1M f NEQDIA® TM
" + - - B |

{J P ; é O
TOUCHLAM® 2753 TOUCHLAM® 4FV3

SINTERED MATERIAL ' 6 MPe / NEODIA® 6P

CAMEQ DISK* Gold

3 MMe / NEODLA® 3M 3 MM £ NEODIA® 3M
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@@ Prepolishing Cameo Disk®
Advantages sum-up

« Preserve machine

« (Constant stock removal > less steps & less cycle time > cost
savings

 Reproductive results
« Flat sample without edge rounding

« More convenient to use than Sic papers (less storage
space...)

Metalografie 2024 9



LAm
\_PLAN-  Autorizovany distributor TSI System

« Dodavky stroju a prostredku

« Aplikacni informace a servis

f L ESystem

TSI System s.r.o.

Marianske namesti 1

61700 Brno Cesko
P +420 545129 462
® www.tsisystem.cz info@tsisystem.cz

Metalografie 2024
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Metalograficka laborator JD Dvorak

Jan Matéasko®
1JD Dvorak, s.r.o., TouzZimska 897/E3, 180 00 Praha 8
gan.mateasko@jddvorak.cz
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@ j D— www.jddvorak.cz

Metalograficka laborator JD Dvorak

)
r -y
\ >

Promyslové mikroskopy, optické mérici systémy

Pfiprava vzork0

Ing. Jan Matédsko
produktovy specialista

Tel.: +420 727 985 770, E-mail: jon.mateasko@ddvorak.cz
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A | JD www.jddvorak.cz

JD Dvordk

Profesionalni reseni

v oblasti zkusebni techniky
/\/

od roku 1993 JD Academy

Prodej a servis Second Hand
Akreditovand kalibracni a zkusebni laborator

Prondjem, modernizace

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 2



@ j D_ www.jddvorak.cz

Cim se zabyvdme?

s g
weisstechnik®
*\_‘__‘_f @ SV [Tty

- Simulace vnéjsich podminek pUsobicich na vyrobek — Zkusebni komory

— Teplotni, klimatickeé, Sokoveé, korozni, vibracni, solarni, termdlini vakuove, specidlni, stabilitni,
rustové, prachové, ostrikoveé

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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e Cim se zabyvdame? ////

- Simulace vnéjsich podminek puUsobicich na vyrobek — Vibracni systémy

— Elektrodynamické shakery, kluzné stoly, uréovani viastnich frekvenci, odolnost vUci
mechanickému chvéni, simulace transportnich podminek

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Cim se zabyvdme?

- Simulace namdahdni a provozniho prostredi — Zkusebni systémy

— Servopohony, ridici jednotky, hydraulické agregaty, viceose systemy, simulace pohybu, jizdnich
vlastnosti, zkousky tlumicd, pneumatik

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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vle Cim se zabyvame? m
A

®

- Materidlové zkousky — Zkusebni stroje

— Statické zkousky pro pevnost v tahu, tlaku, ohybu, strihu, strukturalni viastnosti, dynamické a
unavove zkousky, viceosé namdhani

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Cim se zabyvdme?

- Materidlové zkousky — Tvrdoméry pro mékké materialy

— Méreni dle metod Shore, IRHD

www.jddvorak.cz

bareiss’

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Cim se zabyvame? ®!NNOVATEST’

Advanced Malerio

- Materidlové zkousky — Tvrdomeéry pro kovy

— Méreni dle metod Vickers, Knoop, Rockwell, Brinell

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 8
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e Cim se zabyvdame? SENS tI.)FAR

- Optika — 3D optické profilometry

— Presné bezkontaktni 3D skenovdni povrchl, um az sub-nm rozliseni, prouzkovd projekce, Ai Focus
Variation, konfokalni technologie, interferometrie (CSI, PSI, ePSl), spektroskopickd reflektometrie

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 9
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Cim se zabyvdme?
Nikon

- Optika — Prumyslové mikroskopy

— Digitalni mikroskopy, stereomikroskopy, vzpfimené a invertované metalografické mikroskopy,
polarizacni mikroskopy, polovodicové mikroskopy

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Cim se zabyvdme?
Nikon

- Optika — Optické mérici systémy

— Profilorojektory, mérfici mikroskopy, automatické video mérici systémy pro presnou kontrolu
rozméru ve 2D i 3D, kombinace optického méreni s dotykovou sondou, laserovym autofokusem,
rotacnim indexerem, automatizace

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému n
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o '.‘

Technology behind Specimen

- Priprava vzorky - Pily, lisy, brusky a lesticky, frézky, spotrebni materidi

~ Déleni a rfezdni vzorkd pro metalografii, zalévdni, brouseni a lesténi, velkokapacitni
automatizovanad pfiprava vzorku, pfiprava vzorku pro spektroskopii, elektroniku, polovodice,
petrografii

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 12
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Cim se zabyvdme?

