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ABSTRAKT

Spracovanie materidlov na baze horcika technoldgiou Selective laser melting, je vd’aka
jeho vysokej reaktivite v poc¢iato¢nych fazach vyvoja. Tato praca sa zaobera
objasiiovanim vplyvu jednotlivych procesnych parametrov pri spracovani hor¢ikovych
zliatin na vysledn porozitu materidlu. Cielom je vypracovanie uvodnych
experimentov pre posun V spracovani horéikovych zliatin aditivnymi technologiami.
Teoreticka Cast’ prace obsahuje nahl'ad do problematiky SLM a prehl'ad sticasného
stavu poznania spracovania hor¢ikovych zliatin touto technolégiou. Analyzou
teoretickej Casti bol navrhnuty hlavny objemovy test tejto prace. Vybranym
materidlom pre tento test bola biodegradibilna horcikova zliatina WE43. Na tejto
zliatine, podl'a znalosti autora tejto prace, nebol doposial’ publikovany Ziaden vyskum.
Na zaklade vysledkov experimentu boli zhotovené zavislosti jednotlivych procesnych
parametrov na vyslednej relativnej hustote vzoriek. V zavere boli ziskané vystupy
porovnané s odbornou literatirou.

KEUCOVE SLOVA

SLM, Selective laser melting, hor¢ik, hor¢ikové zliatiny, procesné parametre, WE43

ABSTRACT

The processing of magnesium-based materials with Selective laser melting technology
is due to its high reactivity in the initial stages of development. This bachelor thesis
deals with the elucidation of impacts of individual process parameters in processing of
magnesium alloys on the resulting material porosity. The aim is to develop initial
experiments for the shift in the processing of magnesium alloys by additive
technologies. The theoretical part contains an insight into the SLM technology and an
overview of the current state of knowledge of processing of magnesium alloys by this
technology. By the analysis of the theoretical part, the main volume test of this thesis
has been designed. The selected material for this test was the biodegradable
magnesium alloy WE43. According to the author's knowledge, no research has been
published on this alloy so far. Based on the results of the experiment, the dependencies
of the individual process parameters were made on the resulting relative density of the
samples. At the end, the outputs were compared with the literature.

KEY WORDS

SLM, Selective laser melting, magnesium, magnesium alloys, process parameters,
WE43
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UvoD

1 UVOD

Aditivne technoldgie maju celt radu vyhod oproti konvenénym obrabacim metodam.
Ich zakladom je postupné pridavanie materidlu, ¢o umoznuje komplexnost’ tvarov.
Ekonomickost’ procesu je taktiez d’alSou velkou vyhodou. Jednou z masivne
rozvijajucich sa technologii sucasnosti je aj Selective Laser Melting. Jej podstatou je
tavenie kovového prasku laserom. Pomocou tejto technologie je v dnesnej dobe mozné
spracovat’ §iroké spektrum materialov, ako napriklad hlinik, nehrdzavejacu ocel’ alebo
titan [1]. Menej pouzivany kov, ktory je na vzostupe je hor¢ik a jeho zliatiny. Vd’aka
svojej nizkej hustote (1,74 g/cm®) ma vyuzitie v aplikaciach, pri ktorych je nizka
hmotnost’ nevyhnutnostou. Jeho hustota je od hlinika mensia dokonca az o 33 %.
Materidly, na baze hor¢ika sa vyznacuju taktiez vynikajucou obrobitel'nostou,
vysokymi tlmiacimi vlastnostami, vysokou tepelnou stabilitou, skvelou tepelnou
a elektrickou vodivost'ou a odolnost'ou voéi elektromagnetickému ziareniu. Oblasti
pouzitia hor¢ika vSak maju svoje obmedzenia, medzi ktoré patri nizka odolnost’ voci
kor6zii, nizky modul pruznosti, nizka pevnost’, obmedzena taznost’ a huzevnatost’ pri
izbovej teplote a nizka odolnost’ voci teceniu materialu [2]. Modul pruznosti hor¢iku
(41 —45 GPa) sa priblizuje modulu pruznosti I'udskej kosti (3 — 20 GPa) omnoho viac,
nez moduly pruznosti bezne pouzivanych biomateridlov, ako napriklad titinovych
zliatin (110 — 117 GPa) alebo Co-Cr zliatin (230 Gpa) [3]. Kombinacia tejto vlastnosti
s jeho biokompatibilitou, biodegrabilitou a osteokonduktivitou robi tento material
jednym z najperspektivnejSich biomateridlov stGcasnosti. Vyuzitie horéika a jeho
zliatin je vSak vo velkej miere obmedzené jeho vyrobou. Odlievanie je najcastejSia
metodda spracovania horcika [2]. Vysoka reaktivita hor¢ika limituje pouzitie aditivnych
technologii v tejto oblasti, a to je aj dovod, preco st vyskumy niektorych jeho zliatin
eSte stale vo vyvoji. SLM je progresivna technologia a horéik a jeho zliatiny
spracované touto technoldgiou maju potencidl najst’ si v budicnosti uplatnenie
napriklad v biomedicine alebo automobilovom ¢i leteckom priemysle.

Obr. 1-1 Cast’ bedrového kibu (acetabular cup) vyrobena technolégiou
SLM [4]
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2 PREHEAD SUCASNEHO STAVU POZNANIA

2.1 Technolégia SLM

Selective laser melting je proces, pri ktorom vysoko-vykonny laser tavi vybrané oblasti
prasku, vrstvu po vrstve, podla CAD dat. Slovo ,,selective” z nazvu znamena, ze
tavené su len vybrané Casti prasku, ,,laser oznacuje, ze na proces je pouzity laser a
slovo ,,melting* znamena, ze prasok sa tavi. Stavebny proces za¢ina umiestenim tenkej
vrstvy kovového prasku na podkladovu dosku v stavebnej komore. Po naneseni prasku
laser s vysokou hustotou energie roztavi vybrané oblasti podl'a spracovanych dat. Po
ukonceni skenovania podkladova doska poklesne o hribku jednej vrstvy, ktord je
zvyc¢ajne 20 — 100 um [5] a d’alSia vrstva je nanesena a nasledne roztavena laserom.

7 /

/ Powder
Substrate plate /

Moving
platform

1. First layer. ii. n layer.

iii. Loose powder removed,
finished part revealed.

Obr. 2-1 Schéma SLM procesu [6]

Tento proces sa znovu opakuje az kym nie je cely diel hotovy. Pri vysokych teplotach
pri tomto procese hrozi reakcia kovu s atmosférou, preto je priestor komory vyplneny
inertnou atmosférou, ktora je zvycajne z N2 alebo Ar. U vysoko reaktivnych
materidlov sa pouZiva argon, pretoZe je inertnejsi ako dusik (viz. periodicka tabulka
prvkov) a zaroven dusik reaguje s niektorymi kovmi a vytvara nitridy. Ako je zrejmé
z obr. 1, vyrabany diel je podopierany prebyto¢nym praskom a podpera je potrebna
len ak je uhol medzi podkladovou doskou a dielom v&csi nez 45° [7].

2.2 Procesné parametre

SLM vyzZaduje doslednti volbu procesnych parametrov nutnych k predchadzaniu
problémov, Stymto procesom spojenych, ako napriklad oxidacia, balling efekt,
teplotna nestabilita [2]. Procesné parametre maji zasadny vplyv na vysledné
mechanické vlastnosti kKomponentu. NajdolezitejSie z nich st vykon laseru, skenovacia
rychlost, vzdialenost' stop a Sirka vrstvy, ktord sa tavi. VSetky tieto parametre
ovplyviuju mnozstvo energie (hustotu energie), ktoré je privadzané behom procesu do
miesta tavby a je definované ako

E = (2.2)

N

2.1

2.2
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PREHLAD SUCASNEHO STAVU POZNANIA

Kde P je vykon laseru, v je rychlost’ skenovania, s je vzdialenost’ stop at je Sirka
tavenej vrstvy [8]. Medzi dalSie procesné parametre patri napriklad skenovacia
stratégia a kvalita prasku.

Hatch spécing |
-/.
/
!
|
|

Powder bed

Layer
thickness

= N

Preceding layers or substrate plate

Obr. 2-2 Zakladné procesné parametre [6]

Vysledné mechanické vlastnosti su vo velkej miere ovplyvnené uvedenymi
procesnymi parametrami.

