=\V/— I WYDZIAL MECHANICZNY TECHNOLOGICZNY

POLITECHNIKA SLASKA

PRACE INSTYTUTU MATERIALOW INZYNIERSKICH | BIOMEDYCZNYCH

Wplyw parametréw procesu SLM na wlasnosci tytanu technicznego Grade |1
A. Wozniak °, M. Adamiak ®

Politechnika Slaska, Wydziat Mechaniczny Technologiczny, Instytut Materiatow
Inzynierskich i Biomedycznych, Zaktad
email: anna.wozniak@polsl.pl

® Student Politechniki Slaskiej, Wydziat Mechaniczny Technologiczny, Instytut Materiatow
Inzynierskich i Biomedycznych

Streszczenie: W pracy analizie poddano probki o geometrii szeScianu wykonane z czystego
tytanu Grade II przy wykorzystaniu technologii Selective Laser Melting (SLM), ktore
roéznicowano w zaleznosci od parametrow procesu druku. Badano wptyw zmiennych
procesowych na struktur¢ oraz wilasnosci fizykochemiczne probek. Na podstawie
przeprowadzonych badan i obserwacji stwierdzono istotny wplyw parametrow druku
na wlasnosci badanych probek.

Abstract: The aim of the work was to analyze samples( the cube geometry) made of pure
titanium Grade Il, obtained from Selective Laser Melting (SLM) technology. The tested
samples were differentiated depending on the SLM technological parameters. The influence
of the technological parameters on the structure and physicochemical properties of tested
samples was investigated. Based on the obtained results, it can be consulted that the 3D
printing parameters has a signification effect on the properties of the tested samples.

Stowa kluczowe: SLM, czysty tytan, SFE, odpornos¢ korozyjna.

1. WSTEP

Obecnie technologie generatywne stanowig jedng z coraz czgéciej wykorzystywanych
metod wytwarzania elementow w aplikacjach medycznych, w tym protetyczno-
stomatologicznych oraz ortopedycznych. W procedurze CAD/CAM do zastosowan
medycznych najczes$ciej wykorzystywane sg procesy selektywnego scalania proszkow
metalowych, takie jak SLS (Selective Laser Sintering), SLM (Selective Laser Melting)
i DMLS (Direct Metal Laser Sintering). Wytworzenie metalowego elementu na etapie CAM
sprowadza si¢ do naniesienia na platform¢ robocza materiatu w postaci sproszkowanego
metalu (najczescie) tytan 1 jego stopy, stale nierdzewne np. 316L, stopy kobaltu) za pomoca
ostrza lub belki rozprowadzajacej [1-3]. Nastgpnie rozpoczyna si¢ ekspozycja laserowa.
Promien lasera po przej$ciu przez uktad optyczny kierowany jest na powierzchni¢ proszku,
ktory jest przetapiany w sposob selektywny. Skupiona wigzka lasera, prowadzona jest
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zgodnie z bitmapg, stanowigcg wirtualny zapis tworzonego detalu. W tego typu urzadzeniach
wykorzystywana jest wigzka laserowa z zakresu bliskiej podczerwieni (zazwyczaj dtugosé
fali ok. 1064 nm), ktorej zrodtem moze by¢ laser CO,, nowoczesny laser Swiattowodowy lub
iterbowy. Kazda kolejna warstwa modelu tworzona jest z nowo naniesionego proszku
podawanego z ruchomego podajnika i naktadana jest na poprzednich, po uprzednim obnizeniu
si¢ platformy roboczej. Czynno$ci powtarzane sa n-krotnie, az do uzyskania pelnej geometrii
elementu. W porownaniu do konwencjonalnych technik wytwarzania, technologia
selektywnej laserowej mikrometalurgii proszkéw wyr6znia si¢ wieloma zaletami, do ktorych
mozna zaliczy¢ wysoka doktadno$¢ wymiarowg elementdw oraz mozliwo$¢ wytworzenia
skomplikowanych pod wzgledem ksztattu 1 konstrukcji wewngtrznej elementéw
funkcjonalnych. Dodatkowo powstalty model posiada jednolita budowe i wykazuje whasnosci
mechaniczne materialu z ktérego powstat, bez domieszek produktéw spalania, ktore powstaja
przy tradycyjnym odlewaniu [5-8]. Wtasnosci gotowych elementow, pozyskiwanych
za posrednictwem technologii generatywnych zalezg jednak $ci$le od parametréw procesu
technologicznego, ktore stanowig ograniczenie procesowe. Parametry procesu selektywnego
topnienia laserowego schematycznie mozna skategoryzowaé w cztery Kkategorie:
(1) parametry zwigzane z laserem, (2) parametry zwigzane ze skanowaniem, (3) parametry
zwigzane z proszkiem, (4) parametry zwigzane z temperaturg. Istotng rol¢ odgrywaja rowniez
parametry wynikowe, charakteryzujace przeprowadzony proces SLM 1 posiadajace
bezposrednie przetozenie na aspekt ekonomiczny [1-3, 5-8].