- Zkousky reologickych viastnosti — Reologické pristroje

www.jddvorak.cz

EI_:_IT‘TFEHT

~ Kontrola viastnosti polymerU a pryzi, méreni indexu toku taveniny, méreni viskozity, teplotni
vodivosti, PVT diagramy, testy elastomery, analyzy folii, online technologie pro méreni pfimo

ve vyrobnim procesu

GﬂT.TPEnT

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Simulace vnéjsich podminek pUsobicich na vyrobek
— Zkusebni komory, vibraéni systémy

Simulace namahani a provozniho prostredi
— Zkusebni systémy

Materidloveé zkousky

www.jddvorak.cz

Cim se zabyvdme? Shrnuti...

Weisstechnik’ //I/

[ IMV CORPORATION

MTS
—

o } o y } VITS bDarseiss @INNOVA

— Zkusebni stroje, tvrdomery pro mekke materialy, tvrdomery pro kovy . " - Advanced Materlals Testing
- Optika é

— 3D optické profilometry, prUmyslové mikroskopy, optické mérici systémy SENS FAR .

Nikon
. ~r o 0 ."« l o
Priprava vzorku o o , ,...... m et k n

- Pily, lisy, brusky a lesticky, frézky, spotrebni material ==-*" Technology behind Specimen
-« Zkousky reologickych vlastnosti =0 T‘T FERT

- Reologické pristroje

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 14
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W JB- Kompletni vybaveni metalografické laboratore

PRIPRAVA VZORKU MIKROSTRUKTURA TVRDOST

—
01 04 05 06
VZOREK DELEN{ MATERIALU ZALEVANI BROUSEN/ & LESTENI OBRAZOVA ANALYZA MEREN{ TVRDOSTI

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 15




W JB- Kompletni vybaveni metalografické laboratore

www.jddvorak.cz

PRIPRAVA VZORKU ;i-':°2'-:- m Et kc n

- ' Technology behind Specimen

Patri mezi 4 nejveétsi vyrobce
Vice nez 30 let zkusenosti
Siroké porffolium produktd v&. spotfebniho materidlu

Dobry pomér vykon / cena

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 16
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wmetken

*" Technology behi 1"\pmnm

W JC- Kompletni vybaveni metalografické laboratofe

METACUT =—— -

PRIPRAVA VZORKU
DELENI MATERIALU METACUT 302

Abrazivni pily

SERVOCUT Series

302 402 502 602

Presné déleni

/"

o
‘mj._

lﬂ

MICRACUT Series =

152 200-S 202

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 17
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
SYSTEMY PRO VELKOOBJEMOVE REZANI SERVOCUT 602

www.jddvorak.cz

metken

Technology behir 1'Kpmnr

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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PRIPRAVA VZORKU

ZALEVANI

www.jddvorak.cz

Kompletni vybaveni metalografické laboratore

ECOPRESS
Series

102 202

Zalévani za tepla

Zalévani za studena

Vacumet

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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= ‘metkan

- " Technology behind Specimen

©IC

Modularni
systém

PRIPRAVA VZORKU Manualni Poloautomatické Automatické

BROUSENI & LESTENI

Pokrocilé
systémy

ACCURA 102

Vysokokapacitni
poloautomatické
systémy

FORCIPLAN 352 FORCIPOL 352

Vysokokapacitni
plné automatické
systémy

VELOX 102 VELOX JR

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 20
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
PLNE AUTOMATICKE SYSTEMY PRO BROUSENI A LESTENI VELOX

www.jddvorak.cz

metken

! Technology be IHJ'\pt(IHtH

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
SPOTREBNI MATERIAL

www.jddvorak.cz

metken

Technology behind Specimen

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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- > 100 let zkusenosti s vyrobou optickych cocek