2.3 Efekt procesnych parametrov na horcikové zliatiny

U roznych hor¢ikovych zliatin sa v zavislosti na vykone laseru a skenovacej rychlosti
vyskytuji Styri hlavné oblasti ,,chovania“, ktoré vo svojej praci popisal Manakari
a kol. [2] a su vysvetlené v nasledujucich podkapitolach.

2.3.1 Oblast’ vel’kej vstupnej energie

Pri energetickej hustote, ktora je prili§ velkd z dovodu vel'mi vysokého vykonu laseru,
nastava vyparovanie a ionizacia prasku kvoli nizkemu bodu varu horéiku (1093 °C).
Vypareny prasok prudko expanduje a poskodzuje roztaveny bazénik, ¢o vedie
K porusovaniu stop. ZvySend energeticka hustota spdsobuje prehriatie tavného
bazéniku, o ovplyvinuje dynamickl viskozitu. Roztaveny hor¢ik ma omnoho mensiu
hodnotu dynamickej viskozity (1,5 Pa-s) nez Zelezo (6,93 Pa-s) a titan (2,2 Pas).
Vysoka hodnota energetickej hustoty spdsobuje vysoké tepelné napitie, ktoré znizuje
viskozitu roztaveného kovu a mdze zapri€init’ deforméciu kone¢ného dielu.

2.3.2 Oblast’ nizkej vstupnej energie

Pri pouziti nedostatocného vykonu laseru a pomerne velkej skenovacej rychlosti
nemusi dojst’ k dosiahnutiu teploty tavenia magnézia (650 °C), takze praSok sa tavi len
Ciastocne. Energetickd hustota je nedostatocna na vytvorenie adekvatnej tekutej faze.
Aj ked’ medzi casticami doslo k ¢iastocnej fuzii, vysledkom st krehké vzorky so
zvy$kami neroztaveného prasku na povrchu, velkou porozitou alebo delaminaciou
(viz obr. 2-3). Pri prili§ vysokej skenovacej rychlosti sa kvoli malej hustote
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PREHLAD SUCASNEHO STAVU POZNANIA

a chemickym vlastnostiam hor¢iku moze prasok dostat’ do atmosféry v komore, kde
oxiduje, vytvara ¢iernu hmlu (MgO) a znecistuje stavebni komoru.

2.3.3 Oblast’ formovania

V tejto oblasti je hustota energia dostato¢na nato, aby viskozita klesla natol’ko, Ze sa
tavenina moze vhodne rozvrstvit’ na uz spracované vrstvy. Tato zona je najziadanejSia
a je v nej mozné postavit’ diely s hustotou 75 — 99,5 % bez vacsich defektov.

2.3.4 Oblast’ ballingu

Balling efekt je charakterizovany hromadenim gul'ovitych castic z dévodu
nedostato¢nej hustoty energie v mieste tavby, a to napriklad kvoli nizkym vykonom
laseru, vysokej skenovacej rychlosti alebo velkej hribky vrstvy. Jeho pri¢inou je
nedostatocnd zmacavost tavného bazéniku s predchadzajicou vrstvou, ktora
ovplyviuje tvorbu stopy atym brani vytvaraniu dalSich vrstiev. Vyskyt ballingu
sposobuje tepelné namahanie aslabé prepojenie medzi zrnami a vrstvami, ¢o sa
prejavu napriklad v zhorSenom povrchu dielu.

Melt ball formation Delamination
Obr. 2-3 Balling a delaminacia [9]

2.4 Horcikové zliatiny spracované technolégiou SLM
Nasledujiice podkapitoly pojednavaju o najpouzivanejSich horcikovych zliatinach
spracovanych technolégiou SLM. Vhodné procesné parametre sa pohybuju
V podobnych hodnotach u véacsiny zliatin, preto sa pri vyskumoch ziskané hodnoty
parametrov jednej zliatiny mézu aplikovat’ aj na iné druhy zliatin.

2.4.1 AZ91D

AZ91D je najrozSirenejSia horcikova =zliatina na odlievanie. Ma vynikajicu
kombinaciu dobrych mechanickych vlastnosti a odolnosti vo¢i kordzii. Skladd sa
z hliniku (8,3 — 9,7 hm.%), zinku (0,35 — 1 hm.%), manganu (0,15 — 0,5 hm.%) a
z hor¢iku, ktory tvori zbytok [10]. Tato zliatina sa pouziva v automobilovom
priemysle a v poréznych implantatoch v medicine.

2.3.3

2.3.4

2.4

2.4.1
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PREHLAD SUCASNEHO STAVU POZNANIA

Wei a kol. [11] ako jedny z prvych spravili pomerne rozsiahly vyskum ohl'adom
procesnych parametrov tejto zliatiny. Pouzivali laser typu IPG YLR-200 (A=1.07 pm)
s vykonom 200 W pri argénovej atmosfére s malou koncentraciou H20 a Oz (50 ppm).
Skenovacia stratégia sa skladala z obojsmernych stop, priCom vrstva ,,n“ bola vzdy
V X-smere a vrstva ,,n+1° sa natoCila o 90° (v y-smere). Hribka vrstvy dosahovala
0,04 mm. Vo svojom vyskume dokazali, Ze tvarovatel'nost’ priamo zavisi na hustote
energie, ktord sa vypocita uz uvedenym vztahom (rovnica 2.2). Energetickd hustota
rozdel'uje takzvanu procesntit mapu (0br. 2-4) na Styri zony.

-

X

Flocculent deposits

| o A A
S (77UmmBEV . (58M/mm3>Ev
* . >66J/mm3) * >38J/mm?)
S a .

A

Scanning dire®lion

£
3
g, 011 x ‘\ (o] [e) X \A A
S A\ B T R
Q \ N b )
@ 0.09| =x ‘0 () o o ‘.a =
S (4200imm™ ' (167ummP>Ev | R ‘\ .
T Ev>2140mm?),  >834mm?) 2 N !
0.07 x x\ o o o e . -

\

10 20 30 40 50 60
Scanning velocity (m/min)

Obr. 2-4 Procesna mapa rozdelena podl'a hustoty energie [11]

V oblasti A (obr. 2-4) vysoké hodnoty energetickej hustoty (nad 214 J/mm?) zvySovali
teplotu v tavnom bazéniku natol’ko, ze dochadzalo k vyparovaniu prasku z dévodu
nizkeho bodu varu avysokych tlakov par horc¢iku. Odpareny prasok prudko
expandoval a vytvaral spétny tlak na miesto tavby. To spdsobovalo porusenie tavného
bazéniku a odfukovanie neroztavené¢ho prasku. Celkovo bol proces neuspesny.
V oblasti B pri energii v rozmedzi 83 — 167 J/mm?® dokazali vyrobit vzorky bez
viditenejsich defektov. Pri hodnote 166,7 J/mm? vsak stale dochadzalo k vyparovaniu
prasku a teda k poruSovaniu stopy a vlo¢kovitym depoziciam (obr. 2-4 vlavo hore).
V oblasti C (66 — 77 J/mm?®) vznikal balling efekt na povrchu. Gulovité &astice
paralelné so smerom skenovania spolu s mnoZstvom neroztaveného prasku
sposobovali zhorSeny povrch (obr. 2-4 vpravo dole). V poslednej oblasti D, v ktorej
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PREHLAD SUCASNEHO STAVU POZNANIA

bola hustota energie mensia ako 58 J/mm?®, sa v dosledku netplného tavenia vicSiny
prasku dosiahli vzorky bez mechanickej pevnosti.

Wei a kol. [11] d’alej merali porozitu vzoriek. Pre kazda vzorku boli po braseni a
lesteni vykonané optické mikrofotografie pri 50-nasobnom zvécseni. Obr. 2-5 ukazuje
zavislost medzi relativnou hustotou, skenovacou rychlostou a rdéznymi
vzdialenost’ami stop. Ako je zjavné z obrazku, relativna hustota klesa pri zvysujucej
sa rychlosti skenovania pri vSetkych vzdialenostiach stop. To dokazuje, ze relativna
hustota je zavisld na privadzanej energii. Ak je pri procese relativne vysoka
energetickd hustota dosiahnutd malou skenovacou rychlost'ou, prasok sa stihne uplne
roztavit aplyny vytvarané vtavnom bazéniku sa dokazu uvolnit. Naopak, pri
vysokych rychlostiach skenovania sa prasok tavi len ¢iasto¢ne a plyn nestiha unikat’.
To vedie k zmenSeniu relativnej hustoty vzorky. Vo svojej stadii dokazali vyrobit
vzorku s relativnou hustotou 99,52 % pri energetickej hustote rovnej 166,7 J/mm?
(P=200 W, v= 333,33 mm/s, s= 0,09 mm, t= 0,04 mm).