2. MATERIAL I METODY BADAN

Badania przeprowadzono na probkach tytanowych - Grade Il (Tablica 1), w postaci
szescianOw o wymiarach 1x1x1 cm, wytworzonych w technologii SLM. Do procesu
wykorzystano proszek firmy RENISHAW o czgstkach wielkosci > 45 pum. Probki
zroznicowano na 4 grup (Tablica 2) w zalezno$ci od parametrow procesu, gdzie jako zmienne
procesowe wytypowano: moc lasera P [W], szybkos¢ wigzki lasera SP [mm/s], odlegtos¢
migdzy punktami skanowania PD [mm]. Jako parametry state przyjeto grubos$¢ warstwy
t [mm] oraz gestos¢ energii lasera E [J/mm?], przyjeta na poziomie 75 J/mm?®. Celem pracy
byto okreslenie wptywu parametrow procesu SLM na wlasnos$ci probek.

Tablica 1. Sktad chemiczny tytanu Grade Il
Table 1. Chemical composition of Grade 11

Pierwiastek
@) Fe H C N Ti
<05 <0,3 <0,015 <0,10 <0,03 Reszta
Tablica 2. Parametry procesu SLM
Table 2. The manufacturing parameters of SLM process
Nr P, [W] SP, [mm/s] PD, [mm] t, [mm]
. 50 1343 0.02 0.025
1. 100 353 0.1 0.025
1. 100 1300 0.04 0.025
V. 200 1333 0.07 0.025
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Probki przed badaniami zostalty poddane obrobce mechanicznej obejmujacej szlifowanie
oraz polerowanie. Czynnoéci wykonano na szlifierko-polerce TERGAMIN — 30 firmy
Struers.

2.1. Analiza SEM/EDS

Celem obserwacji topografii powierzchni badanych probek, wykorzystano Skaningowy
Mikroskop Elektronowy Supra 35 firmy Zeiss, wyposazony W detektor typu SE do rejestracji
elektronow  wtornych. Obserwacje mikroskopowe przeprowadzono przy napigciu
powiekszajacym 20 kV i1 powigkszeniu rzedu 1000 — 200000x. Dodatkowo przeprowadzono
analize¢ sktadu chemicznego w mikroobszarach za pomocg spektroskopii dyspersyjnej energii
rentgenowskiej (EDS).

2.2. Pomiary gestosci

Gestos¢ badanych probek zostata zmierzona w oparciu o metode Archimedesa. W tym celu
wykorzystywano wage analityczng o doktadno$ci pomiarowej 0,0001 g.

2.3. Pomiary chropowatosci

Badanie chropowato$ci powierzchni probek wykonano w oparciu o metode stykowa przy
wykorzystaniu profilometru Surftronic 25 firmy Taylor Hobson. Pomiar przeprowadzono
wzdtuz odcinka pomiarowego o dlugosci A = 0,8 mm z doktadno$cig = 0,1 mm. Dla kazdej z
prébek pomiar wykonano trzykrotnie. Na podstawie pomiardw wyznaczono parametr R, -
$rednia arytmetyczna rzgdnych profilu (PN EN ISO 4287).

2.4. Pomiary kata zwilzania

W celu okreslenia wtasnosci fizykochemicznych badanych probek przeprowadzono
pomiary kata zwilzania oraz obliczenia Swobodnej Energii Powierzchniowej SEP. W tym
celu wykorzystano stanowisko pomiarowe wyposazone w goniometer Surftens Universal
firmy OEG oraz komputer z oprogramowaniem Sueftens 4.5, stuzacego do analizy
zarejestrowanych obrazéw kropel. W badaniu, jako ciecze pomiarowe wykorzystano wodg
destylowang (6w) (prod. Poch S.A.) oraz dijodometanu (6d) (prod. Merck Sp. Zoo), ktorych
krople o objetosci 1,5 um kazda nanoszono na powierzchni¢ badanych prébek. Pomiar
wykonywano w temperaturze pokojowej rownej 289 K (25 °C). Do obliczen przyjeto wartoéci
swobodnych energii powierzchniowych oraz ich sktadowe, tj. polarng 1 dyspersyjnag dla
metody Owens'a - Wendt'a (Tablica 3).

Tablica 3. Wartosci SEP oraz jej sktadowych polarnej 1 apolarnej dla cieczy pomiarowych
wykorzystanych w metodzie Owens’a — Wendt’a.