Kompletni vybaveni metalografické laboratore

www.jddvorak.cz

OBRAZOVA ANALYZA

Nikon

- Objektivy s nejlepsimi parametry NA, WD

Semi NIKON TU Plan
Apo FLUOR BD Series

WD (mm) WD (mm)
b5x 0,15 18 0,15 12
10x 0,30 15 0,30 6,5
20x 0,45 4.5 0,45 3
50x 0.8 1 0,8 1
100x 0,9 1 0,9 1
Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 23




W JE- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA

- Otevreny spoluprdci s jinymi vyrobci
prislusenstvi, program ,,strategickych partnero“

www.jddvorak.cz

Nikon

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore

www.jddvorak.cz

OBRAZOVA ANALYZA
Nikon

- Software pro obrazovou analyzu NIS-Elements

Pro Nikon celosvétove vyvijii ceska firma

Laboratory Imaging s.r.o.

Software kompletné v CJ

Primd& podpora vyvojard softwaru

Skolici centrum v sidle LIM

Imaging Software

L lements

Advanced Solutions for your Imaging World

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MAKROSTRUKTURY

www.jddvorak.cz

Nikon

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MAKROSTRUKTURY — SVARY, POROZITA

www.jddvorak.cz

Nikon

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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A JEC- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MAKROSTRUKTURY — SW MODUL SVARY / SEKVENCNI MERENI

Nikon

- Preddefinované meérici sekvence pro koutovy, preplatovany, tupy, bodovy svar,
kombinace plech + trubka

- Méreni dle 1SO5187

« Moznost definice a méreni libovolnych geometrii

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 28
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JI5- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MAKROSTRUKTURY — SW MODUL SVARY / SEKVENCNI MERENI

-
NIS-Elements D [Current user: petr.civis) - [Captured®] = o ' n

B R Refere; o Databage View Device d A~ A m
DHW>9 CQooe|Fi2 R Vo wlEw ¥k F [ customze- .
N = N X A~ |/~ | pefinerol... RESETECICITAR >
o 3| - —
H
» H 23 =] Aillet weld ~ [t Show Drawing  “E'Explorer
§ —
3218 g
ol =
] ‘ O~
R x|
= v
)
= -
B8 A~
=
@ [ehs
< 2
§
=]
L]
¥ ; . z 1
Hint: FL2Point_3 - Vertical fuse leg pointl
Measurement
Tool | Loop | Ind. Parameter Value [mm] | Validation |Min [mm] Max [m
o M s 0234
H
=
H 2o
M & r2
7 M Fuselegl 0,302 -
< B »
[+7] Show Measurements Only Units:
A )
Result
Uncaibrated RGBS 8bit: 800 X 600 pixels (303, 133] RGB: (103, 109, 121)
Fut Screen  Docked Controls® / Measurement / [vam File Sm ClearAlOverlays0;
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MIKROSTRUKTURY — SW MODUL VELIKOST ZRNA S Al KLASIFIKATOREM

@l‘)))“ 150 643

X 0B o vy L He TR ATk

e, ‘%zvrgg;ﬁw :
I LA
(e
5 B Q;/

e

3 O A £) O
Enter/dvojklik = méfit; mezemik = pfeskodit; nahoru, dolil, koletko mysi - velikost masky; F8 = piekryv; FO = histogram; F10 = reZim; F11 = zvuk

Komparacni metoda

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému

www.jddvorak.cz

Nikon
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W JB- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MIKROSTRUKTURY — SW MODUL VELIKOST ZRNA S Al KLASIFIKATOREM

Nikon

RGE /) Ceveri W Zeers | Modei

Data x  Otewfer omatices s

- B EEm o

- Automatické méfeni die ASTM E1382-97 (2023), ASTM E112-13 (2021), JIS G0551 (2013),
ISO 643 (2012), GB/T 6394 (2017)

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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W JB- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MIKROSTRUKTURY — SW MODUL VELIKOST ZRNA S Al KLASIFIKATOREM

- Al detekce pro austenit, hlinik, mosaz (hrubé + jemné struktury)

www.jddvorak.cz

Nikon

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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A JEC- Kompletni vybaveni metalografické laboratore

OBRAZOVA ANALYZA MIKROSTRUKTURY — SW MODUL LITINA

RGS it 300 x 600 bodd

2 % Oteviens 0 automatices 3

it; e obrazy X Slofa pre b x
2 chiekty ¥ @@@ B3 evowat -

1D pole D grafiu

« Automatické méreni dle ASTM A247-06 (2019)

www.jddvorak.cz

Nikon

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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W JB- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
OBRAZOVA ANALYZA MIKROSTRUKTURY — SW MODUL TLOUSTKA VRSTEV