100 '
98 = - .
96 o
94 4 A
92 ]
2 90 - :
> e -
g -
g o]
o &4 A
L= 1
= a2 -:
e 80 o Sy
jx ]| = 0.07mm Hatch spacing
78 1| e 0.09mm Hatch spacing v
76 4 | 4 0.11mm Hatch spacing -
74 - v 0.13mm Hatch spacing
72 T T . T L T ” 1
20 30 40 50 60
Scanning Velocity (m/min)

Obr. 2-5 Relativna hustota v zavislosti na procesnych parametroch [11]

Schmid a kol. [12] uskutocnili o ¢osi odlisny vyskum. Pouzivali IPG vlaknovy laser
(YLM-100). Zo zaciatku pouzivali argonovu atmosféru s 0,3% obsahom O». Priemery
Castic boli v rozsahu od 15 —45 um a stavebna doska bola zo zliatiny AZ31 s hrubkou
1,5 mm. Na zaciatok urobili skaSobné testy navarov len na stavebnej doske, ktorej
absorbanciu zvysili zdrsnenim povrchu. Vykon laseru shodnotou 15 W bol
nedostato¢ny pri vSetkych skenovacich rychlostiach. Pri vykone 30 W a rychlosti
nad 200 mm/s bola stopa laseru na niektorych miestach porusend. Pre vyssie hodnoty
vykonu (75 a90 W) askenovacej rychlosti 20 mm/s sa stopa nepravidelne
vyformovala ako je zrejmé z nasledujiiceho obrazku.
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e
28 N oy >

P;:30 W vz: 200 mm/s E;:0,15 J/mm

P;:90 W ve: 200 mm/s  E;: 0,45 J/mm

Obr. 2-6 Jednotlivé navary na stavebnej doske zo zliatiny AZ3 [12]

Aby zistili vplyv vzdialenosti stop, rozhodli sa pouzit maximalny vykon laseru
(90 W) a rozne rychlosti skenovania. Vytvorili vzorku dlht 14 mm, pri¢om ju rozdelili
na sedem Ccasti podla vzdialenosti stop (kazda cast’ bola dlha dva milimetre) .
Nepodarilo sa im dokazat” vyskyt Styroch oblasti, rozdelenych podl'a energetickej
hustoty, ktoré su opisané v reSerSnej Casti tejto prace.

P90 W v,: 300 mm/s Hatch distance A
150 130 110 90 70 50 30 um 10

57 66 78 95 122 171 286 J/mm* 857
Volume energy density £, 1 mm

P,:90 W v,: 700 mm/s Hatch distance 4
150 130 110 90 70 50 30 pm 10

33 Y 52 73 J/mm® 36
Volume energy density £, I mm

24 28

Obr. 2-7 Vplyv vzdialenosti stop [12]
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Na d’alsi vyskum zvolili tieto hodnoty: P= 90 W, v= 700 mm/s, s= 35 um, t= 30 um
(E=122 J/mm?®). Snazili sa 0 vytvorenie kocky s najlepsim povrchom a tvrdostou.
Vybrané vzorky st na obr. 2-8, pricom ,,l;* je nami oznaované ,,t* a ,,R; stt hodnoty
tvrdosti, ktoré vSak nie su predmetom tejto prace, preto sa nimi nebudeme zaoberat’.
Vsetky zvolené hrubky vrstvy viedli k drsnému povrchu avsak vzorky s hrabkou od
25 — 45 um mali najhladsi povrch. Z ich vyskumu vyplynulo, Ze zmena hrubky vrstvy
v rozsahu od 15 — 45 pm nema velky vplyv na tvrdost’ vzorku a percentualny pocet
chybnych vzoriek. V d’alSom vyskume sa z dovodu vysokej afinity hor¢iku s kyslikom
snazili ur¢it’ vplyv obsahu kysliku v inertnej atmosfére. Zistili, ze obsah kysliku v nimi
skimanom rozmedzi 0,09 — 0,6 % nemd zasadny vplyv na vyslednu hustotu
a percentualny pocet chybnych vzoriek.

[:15pum  R:3135 um [:35pum R:442 pm [:60 pm  R: 1769 um

(® Built direction Recoating direction —3» 5 mm

Obr. 2-8 Kvalita povrchu pri ré6znych hribkach vrstiev [12]

2.4.2 Cisty hor¢ik

Vo svojej elementarnej forme ma horcik leskly Sedy kovovy vzhlad a je mimoriadne
reaktivny. V prirode sa vyskytuje v horninach ako karnalit, dolomit, magnezit, olivin
a mastenec [13].

Prvé vyskumy navarov (single trackov) ¢istého horéiku urobili Ng a kol. [14, 15].
Prasok ktory pouzili bol tvoreny z 98,44 at.% horcikom (zvySok O) a nanasali ho vo
vrstvach s hrubkou 0,5 mm. Velkost ¢astic boli v intervale od 10 do 45 um. Inertna
atmosféra bola tvorena argénom s privodom 20 I/hod. Pouzivali kontinualny laser typu
Nd:YAG s vinovou dizkou 1.016 um. Efekt procesnych parametrov na vlastnosti
a vzhlad névarov je znazorneny na obr. 2-9.

2.4.2
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7.84x10%)/m?
24 4 .
Melting
20 > 1.27x1 OSJImz Fragile
3
= 16
3
2 12983 92x10%)/m?
@
S 8
No Effect
4 .
0 Ll T T L
40 80 120 160 200
Laser Scanning Speed (mmi/sec)

Obr. 2-9 Procesna mapa [15]

Ng a kol. [16] vo svojom d’alsom vyskume sktimali vplyv procesnych parametrov na
vysledné mechanické vlastnosti stop. Dokazali, ze so zvysujucu sa vel'kost'ou zrna
klesd tvrdost’ ako je zrejmé z tabulky 2-1 (vzorky spracované pod kontinudlnym
laserom).

Tab. 2-1 Vlastnosti vzoriek v zavislosti na hustote energie (upravené z pévodného zdroja) [16]
Hustota energie (J/mm?) 1,27-10° 2,11-10° 3,92-10° 6,33-10° 7,84-10°
Velkost’ zrna (um) 2,3 2,82 3,65 4.1 4,87
Tvrdost'(Gpa) 0,87 0,75 0,67 0,62 0,59
Youngov modul (Gpa) 32,76 27,99 26,22 24,09 20,84

Hu akol. [17] pouzivali praSok s obsahom hor¢ika rovnym 99,81 %. Testy
uskutocnovali s laserom typu Nd:YAG (A=1,06 um). Podkladova doska bola zo
zliatiny AZ31. Privod argénovej atmosféry bol nastaveny na 100 1/min pricom obsah
kysliku sa udrzoval pod 0,2 %. Pri skenovani sa kazdd vrstva natacala vzhl'adom
k predchadzajticej vrstve o 63,5° proti smeru hodinovych ruciciek. Pouzivali dva
prasky, prvy s velkostou castic rovnou 400 mesh (velkost cCastic priemerne cca
37 um) pri ktorom ur¢ili najvhodnejsie procesné parametre a druhy s vel’kost'ou Castic
rovnou 250 mesh (vel’kost’ ¢astic priemerne cca 60 um). Pri malej rychlosti skenovania
trvala stavba vzoriek prili§ dlho. Naopak, pri prili§ velkej rychlosti sa praSok
odfukoval a reagoval s kyslikom a vytvaral ¢iernu hmlu. Pouzité parametre pri stavbe
su zhrnuté na na obr. 2-10. Najlepsie vzorka bola vyrobena pri rychlosti 0,1 m/s,
vykone 90 W, vzdialenosti stop 0,1 mm, hrubke vrstvy 0,03 mm. Vo svojom vyskume
zistili, Ze velkost’ Castic ma zasadny vplyv na diely vyrobené pomocou SLM. Pri
prasku s velkost'ou 250 mesh mali vysledné vzorky lepSiu topoldgiu, vyssiu relativnu
hustotu (96,13 %) a vyssiu tvrdost, V porovnani s praSkom s velkost'ou castic 400
mesh (hustota 95,28 %). Okrem toho sa pri hrubSom prasku odfukuje pocas procesu
mene;j Castic.
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Scan Laser

speed (m/s) power (W) Specimen quality

0.05 15 No mechanical strength

0.05 30 Not forming

0.05 45 Brittle and non-handleable

0.05 67.5 Not forming

0.075 45 Not forming

0.075 67.5 Brittle and non-handleable

0.1 30 Not forming

0.1 60 No mechanical strength

0.1 90 Integrate and handleable

0.1 125 Process stopped halfway due to much fog
0.1 150 Process stopped halfway due to much fog