Table 3. The values of SFE and their polar and apolar components for measure liquids used
in Owens — Wendt method

Woda destylowana Dijodonometan
v, [mI/m?] 72,80 50,80
y?, [mlim?] 21,80 50,80
yE, [miim?] 51,00 0,00
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3. DYSKUSJA
3.1. Analiza SEM/EDS

Na podstawie przeprowadzonych obserwacji mikroskopowych (Rysunek 1) dla probek
grup od I do Il stwierdzono wystepowanie licznych defektow powierzchni, wérdd ktérych
wyrozni¢ mozna brak dostatecznego przetopu w postaci tzw. zjawiska kuleczkowania,
pckniecia, a nawet brak przetopu w calej objetosci probki. Probki grupy numer IV
wykazywaly jednolita powierzchni¢ pozbawiong wad, a przeprowadzona analiza EDS
wykazata zgodno$¢ sktadu chemicznego w mikroobszarasz z karta materialowa
(RENISHAW).

b)

Mag= LO0KX EHT = 10.00kV 10 pm

WD=113mm  Signal A =SE2 H
Rysunek 1. Topografia powierzchni badanych probek, a) I grupa, b) IV grupa
Figure 1. Surface topography of tested samples a) 1% group, b) 4" group
a) b)-, T

493
92,07

SE1 10pm MR ke e T

Rysunek 2. Wyniki analizy SEM/EDS
Figure 2. Results of SEM/EDS analysis

3.2. Pomiary gestoSci

Wyniki pomiarow gestosci probek przedstawiono w Tablicy 2. Zgodnie z karta
materiatowg (RENISHAW) oraz zaleceniami normatywnymi PN EN ISO 5832 [9] czysty
tytan GRADE II powinien wykazywacé gestos¢ na poziomie p = 4,51 g/cms. Zmierzone
warto$ci gestosci wszystkich probek byly nizsze niz pozadana gesto$¢ 1 miescity sig
w zakresie p = 3,72 + 4,31 g/cm3, gdzie najwyzsza warto$¢ zarejestrowano dla probek
grupy V.
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Tablica 4. Wyniki pomiarow gestosci
Table 4. Results of material density measurements

Nr |Gestosé, [g/cm’]
l. 3,87
. 3,72
Il. 4,25
V. 4,31

3.3. Pomiary chropowatosci

Na podstawie otrzymanych wynikéw pomiarow chropowatosci (Tablica 5) stwierdzono,
ze najnizsze wartosci parametru R, zostaly zarejestrowane dla IV grupy badanych probek,
gdzie $rednia warto§¢ pomiarow wynosita Ry = 0,32 um. W przypadku pozostatych grup
probek warto$ci chropowatosci miescilty si¢ w przedziale R, = 0,76 = 0,96 pum, gdzie
najwigksza wartos¢ odnotowano dla probek grupy III.

Tablica 5. Wyniki pomiaréw chropowatosci powierzchni
Table 5. Results of surface roughness measurements

Nr Ra, [um]
l. 0,80
. 0,76
M. 0,96
V. 0,32

3.4. Pomiary kata zwilzania

Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw kata zwilzania, stwierdzono wystgpowanie
hydrofilowego charakteru powierzchni dla wszystkich badanych probek — zmierzone wartos$ci
byty mniejsze od 90°i miescity si¢ w zakresie ® = 45,65 +79,03°.

Tablica 6. Wyniki pomiarow kata zwilzania oraz obliczen SEP
Table 6.. Results of contact angle measurements and SFE calculation

, _ L 0 Sktadowe swobodne;j energiizpowierzchniowej,
Sredni kat zwilzania, © [ ] SEP [mJ/m’]
Ciecz pomiarowa
L.p. ¥s ve e
Woda .
Dijodonometan
destylowana
l. 55,27 49,12 46,99 17,96 28,93
. 55,53 52,21 45,30 15,56 29,20
M. 45,65 53,36 53,27 12,84 40,43
V. 79,03 51,26 34,96 25,05 9,91
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Najwigksza warto$¢ kata zwilzania zostala zarejestrowana dla probek grupy IV, co
potwierdza zalozenie, ze wraz
ze zmniejszeniem warto$ci parametru chropowatos$ci R,, wartos¢ kata zwilzania zrasta [4-8].
W  oparciu przeprowadzone obliczenia wykazano, ze, wartosci swobodnej energii
powierzchniowej SEP dla grup probek | =+ 1l sg zblizone 1 wynoszg
vs = 45,30 + 53, 27 mJ/m? oraz stwierdzono wystepowanie wysokich wartosci sktadowych
polarnych i nieskich wartoSci skladowych apolarnych, co wskazuje na wigksze
powinowactwo do grup polarnych. W przypadku probek grupy IV zarejestrowano odwrotne
zaleznosci — warto$¢ SEP byla najmniejsza w grupie badanych probek i1 wynosita
vs = 34,96 ml/im% a wartosci skladowych apolarnych byly wicksze w pordwnaniu
do sktadowych grup polarnych, wskazujac na wigksze powinowactwo do grup apolarnych.