R ERREEEIEL
Sttt bl e 5 el e

- Asistované méreni tloustky linedrnich, kruhovych i obecnych vrstev, véetné kalotestu

www.jddvorak.cz

Nikon

RGA 8bit: 460 x 230 pixels:

{390, 159] RGB: (236, 205, 112), {1}

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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W JE- Kompletni vybaveni metalografické laboratore

MERENI TVRDOST!I

INNOVATORS IN

ADVANCED

Vyvoj a inovace HARDNESS TESTING
Novd zarizeni, SW funkce, technologie
Siroké portfolium produktd

Dobry pomér vykon / cena

www.jddvorak.cz

@!NNQVATEST

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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W JE- Kompletni vybaveni metalografické laboratore
MERENI TVRDOSTI

+ Metoda Vickers dle ISO 6507
« Motorizace XY, vysoka presnost stolku
* Revolverova hlava s 8 pozicemi

- Mérici + prehledova kamera 18 Mpix

www.jddvorak.cz

@!NNOVATEST

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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W JC- Kompletni vybaveni metalografické laboratofe

www.jddvorak.cz

e , e Q!NNnuaT:g_r
MERENI TVRDOSTI — VICEBODOVE MERENI VRSTEV, METODA CHD L4 Seorias Tt

INNNIQOVA Vickers 1 kgf i i Operator: admin  [Administrator]

icke il 3
PATTERN EDITOR "‘ ! | gy h L QUICK CONTROLS
,r /] ' | i

START
= = , %
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@WJC- Kompletni vybaveni metalografické laboratofe =~ ek —
MERENI TVRDOSTI — COLOR MAPPING ‘::?:.:mr.z.,' s e

Vickers 100 gf Archive l Tester ‘ Visual Operator: admin  [Administrator]

QUICK CONTROLS

51.3 HRC COLOR MAPPING

XXX HBS500 ; : 2D
XXX Mpa ¢ : -

LIVE VIEW
Contour levels
W Show

W Autoranging
W Measurements
W Wireframe

W Legenda

Add to report

Settings ‘ Pattem ‘ Program ‘ Delete ‘ Escape ‘

HARDNESS DIAGRAM X:87.0616mm Y:60.7266mm Z4

Hardness[HV0.1)

<& START
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,JI5- Kompletni vybaveni metalografické laboratore ~ —ieeveres:
vy , PRI o QIMMnUAT:l:T
MERENI TVRDOSTI — VICEBODOVE MERENI SVARU

LIVE VIEW Overview camera

Test 7 » -
settings Delete Escape Save Measure

250Hardness diagram X:0.0000mm Y:0.0000mm Z:-214748.364 Force

230

&
=
=
=
3
=
=
e
iz

11
PointNr

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 39



©IC

www.jddvorak.cz

Kompletni vybaveni metalografické laboratore

o ) QIMMﬂUﬂTFET
MERENI TVRDOSTI — OBRYSOVA TVRDOST i Matetsls Vet Solsus

INNOVA Vickers 3 kgf Archive | Tester ‘ Visual Sys Operator: admin  [Administrator]

PATTERN EDITOR ’ . ; W QUICK CONTROLS

<& START

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 40




W JC- Kompletni vybaveni metalografické laboratofe =~ —
MERENI TVRDOSTI — KiC FRACTURE, LOMOVA HOUZEVNATOST @INNOVATEST

Advanced Maoteriols Tesling Selutions

Kic 10 kgf Archive Tester ‘ Visual ‘ System ‘ Help Operator: admin  [Administrator]

e % - Sapturad
RESULTS b

QUICK CONTROLS

._l

.