Obr. 2-10 Rychlost’ skenovania a vykon laseru v zavislosti na kvalite vzoriek [17]

2.4.3 Mg-9%Al 2.4.3
Zhang a kol. [18] pouzili dva prasky, zmiesané v hmotnostnom pomere 91:9 (Mg: Al).
Priemerna vel'kost’ Castic Mg bola 42 um a priemerna vel'kost Castic Al bola rovna
17 um. Pouzili Nd:YAG laser svinovou dlzkou 1064 nm. Proces prebichal
Vv argonovej atmosfére s obsahom kyslika menSim neZ 0,5 %. Hrubku vrstvy zvolili
rovnu 50 pm a vzdialenost’ stop 80 pm. Pouzitim réznych procesnych parametrov
vyrobili 56 vzoriek pomocou ktorych dokazali vytvorit’ procesnil mapu, zndzornenu
na obr. 2-11.
10W | 15w | 20W | 30W ‘ 60W | 90W | 110W
0.01 m/s A \\ VIL. Coarse
II. Much smoke
0.02 m/s VI appear and a little
Brittle of metal remmant
004 mis ke L Much powder
0.08 m/s was evaporated
0.16 m/s
IV. Nomechanical strength
0.3 m/s 14
05m/s == I Alttle of metal remmant E
1 m/s
Obr. 2-11 Procesna mapa Mg-9%Al [2]
I, Il - st oblasti s velkou vstupnou energiou. Hustota energie bola prili§ vel’ka pre
vSetky rychlosti skenovania. Pocas experimentu sa velka cast prasku
odparila, zoxidovala a vytvorila MgO, ¢o znecistilo komoru. Vysledkom boli prili$
tenké vrstvy s nepravidelnym tvarom.
Il 1V, V — st oblasti s malou vstupnou energiou. Vzorky boli bez mechanickej
pevnosti, ked’Ze medzi Casticami nevznikalo dostato¢né spojenie.
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A. B, C, D, VI, VII — st formovacie zony. V zoéne VI boli vysledkom krehké vzorky.
V oblasti VII dochadzalo k balling efektu. Najvhodnejsie vzorky (A, B. C, D)
vyrobené pri hustote energie rovnej 20 J/mm?, 15 J/mm?, 10 J/mm?, 7,5 J/mm? boli
podrobené d’alSiemu skiimaniu.

50
45}

a0l
35+
30|
251 » I
20
151
10
5L
06 8 1‘0 1'2 114 116 1|8 2lo
Energy density (J/mmz)

Obr. 2-12 Zavislost’ porozity vzorku na energetickej hustote[18]

Porosity (%)

Ako je zrejmé z obr. 2-12, najmensia porozita bola dosiahnuta pri vzorku B, a to 18 %
(15 W, 0,02 m/s). Nizka porozita sa da teda dosiahnut" pri relativne vysokej
energetickej hustote. Porozita vSak narasta, ak je vstupna energia prili§ vysoka . Je to
z dovodu nizkeho bodu varu a nizkej miery absorpcie energie laseru Mg-Al prasku.

2.4.4 ZK60
Tato zliatina sa sklada zo Zinku (4,8 — 6,2 wt%), Zirkonia (min. 0,45 wt%) a Hor¢iku,
ktory tvori zvy$ok. Hustota je v okoli 1,83 g/cm?® [19].

Wei a kol. [20] pouzili prasok s priemernou velkostou ¢astic rovnou 30 um (obr. 2-
13). Vytvorili niekol’ko vzoriek o velkosti 8 x 8 x 4 mm?3 pri roznych rychlostiach
skenovania. Vykon laseru, ktory zvolili bol 200 W, vel'kost’ laserovej stopy (Spot size)
150 um. Hrubka vrstvy bola 20 um a vzdialenost’ stop 80 um. Stavba prebiehala
v argonovej atmosfére. Obr. 2-3 znazornuje jednotlivé vzorky a ich porozitu. Ked'ze
vel'kost’ teploty tavného bazénika vzrastala s klesajucou rychlost'ou skenovania, pri
rychlosti s vel'kostou 100 mm/s dochadzalo k masivnemu vyparovaniu prasku, takze
prasok vyhorel. Vysledkom bola vypalena diera na podkladovej doske. Pri rychlosti
rovnej 300 mm/s vyparovanie nebolo tak vyrazné a vysledkom bola vzorka bez
zrejmych makro-defektov. Stabilita tavného bazénika vSak bola naruSend spitnym
tlakom z vypareného prasku, ¢o sa prejavilo v relativnej hustote o vel'kosti 94,05 %
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a zhorsenom povrchu dielu. Nasledné zvysSenie rychlosti skenovania zlepsilo povrch
dielu ale porozita naopak stupla, vd’aka netiplnému roztaveniu Castic.

////// 1l
mmls 300 mm/s 500 mm/s 700

®) Z 8 9 10..:

g

B2 8 8

Relative density, %

(C) " 300 | so0 700 900
Scanning speed, mm/s

Obr. 2-13 Mikrofotografia prasku, jednotlivé vzorky a zavislost’ rychlosti skenovania na porozite [20]

Shuai a kol. [21] taktiez sktimali zliatinu ZK60. Pouzivali vykon laseru s hodnotou 50
W, velkost” stopy (spot size) rovni 150 um. Vzdialenost stop a hrabka vrstvy boli
nastavené na 0,1 mm. Vytvorili niekol’ko vzoriek o velkosti 6x6x6 mm?3 . Jednotlivé
velkosti energetickych hustot s mikrofotografiami ich prierezu v zavislosti na ich
porozite st znazornené na obr. 2-14.

100

90

80

~
o
1

Relative density (%)
3 3
| 1

40 -

30

v I < I % I . I I I % T
400 450 500 550 600 650 700 750
Laser volume energy density (J/mm?)

Obr. 2-14 Zavislost porozity vzorku na energetickej hustote [21]

Rychlosti skenovania jednotlivych vzoriek boli 700 mm/min, 600 mm/min,
500 mm/min and 400 mm/min. Hustoty energie odpovedajice tymto rychlostiam
(vypoditané zo vztahu 2.2) boli 420 J/mm?3, 500 J/mm?3, 600 J/mm?3, 750 J/mm?3 (v
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uvedenom poradi). Pri najmensej hustote energie bola relativna hustota rovnéa 72,8 %
a vzorka mala na svojom povrchu péry. Vzorky spracované pri vysSej energetickej
hustote mali tieto pory zmensené. NajlepsSia relativna hustota bola dosiahnutd pri
energetickej hustote rovnej 600 J/mm? s hodnotou 97,4 %. Zvysenie hodnoty hustoty
energie (750 J/mmq) viedlo k trhlinAm na povrchu. Tie zniZili relativhu hustotu na
94,5 %.