4. WNIOSKI

Na podstawie otrzymanych wynikéw stwierdzono, ze zespolem optymalnych wlasnosci
cechowaty si¢ probki grupy IV wytworzone przy parametrach procesowych: P =1 50 W,
SP = 1333 mm/s. W oparciu o obserwacj¢ mikroskopowe oraz analiz¢ SEM/EDS
zaobserwowano dla tych probek jednorodng struktura, pozbawiona defektow oraz
stwierdzono zgodno$¢ skladu chemicznego w mikroobszarach z karta materiatlowa
(RENISHAW) 1 zaleceniami normatywnymi (ISO 5832). Dla pozostatych grup badanych
probek zostaty zaobserwowane liczne nieciaglosci powierzchni oraz obszary nieprzetopione
catkowicie, a nawet brak przetopu w calej objetosci probki. Probki grupy
IV charakteryzowaty si¢ dodatkowo gegstoscia p = 4,31 g/cm3 najbardziej zblizong
do pozadanej (p = 4,51 g/cm®), najwyzszymi warto$ciami kata zwilzania © = 79 °. W wyniku
przeprowadzonych obserwacji 1 badan, stwierdzono istotny wplyw parametréw druku
na wiasnosci probek. Stwierdzono, ze nieprawidlowy dobdér zmiennych procesowych sprzyja
powstawaniu defektow w postaci nieprzetopionego materialu proszkowego oraz licznych
porow 1 zaglebien, co wplywa na pogorszenie wlasnosci fizykochemicznych probek,
wykluczajac tym samym ich uzycie w aplikacjach medycznych.

LITERATURA

1. Borsuk-Nastaj B., Mtynarski M., Zastosowanie technologii selektywnego topienia laserem
(SLM) w wykonawstwie statych uzupetnien protetycznych, Protetyka Stomatologiczna,
tom 62, zeszyt 3, 2012, str. 203-210.

2. Wysocki B., Maj P., Krawczynska A., Rézniatowski K., Zdunek J., Kurzydtowski K.J.,
Swieszkowski W., Microstructure and mechanical properties investigation of CP titanium
processed by Selective laser Melting (SLM), Journal of Materials Processing Technology,
vol. 241, nr, 2017, str. 13-23.

3. Kroél M., Dobrzanski L.A., Reimann L., Czaja 1., Surface quality in Selective laser metlting
of metal powders, Archives of Materials Science and Engineering., vol. 60, nr 2, 2013,
str. 87-92.

4. Wozniak A., Zigbowicz B., Zigbowicz A., Walke W., Physicochemical properties of oxide
ZrO, layer deposited by sol-gel method on Ti-6Al-7Nb alloy, Archives of Metallurgy and
Materials, vol. 63(3), 2018, str. 1209-1215.



286 Prace Instytutu Materiatow Inzynierskich i Biomedycznych, 2019(1)

5. Ziebowicz A., Wozniak A., Zigbowicz B., Kosiel K., Chladek G., The effect of atomic
layer deposition of ZrO, on the physicochemical properties of cobalt based alloys intended
for prosthetic dentistry, Archives of Metallurgy and Materials. Vol. 63(3), 2018, str. 1077-
1082.

6. Zigbowicz A., Wozniak A., Zigbowicz B., The influence of manufacturing technology on
the physicochemical properties and electrochemical prosthetic materials, Springer
International Publishing AG 2018 349 M. Gzik et al. (eds.), Innovations in Biomedical
Engineering, Advances in Intelligent Systems and Computing 623, pp. 349-257.

7. Zigbowicz A., Wozniak A., Zicbowicz B., Adamiak M., Borylo P., Microstructure and
properties of CoCr alloys used in prosthetic procedure, Archives of Materials Science and
Engineering, 89(1), 2018, str. 20-26, data wydania: styczen 2018

8. Wozniak A., Zigbowicz A., Adamiak M., Problemy nedropol'zovania. Mezdunarodny;j
forum-konkurs molodyh uéenyh, Sankt-Peterburg, 18-20 aprela 2018 g. Sbornik nau¢nyh
trudov. Cast' 1. Sankt-Peterburg : Sankt-Peterburgskij Gornyj Universitet, 2018, bibliogr. 5
poz., s. 112-114.

9. PN EN ISO 5832