Settings ‘ Pattemn ‘ Program ‘ Delete ‘ Escape ‘ Tools —_ _

o
fight

KC METHOD . . .
Indentation Result Crack Length From Comer To .. z e

Diam  0.0998 Autofocus -
HV 1863.39
Kc Method

@ Pt Frachre - O START
E-mod MPa I Dialog visible during movements

Press Reject button to go back to Indent mode

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému 41
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@WJC- Kompletni vybaveni metalografické laboratofe =~ ek —
MERENI TVRDOSTI — PREHLEDOVA KAMERA ’:;:L:mrm: s e

Vickers 1 kgf Operator: admin  [Administrator]

" - .
RESULTS 2 » - . ~* - QUICK CONTROLS
» W - - -

D1

Dz
Nr Value Scale

N
I‘Q- i \ "_ -3 3 {i

snap_161615 snap_161616 snap_161616 snap_161617

[ IR & o | @

v

= snap_ 161618 e snap 161618 @ snap 161613

[t || AR ] v A A+

Settings Pattern ‘ Program Delete ‘ Escape —— Spindle —— -

fa § 3
snap 161619 snap_161619 snap_ 161619 M =nap 161620
HARDNESS DIAGRAM  X:955337mm  Y:58.1898mm  Z0 .. .

: BN N -
. (Bonchocis] (liifocis |

<& START

B 680
630

&0

. ---
:
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Kompletni vybaveni metalografické laboratore

INNOVA

PATTERN EDITOR

MERENI TVRDOSTI — VICEBODOVA MERENI, PATTERNY

Operator: admin  [Administrator]

QUICK CONTROLS

& START

www.jddvorak.cz

@!NNOVATEST

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Metalograficka laborator JD Dvorak

- Navstivte nds na adrese:

JD Dvordk, s.r.o.
Touzimska 897, blok E3
199 00 Praha 18

https://maps.app.qoo.qgl/Gsl1/n5a3xmvCow8B/

Tel.: +420 284 681 646
E-mail: obchod@jddvorak.cz

www.jddvorak.cz

Pfinos metalografie pro feseni vyrobnich problému
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Dekuji za pozornost.

www.jddvorak.cz
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ELECTRON MICROSCOPY FOCUSED ON MATERIAL SCIENCE: ZEISS
GEMINI

I[vana Burianova*

Carl Zeiss spol. s.r.o., Radlicka 3201/14, Prague
*Contact e-mail: ivana.burianova@zeiss.com

Microscopists were introduced to the first FE-SEM (field emission scanning electron microscope) with combined electrostatic and
magnetic lenses in 1993 — the ZEISS Gemini electron optical column. Users instantly realized how beneficial this technology innovation
was, and still is, for gaining the most information out of their samples, even the challenging ones. The Gemini column stands as a
benchmark for high resolution at low kV. The resolution achieved 30 years ago was approximately 4 nm at 1 kV.

Resolution, nm

The column performance has Year  Model 1SkV 1k
been constantly improved. 1993 DEM 92 12 40
To-date, you achieve a 2005 Ul 10 20
resolution of 0.8 nm at 1 kV with J008 Mern g .
Gemini optics (Table 1). N -
2015 GeminiSEM 500 0.6 11
2018 GeminiSEM 560 0.5 0.8

Table 1 Witn
the years

fi ".".'.'_D( ovemen resolution over

What is in for Your Applications?

The progressive development of ZEISS FE-SEMs translates into application advantages including:

e Characterize your specimens with high quality imaging and signal detection from ultra-low to high kV

* Image even challenging material such as magnetic nanoparticles easily with the field-free column

¢ Get more information out of your sample using tailored devices integrated into your ZEISS FE-SEM, e.g., for nanoprobing, AFM or
cryogenic experiments

¢ Investigate the chemical and crystallographic composition with advanced analytics such as EDS, EBSD and Raman

¢ Benefit from software tailored to workflow automation, analysis, and image segmentation

High Resolution at Low kV

The Gemini column with a beam booster, compound objective lens

and in-column detectors works synergistically to support high resolution
SEM imaging at low kV even without

conductive surface coating or stage biasing.

Understand Your Sample by Creating Unique Workflows
Understand your sample fully in both 2D and 3D.

Atlas 5 employs a novel graphical user interface

concept that makes it easy to investigate all your
samples. Design a workflow tailored precisely

to the complexity of your experiment, no matter
whether it’s a simple one-step task or a compound
experiment. A sophisticated workflow

environment guides you all the way from

the setup for automated acquisition to postprocessing
and customized exports, and right on through to analysis.

Microstructural changes after cycling of a solide oxide electro-
lysis cell were studied using the 3D Tomograhpy and the
Analytics module on a ZEISS FIB-SEM. The volume of interest
shows a combination of 3D images with 3D EDS data.
Sample: courtesy of M. Cantoni, EPFL Lausanne, Switzerland
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