2.4.5 Mg-Mn zliatina

Yang a kol. [22] na pociatku svojho vyskumu vyrobili sériu zliatin Mg-Mn, pricom
obsah Mn sa pohyboval v hodnote 0 — 3 wt%. Ich vyskum bol primarne zamerany na
testovanie korozivzdornosti pre pouzitie v implantatoch v l'udskom tele. Uvadzaju, ze
najoptimalnejsie parametre na stavbu vzoriek boli nasledujice: vykon laseru rovny
70 W, rychlost’ skenovania s hodnotou 700 mm/min (11,7 mm/s), hrabka vrstvy
100 pm, pricom sa im podarilo postavit’ vzorky s velkostou 4 x 4 x 2 mm. Pridanie
Mn malo pozitivny dopad na mikroStruktiru, mechanické vlastnosti a
korozivzdornost'. V zavere uvadzajl, ze najvacsi potencial pre kostné implantaty ma
zliatiny Mg-2Mn.
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3 ANALYZA PROBLEMU A CIEL, PRACE

Medzi najdolezitejSie parametre, ktoré mozeme pri procese SLM menit’, patri vykon
laseru, skenovacia rychlost, hrubka vrstvy a vzdialenost' jednotlivych stop.
Kombinécia tychto parametrov sa da premietnut’ do jednej veli€iny, a to energeticke;j
hustoty, ktord ur¢uje mnozstvo energie privadzané do miesta tavby. Kazdy material
vyzaduje rozdielnu volbu vhodnych procesnych parametrov. Ich kombinacia vo
vyraznej miere ovplyviuje mikrostruktaru, kvalitu povrchu a porozitu vzorku. Podl'a
reSerse sa da konstatovat’, ze hor¢ik potrebuje ku svojmu spracovaniu relativne vysoku
hustotu energie. Prili§ vel'ké hodnoty energetickej hustoty vSak sposobuji odparovanie
prasku, ¢o v porovnani sinymi materidlmi nie je az tak bezné. Pri definovani
vyhovujicich parametrov materidlu je mozné vychadzat’ z materidlov s podobnym
chemickym zloZenim. Prave to bola uloha reSerSnej Casti tejto prace, z ktorej
najvhodnejsie parametre (vzhl'adom k porozite) jednotlivych vyskumov st prehl'adne
zhrnuté v tabul’ke 3-1. Vyskum Mg [14, 15] zahrnal len single tracky, preto ma jeho
energetickd hustota jednotku v J/mm?2. U niektorych &lankov udaj porozity chyba,
ked’ze sa jej autori nevenovali a preto nie je v tabul’ke uvedeny.

Tab. 3-1 Procesné parametre vzoriek s najmensou porozitou

laseru (W)
Hrubka
stop (um)

<)
>
S
©
o+
o
+—
wn
>
<

vrstvy (um)
Rychlost’

skenovania

Energeticka
Vysledna
relativna

AZ91D [11] 166,7 J/mm?®
AZ91D [12] 5 700 122 J/mm3 -
Mg [14, 15] 0-50 | 1,27-7,84-10° J/mm? -
Mg [17] 100 300 J/mm® 96,1
Mg-9%Al [18] 20 187,5 J/mm3 82

ZK60 [19] 300 416,6 J/Imm® 94,05
ZK60 [21] 8,33 600 J/mm?® 97,4
Mg-Mn [22] 11,7 1196 J/mm® -

Analyzou teoretickej Casti tejto prace teda ziskavame priblizny prehl’'ad pouZiteI'nych
parametrov pre materialy na baze hor¢iku. Vzdialenost’ stop sa javi byt’ najvhodnejsia
v rozmedzi 80-100 um. Pouzité vykony laseru, hrubka vrstvy ako aj skenovacie
rychlosti maju v jednotlivych ¢lankoch velky rozptyl. Hodnota energetickej hustoty
taktiez koliSe. Da sa ale konStatovat’, ze pri vyskume AZ91D [11] boli postavené
vzorky s najmensou porozitou. Formacna oblast’ pri tomto experimente bola urcena
Vv rozmedzi 83 — 167 J/mm3,
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Ciel’ prace

Hlavnym ciel'om tejto prace je objasnit’ vplyv jednotlivych procesnych parametrov pri
spracovani hor¢ikovych zliatin technologiou Selective Laser Melting na vyslednu
porozitu materialu.

Ciastkové ciele

e Definovanie hlavnych procesnych parametrov
e Navrh a realizicia experimentu
e Analyza ziskanych vystupov a ich porovnanie
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4 MATERIAL A METODY

4.1 Vybrany material

Horc¢ikova zliatina WE43

Tato vysokopevnostna horcikova zliatina ponuka dobré mechanické vlastnosti pri
beznych ale aj pri zvysenych teplotach (do 300°C). WE43 a ma vysoku odolnost’ voci
kordzii. Je taktiez vynikajucim inzinierskym rieSenim v aplikacidch, kde sa vyzaduje
znizenie hmotnosti bez znizenia vykonu [23]. Podl'a znalosti autora na nej nebol
publikovany ziaden vyskum. Tato zliatina bola skimana aj vd’aka grantu: 2017-2019,
MPO FV20232 - Biodegradovatelné strukturované implantaty vyrobené metodou 3D
tisku kovii.

Podkladova doska
Platforma bola vyrobena zo zliatiny AZ91 s rozmermi 98 x 98 x 30 mm. Pred
experimentom bola plocha dosky opieskovana.

4.2 Pouzité zariadenie

Experimenty prebiehali na zariadeni SLM 280" od firmy SLM Solution GmbH. Toto
zariadenie ponuka vel'a moznosti pre optimalizaciu vyrobnych procesov a taktiez
Siroké spektrum nastaviteI'nych parametrov procesu pre realizdciu vyvoja materialov.
Stroj umoziuje vyrobu jednotlivych kovovych komponentov na zéklade tudajov CAD
pre sériovi vyrobu, ale aj jednorazovi vyrobu s individualnymi parametrami [24].
V nasledujucej tabul’ke st zhrnuté najdolezitejSie parametre tohto zariadenia.

Tab. 4-1 Parametre SLM 280 [24]

Objem stavebného priestoru 280 x 280 x 350 mm?

Laser YLR-Faser-Laser 400 W

Priemer laserového luca 82 um

Maximalna skenovacia rychlost’ 15 m/s

Hruabka vrstvy 20-75 pym

Spotreba inertného plynu Ar/N2, 2,5-3,0 I/min

Hmotnost’ zariadenia 1000 kg

Rozmery zariadenia (D x VxS) 1800 x 1900 x 1000 mm
Elektricka pripojka a spotreba 400 V 3NPE, 32A, 50-60 Hz, 8kW/h

Casti zariadenia s popisané na obr. 4-1. NajdoleZitej§ia ¢ast’ zariadenia, stavebna
komora, je miesto kde prebieha samotny proces. Na jej spodku je umiestnena stavebna
doska. Na krajoch stavebného priestoru sa nachadzaju prepady, ktoré sluzia na
odvadzanie prebyto¢ného prasku. Prepadnuty prasok sa moze znova pouzit. V hornej
Casti komory sa nachadza laser a tiez kamera, pomocou ktorej sa da stavba
kontrolovat’. Tato kamera taktiez kontroluje, ¢i je na podkladovej vrstve nanesena
dostato¢na vrstva prasku. Ochranna atmosféra (Ar alebo N») pradi ponad platformu a
odvadza spaliny, ktoré vznikaju pri taveni prasku. PraSok je nanaSany pomocou
zariadenia nazyvaného recoater. Toto zariadenie obsahuje zasobnik prasku, do
ktorého sa prasok prisypuje z hornej strany. Dalej obsahuje dve drazkované hriadele,

H

4.2
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ktoré zabezpecuju privod prasku na stierku, ktora zodpoveda za rovnomerné nanesenie
vrstvy. NanaSacie zariadenie obsahuje senzory, ktoré monitoruji mnozstvo prasku
v zasobniku. Senzory kysliku stt v komore dva, pricom jeden je umiestneny v hornej a
jeden v dolnej Casti stavebnej komory.

Stavebna
komora

Riadiaca
jednotka

Priestor na
zachytavanie
prasku

Obr. 4-1 Fotografia SLM 280""s popisom hlavnych &asti stroja

Privod
inertného

plynu
Prepady

_Odvoc:! Priestor pre
inertného plynu  stavebnu dosku

Obr. 4-2 Stavebna komora (s vynatym nanaSacim zariadenim) s popisom
hlavnych Casti
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. " 4.
4.3 Navrh experimentu SIENEE—
Navrh experimentu vychadzal z reserSe tejto prace a z prvotného testu zliatiny WE43,
ktory je opisany v nasledujticej podkapitole.
4.3.1 Predbezny test 331
Tento pokus bol vykonany Ing. Janom Suchym na Ustave Konstruovani FSI v Brne na
zliatine WEA43. Nie je uvedeny v reSersnej Casti tejto prace, pretoze bol iba orientaény
a nebol z neho vytvoreny ziaden ¢lanok. Rozlozenie kociek z tohto testu s procesnymi
parametrami je vizualizované na d’alSom obrazku.
/ ) o) o @
TSD1 TSD3 TSD5
Lp=275W Lp =350 W Lp=275W
[1] B Ls =650 mm/s  Ls=1000 mm/s Ls =800 mm/s
; - Hd =80 pym Hd =80 uym Hd =80 um
E E =105,8 JJmm3 E =87,5J/mm3 E =85,9J/mm3
O O O
[6 ] TSD2 TSD4 TSD6
Lp=275W Lp = 350 W Lp =275 W
E E Ls =650 mm/s  Ls=1000 mm/s Ls =800 mm/s
Hd =110 pm Hd =110 um Hd =110 pm
2 4
. E E=76,9Jmm3 E=63,6Jmm3 E=625Jmm3
Qo] [o] [o /
Obr. 4-3 RozlozZenie vzoriek s procesnymi parametrami
Celkovo bolo pouzitych Sest’ kombinacii procesnych parametrov, pricom na kazdua
kombinaciu pripadali tri kocky. Pri teste boli pouzité pomerne vysoké skenovacie
rychlosti. Hriibka vrstvy bola nastavena na 50 um. Fotografie stavebnej dosky po teste
su na nasledujucich obrazkoch.
Obr. 4-4 Fotografia dosky po stavbe
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Obr. 4-5 Detail hornej polovice stavebnej dosky

Jediné objemové vzorky, ktoré sa podarilo postavit’ boli z oblasti 1. Vzorky v hornej
polovici dosky, teda tie s vzdialenost’ou stdp rovnou 80 pwm, boli po vizualnej stranke
lepsie, ako vzorky z dolnej polovice, kde tato vzdialenost bola 110 um. Vzorky
v strede (3, 4), s vykonom laseru rovnym 350 W, evidentne javili znamky prepalenia.
Tieto vzorky mali ¢iernu farbu a tepelne ovplyvnili pasy na doske, ktoré sa mierne
zmr$tili. K trochu menej vyraznému prehnutiu doslo aj pri vzorkach na pravom
kraji (5, 6).

4.3.2 Navrh hlavného testu

Samotny navrh hlavného testu tejto prace prebiehal nasledovne. Bola zvolena velkost
kociek 8 x 8 x 8 mm. Tento rozmer vzoriek je pre metalograficky vybrus a uréenie
porozity dostato¢ny. Vybrany pocet vzoriek bol 18. Kazda kocka sa natocila okolo
svojej osy 0 20° za ucelom zniZenia nabehovej hrany pri nanasani prasku. Volena
hrabka vrstvy s hodnotou 50 um je v SLM Standard. Vzdialenost’ stop sa javi byt
podl'a tab. 3-1 najlepsia v intervale 80 — 90 um. Opisovany predbezny test zliatiny
WE43 to len potvrdzuje. Vzdialenosti testu tejto prace boli volené v tomto intervale.
S ohl'adom na rentabilitu procesu je zvolenie ¢o najvyssej skenovacej rychlosti pri
procese SLM ziaduce. To ale znamena vacSie vykony laseru. Z tab. 3-1 vyplyva, ze
Wei a kol. [11] pouzili najvacsi vykon laseru (200 W) spomedzi ostatnych vyskumov.
Pri opisovanom teste zliatiny WE43 bola postavena vzorka s vykonom 275 W.
V néavrhu testu tejto prace bol teda vykon laseru stanoveny medzi tymito dvoma
hodnotami (200 — 275 W). Skenovacia rychlost’ bola po takto zvolenych parametroch
urend s ohl'adom na vyslednt energetickll hustotu. Interval energetickych hustot
V teste bol vybrany v hodnotach od 90,91 po 137,5 J/mm3. Vzorky, pri ktorych je
energetickd hustota vyssSia, maju tendenciu znecistovat stavebny priestor vyraznejsie,
nez vzorky s nizSou pouzitou energiou. Prave preto boli pri teste kocky s vys$Sou
hustotou energie umiestnené v l'avej Casti dosky. Inertna atmosféra v komore pradi
z pravej strany smerom Kk lavej strane komory. Vzajomnému zneCisteniu medzi
vzorkami sa d4 takymto sposobom ¢iastocne zabranit’.
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Tab. 4-2 Parametre jednotlivych vzoriek a ich hustota energie Jednotky v J/mm3
Vzdialenost’ stop 80 pm

Skenovacia rychlost’ [mm/s]

Vykon

laseru [W]

Vzdialenost’ stop 90 pm
Skenovacia rychlost’ [mm/s]

Vykon

laseru [W]

4.4 Priprava experimentu

Tvorba dat

Priprava suboru pre zariadenie prebichala v programe Materialise Magics. Tento
softvér umoziiuje import dat vo formate *.stl. Ponuka taktiez moznost’ generovania
elementarnych telies. Takymto spésobom boli vytvorené kocky s nami-definovanou
vel'kostou. Vzorky boli rozmiestnené na platforme podl'a navrhu experimentu. Pre
kazda jednu boli procesné parametre nastavené individualne. Skenovacia stratégia
bola nastavena na Srafovanie bez natacania jednotlivych vrstiev. Nakoniec boli data
vyexportované vo formate * .slm, ktory je zariadenim SLM 280"\ podporovany.

Priprava zariadenia

Kompletné vycistenie najhlavnejSich Casti stroja, ktoré prichddzaju do kontaktu
s praSkom pocas procesu, je vel'mi doleZity krok. Toto zariadenie je na VUT FSI vel'mi
vytazené a kazdodenne na nom prebiehaju stavby s praskami s réznym chemickym
zlozenim. Castice praskov z predchadzajucich procesov mozu  spdsobovat
kontaminéciu, ¢o by mohlo mat’ vplyv na samotny proces. Pred kazdou stavbou je
teda nutné ¢iastocne rozobrat’ stavebni komoru, nanasacie zariadenie a vSetky trubky,
ktoré prichadzajo do kontaktu s pragkom. Cistenie sa vykondva pomocou
izopropylalkoholu (IPA). Je to relativne netoxické rozpusStadlo, ktoré sa rychlo
odparuje. Sklo laseru sa ¢isti pomocou Specialneho pripravku na Cistenie optiky.
Platformu sa nasledne musi zarovnat' na uroven redukéného ramceka. Jednym
z poslednych tkonov v komore, je nastavovanie stierky na nanaSacom zariadeni. Pred
zaCatim stavby je nutné zapnut’ privod inertnej atmosféry. Obsah kysliku by sa mal
Znizit na idealne ¢o najnizs§iu hodnotu. Prva vrstva musi zaplnit’ celu plochu platformy.
Jej nanasanie vykonava uzivatel, pricom jej kontrola prebieha vizualne pomocou
kamery v stavebnej komore. Pri samotnom procese je prvotna vrstva skenovana
dvakrat, pre lepSie spojenie s platformou.

4.4
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4.5

4.5 Hodnotenie experimentu
Pouzity mikroskop

Jednotlivé vzorky boli brasené a leStené. Vyhodnocované boli pomocou mikroskopu
Zeiss-UltraPlus.

" —)

Obr. 4-6 Vybrasené a vylestené vzorky zaliate v akrylatovej hmote

Urcovanie porozity metédou vybrusov

Porozita bola u vsetkych vzoriek ur¢ovana freewarom na spracovanie obrazu s nazvom
ImagelJ. Z jednotlivych osembitovych fotografii metalografickych vybrusov sa
pomocou prahovacej funkcie (s automatickym nastavenim) urcila porovitost. Tato
metdda je ekonomicky a Casovo nenaro¢nd. Je vsak skor orientacnd, pretoze vo
vyraznej miere zavisi na vybere oblasti. Pri vyhodnocovani experimentov sa pouZiva
¢asto pri prvotnych experimentoch.

Urcovanie porozita pomocou pCT

Najpresnejsia a nedestruktivna metoda na uréovanie porozity je metdda pocitacovej
tomografie. VyuZiva rontgenové Ziarenie, vd’aka comu je mozné vytvorit' 3D modely
vzoriek. Najvacsou nevyhodou je vSak vysoka cena. Tato metoda je taktiez ¢asovo
nakladna. Z tohto doévodu boli tymto spdsobom analyzované len tri vzorky. Pouzity
softvér na analyzu bol myVGL (volume graphics).
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5. VYSLEDKY

5.1 Analyza prasku

Morfolégia a vel'kost’ Castic ma vel'ky vplyv na SLM proces. Analyza prasku odhalila
chemické zlozenie, morfologiu a velkosti Castic. PraSok je tvoreny hlavne Yttriom
(3,96 %), Neodymiom (2,3 %), Zirkéniom (0,56 %) a Horc¢ikom, ktory tvori zvysok.
Celkové chemické zloZenie je v priloZenom laboratornom protokole. Toto zlozenie
odpoveda zlozeniu zliatiny WE43, z vol'ne dostupného zdroja [25], ktoré je zhrnuté
Vv nasledujucej tabul’ke.

Tab. 5-1 Zlozenie zliatiny WE43 [25]

Chem. | viol v [ Nd | zr | Li | zn | Mn | cu | Ni Si
prvok

Obsah 3,7- | 2,4- | 0,4-

o6 | 92| 43 | a4 | 1o |S02[<02|<0.15| <003 |<0,005| <001

90 % castic by podl'a analyzy malo byt mensich nez 57,9 um. PraSok taktiez obsahuje
dostato¢né mnozstvo malych Castic, ktoré si zodpovedné za vypliiovanie priestoru
medzi va¢§imi Gasticami, ¢im sa tavena vrstva stava kontinualnejsia. Dalsi test sa
zaoberal kontrolou kruhovitosti Castic prasku. Morfoldgia Castic bola pozorovana
pomocou SEM. Ako je zrejmé z nasledujliceho obrazku, Castice majii dostatocne
sféricky tvar.

) s i s
SEM HV: 20.0 kV WD: 8.19 mm LYRA3 TESCAN
View field: 120 pm Det: SE 20 pm

SEM MAG: 2.88 kx | Date(m/dly): 07/18/17 Performance in nanospace
Obr. 5-1 Fotografia SEM

ul

Ul
=
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5.2 Experiment

Priebeh samotného hlavného testu tejto prace bol od zaciatku atypicky. Proces bol
sprevadzany silnym znecistovanim komory. NajpravdepodobnejSie su dve verzie
povodu tohto znecistenia. Bud’ sa jednalo o vaporizovany praSok alebo o praSok
priamo odfukovany z okolia miesta tavby. Vzorky na l'avej strane stavebnej dosky,
vd’aka vacSej pouzitej energetickej hustote, javili vyraznejSia znamky znecistovania.
Dym ktory sa nestihol odsat’, sa odrazal od l'avej strany a prenikal do celého objemu
komory. To pravdepodobne spdsobovalo rozostrovanie laseru ¢o mohlo mat za
nasledok znizenie privadzanej energie do tavného bazénika. Za zmienku stoji aj fakt,
ze k najvacsiemu privalu znecCistenia a k miernemu zvukovému efektu dochadzalo
vzdy pri zaciatku skenovania jednotlivych vzoriek. Vysoku reaktivitu hor¢iku bolo
mozné pozorovat’ vol'nym okom. Aj ked’ obidva senzory vykazovali nulové hodnoty
kysliku, malé iskry bolo mozné sledovat az vo vyske piatich centimetrov nad
platformou.

Za povsimnutie stoji zvlastny fenomén, ktory bol viditeI'ny vd’aka chybe, ktora pocas
experimentu nastala. Pri neotvoreni pumpy po vymene argoénovej flase doslo
K postupnému narastaniu obsahu kyslika. Prekvapivo sa vSak proces vyrazne
ustabilizoval. Tavenie prebiehalo bez viditeIného zneCistovania. Hodnota kyslika
dosahovala 0,6 — 0,8 %. Pri hodnote vécsej nez 0,8 % vsak uz bola nad jednotlivymi
vzorkami viditeI'na plazma. Toto horenie bolo pochopitelne tym vyraznejsie, ¢im bol
obsah kysliku vyssi. Kyslik dosiahol hodnotu 1,5 %, ¢o spdsobilo vyhorenie celej
jednej vrstvy. Po naslednom klesani sa proces opitovne ustabilizoval pri hodnote
kyslika v uz spominanom intervale. Ked’ kyslik poklesol priblizne pod hodnotu 0,6 %,
znecist'ovanie znova pokracovalo.

5.3 Relativna hustota vzoriek

5.3.1 Relativna hustota zhodnotena metédou vybrusov

Z fotografii vybrusov bola vytvorena procesna mapa, ktora je uvedena v prilohach. Po
vyhodnoteni porozity kociek bolo moZné vytvorit’ zavislosti relativnej hustoty na
skenovacej rychlosti pre rozne vykony laseru. Pre kazdu vzdialenost’ stop bol
vytvoreny samostatny graf.

Obr. 5-4 Metalograficky vybrus vzorky s najvyssou relativnou hustotou 99,4 % (vlavo) a
vzorky s najnizSou relativnou hustotou 83,85 % (vpravo)
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Relativna hustota pri vzdialenosti stop 80 um
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Obr. 5-5 Zavislost’ relativnej hustoty na skenovacej rychlosti pri réznych vykonoch laseru pri

vzdialenosti stop rovnej 80 pm

Relativna hustota pri vzdialenosti stop 90 um
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Obr. 5-6 Zavislost relativnej hustoty na skenovacej rychlosti pri réznych vykonoch laseru pri

vzdialenosti stop rovnej 90 pm

Tab. 5-2 Tabulka relativnej hustoty pre vzdialenost’ stop 80 um

Vzdialenost’ stop 80 pm
Relativna hustota [%o] Skenovacia rychlost’ [mm/s]
Vykon laseru [W] 450 500 550

600

250

|
|
|
| 225

275
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Tab. 5-3 Tabul’ka relativnej hustoty pre vzdialenost’ stop 90 pm

Vzdialenost’ stop 90 pm
Relativna hustota [%)] Skenovacia rychlost’ [ mm/s]
Vykon laseru [W]

225
250
275

Meranie porozity metédou metalografického vybrusu vychadza zurcitého rezu
vzorky. Porozita sa v§ak méze v jednotlivych vrstvach lisit’. Pri vybruse a samotnom
urcovani porozity softvérom moze taktiez dojst’ k chybe, ktora ovplyvituje hodnotu
relativnej hustoty. Z uvedenych zavislosti je jasne viditelny pokles relativnej hustoty
pri zvySujucej sa skenovacej rychlosti. Velkosti poérov vzoriek nie je mozné urcit’,
ked’ze tvar porov nie je kruhovity. Pri blizS8om skiimani vybrusov (viz. prilohy) si je
mozné v§imnut, Ze porozita U niektorych vzoriek kopiruje stopy laseru pri skenovani.

5.3.2 Relativna hustota zmerana pomocou pnCT

Tri vzorky, ur€ené pre zmeranie porozity touto metédou, boli vyberané pre urcenie
rozlozenia porov vo vzorkach a overenie vysledkov metody vybrusov. Bola vybrana
vzorka s jednou z najnizsich porozit, vzorka s najvy$Sou zmeranou porozitou a vzorka,
ktora sa pohybovala medzi tymito hodnotami. Vysledky a porovnanie relativnych

hust6t zmeranych metdodami vybrusov a uCT, st zhrnuté v nasledujtcej tabulke.

Tab. 5-3 Tabulka relativnej hustoty pre vzdialenost’ stop 90 pm

. : Relativna Relativna
Vvk kenovaci . , Ener k3
yvkon = Skenovacia Vadialenost nergeticka

laseru rychlost’ . hustota hUSFOta husj[ota
[W] [m m/ S] Stop [ Hln] [ I/mm 3] metodou metodou

vybrusov [%] uCT [%]
250 550

225 450
275 600

Obr. 5-7 RozlozZenie porozity vzorky s relativnou hustotou 99,56 % (vl'avo) a vzorky s relativnou hustotou 98,54 %
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Ako je zrejmé z predchadzajucich obrazkov, porozita je vo vzorkach rozloZena
nerovnomerne. Na obrazku 5-7 vpravo si je mozné vSimnut’, ze vzorka obsahuje
niekol’ko &ervenych oblasti, pri ktorych je objem porozity rovny 0,05 mm? oproti
vigsinovej porozite, ktora dosahuje objem 0,01 mm?. Tato nerovnomernost rozlozenia
moze byt dovodom nepresnosti metddy vybrusov.

Mikrostruktira vzoriek

U niektorych vzoriek bola pozorovana taktiez mikroStruktura. Liu a kol [26] vo svojom
vyskume uvadzaju, ze zliatina WE43 spracovana laserom vykazuje vyrazné zjemnenie
Struktiry a zvySenie korozivzdornosti. Aj napriek zmenSeniu priemernej vel'kosti zfn
vSak v Struktare ostavaju legujuce prvky Y a Zr. Tie st znazornené na obr. 5-8 vpravo.
Vo vyskume sa taktieZ uvadza, Ze o-Mg matrica je po spracovani WE43 laserom
obohatena o legujuce prvky. Struktira vzorky tejto bakalarskej prace (viz. obr. 5-8
vlavo) vykazuje velki podobnost’ so spominanym vyskumom. TaktieZ s v nej slabo
viditeI'né legujuce prvky, zndzornené na obrazku.

Obr. 5-8 Mikrostruktira vzorky tejto prace vlavo a mikrostruktura vzorky Liu a kol. vpravo [26] (upravené zo zdroja)
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6 DISKUSIA

Analyza prasku potvrdila, Ze pouzity praSok ma vyhovujice chemické zlozenie.
Castice praSku maju dostatocne sféricky tvar, ktory je pri SLM procese najziadanejsi.
Prasok je vhodny na nanésanie vrstvy s vel'kostou 50 um.

Navrh experimentu tejto prace vychadzal z analyzy reSerSnej Casti a z predbezného
testu, ktory bol vykonany na VUT FSI. Proces bol sprevadzany tvorbou hmly, ktora
znecCistovala komoru. Manakari a kol. [2], Zhang a kol [18] a Hu a kol. [17] vo svojich
pracach taktiez zmienuji odfukovanie prasku a tvorbu ¢iernej hmly MgO. Najviacsie
problémy, ktoré toto znecistovanie spdsobuje, su kontaminécia ostatnych vzoriek
arozostrovanie laseru. Prave to mohlo spdsobovat’ znizovanie velkosti energie
V mieste tavby.

Spozorovany jav, pri ktorom sa znecistenie nasledkom zvySeného obsahu kyslika
vytratilo, nebol zaznamenany v ziadnom ¢lanku. Schmid a kol. [12] uvadzaja, ze
obsah kysliku v hodnote 0,09 — 0,6 % nemal na proces a vzorky ziaden dopad. To sa
¢iastocne zhoduje s nasimi zisteniami, ked’ze pocas experimentu pri naraste kysliku po
hodnotu 0,6 % nedochadzalo ku ziadnym vyraznej$im zmenam (miera znecistenia sa
nemenila). 0,6 % a 0,8 % obsahu kyslika v komore st pravdepodobne kritické hodnoty
pri procese.

Aj napriek spominanému problému Vv podobe tvorby hmly experiment dosiahol
uspokojivé  vysledky. Podarilo sa postavit vSetky navrhnuté vzorky.
Z metalografickych vybrusov bola pre orientdciu urovana relativna hustota.
Najvys$sia namerana relativna hustota mala hodnotou 99,4 %. Tato vzorka vsak bola
naskenovand vzdy ako prva po naneseni prasku. Komora sa po€as nanasania kazdej
novej vrstvy dokézala vy¢istit. Oproti ostatnym vzorkam bolo teda znecistenie pri
skenovani tejto prvej vzorky podstatne mensie, o mohlo dopomdct’ k jej nizsej
porozite. Wei a kol. [11] pri svojom experimente dokazali postavit’ vzorku s relativnou
hustotou rovnou 99,52 %. Dalsie vyskumy z teoretickej ¢asti vsak uvadzaju vzorky
s omnoho vysSou porozitou, nez vi¢Sina zmeranych vzoriek tejto prace. Zndzornené
zavislosti (tejto bakalarskej prace) relativnej hustoty na skenovacej rychlosti dokazuju,
Ze pouzitie vzdialenosti stop 80 um ma pozitivny dopad na relativnu hustotu. To vo
svojom vyskume potvrdzuje aj Wei a kol. [11]. Dalsim viditelnym trendom je nérast
porozity, pri zvySujicej sa rychlosti skenovania. Na rovnakl zavislost’ taktiez
poukazuju Wei a kol. [11] a Wei a kol [20]. Ako uz bolo spominané, zneCistenie
komory malo pravdepodobne za nasledok rozostrovanie laseru ateda zniZovanie
energie v tavnom bazéniku. Prave to mohlo spdsobovat’ narast porozity u niektorych
vzoriek. Zhang a kol. [18] vytvorili procesntt mapu (viz obr. 2-11). V analogii s tymto
vyskumom je mozné, ze Vplyvom znizenej hustoty energie, sa niektoré vzorky z testu
tejto bakalarskej prace dostali z formaénej zony do oblasti, oznacenej ako ,bez
mechanickej pevnosti, viz. obr. 2-11 vl'avo dole.

Metddou pocitacovej tomografie boli analyzované tri vzorky. Tieto vzorky boli
vyberané pre overenie trendu podobnosti tvaru porozity so stopami laseru v objeme
vzoriek avalidaciu metddy vybrusov. Odchylky od hodndt zmeranych metodou
vybrusov st markantné. Je to spdsobené nerovnomernostou rozloZenia porozity
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V jednotlivych vzorkach. Pri kazdej meranej vzorke bola zistend vysSia relativna
hustota ako zmerana relativna hustota metédou vybrusov. Na urcenie hlavnych
trendov je v8ak metdda vybrusov dostato¢nd, ked’ze poradie vzoriek (podla velkosti
porozity) zostalo nezmenené (viz. tab 5-3). Analyza puCT taktieZz dokazala, Zze vo
vzorkach je porozita rozlozend nerovnomerne. Metalograficka Struktira vzoriek bola
porovnavana s vyskumom, ktory vykonali Liu akol. [26]. Vykazovala velku
podobnost’.
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7 ZAVER

Hlavnym cielom tejto bakalarskej prace bolo objasiiovanie vplyvu procesnych
parametrov na vyslednil porozitu materidlu pri spracovani hor¢ikovych zliatin
technolégiou SLM. Boli uskuto¢nené tivodné testy, ktoré mozu pomoct’ pri vyvoji
spracovania hor¢ikovych zliatin aditivnym sposobom.

Pri hlavnom objemovom teste tejto prace sa podarilo postavit' vSetky navrhnuté
vzorky. Zo vzoriek, ktoré boli vyhodnocované metdédou vybrusov, bola najvyssia
namerana relativna hustota rovna 99,4 %, pricom u d’alSich piatich vzoriek bola vicsia
nez 98 %. Pouzité procesné parametre pri vzorke s najmensSou porozitou boli
nasledujuce: rychlost’ skenovania rovna 450 mm/s, vykon laseru s hodnotou 225 W,
hrabka nanasanej vrstvy 50 pm a vzdialenost’ stop s hodnotou 80 um. Hustota energie
pri tejto vzorke bola 125 J/mm?. Vybrané vzorky boli taktiez analyzované pomocou
presnejSej metddy pCT. Bolo zistené, Ze skuto¢na relativna hustota vzoriek je vyrazne
vyssia, nez relativna hustota zmerana metdédou vybrusov. Skuto¢na relativna hustota
najlepSej vzorky je teda pravdepodobne eSte vysSia, nez bolo uvedené.

Vsetky ciele tejto prace boli naplnené v plnom rozsahu. Pre buduce spracovanie tejto
zliatiny je nutné rieSenie elimindcie tvorby hmly, ktord znecistuje pocas procesu
stavebni komoru. NajpravdepodobnejSie rieSenie je prestavenie komory, a to
konkrétne pridanim vykonnejSieho odsavacieho zariadenia. Energeticka hustota
vzoriek by sa mala pohybovat' v hodnotach od 110 — 125 J/mm?,
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Skratka Vyznam

CAD - Computer Aided Design

ppm - pocet Castic na jeden milion

SEM - Scanning Electron Microscopy
SLM - Selective Laser Melting

mesh - americka miera pre velkost’ Castic
%wt - hmotnostné percenta

3D - trojdimenzionalny

uCT - Micro Computer Tomography
Symbol Jednotka Popis

E [3/mm?3] Energeticka hustota
P [W] Vykon laseru

S [um] Vzdialenost stop laseru
v [mm/s] Rychlost’ skenovania
t [um] Hrabka vrstvy
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