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Streszczenie

Wptyw parametréow wytwarzania technologia SLM oraz obrébki poprocesowej na

strukture i wtasciwosci aplikacyjne wybranych stopow na bazie miedzi.

Autor: mgr inz. Bartosz Jozwik
Promotor: dr hab. inz. Santina Topolska, Prof. Pol. Sl.

Opiekun pomocniczy: dr inz. Marcin Polak

Gtéwnym celem doktoratu byto opracowanie zestawdéw parametrow
procesowych w technologii SLM dla trzech stopéw na bazie miedzi: CuSn10P,
CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr, umozliwiajgcych otrzymanie elementéw o gestosci
wzglednej w zakresie 99 * 1%, a takze opracowanie parametréw obrobki
poprocesowej prowadzgcej do poprawy wtasciwosci uzytkowych elementow
w poréwnaniu ze stanem surowym.

Dysertacjarozpoczyna sie od przegladu literaturowego, ktdry przedstawia gtdéwne
grupy technologii przyrostowych, stopien ich rozpowszechnienia iznaczenie
rynkowe, aby przedstawic¢ tto naukowe i aplikacyjne dla podjetych badan. Nastepnie
podana zostaje definicja strategii druku oraz jej sposdob implementacji
w oprogramowaniu dostarczonym przez producenta. Opisane zostajg aspekty
fizyczne technologii SLM, charakterystyka stosowanego zrédta ciepta i sposob jego
interakcji z materiatem wsadowym, z ktérego wynikaja otrzymywane wtasciwosci
materiatowe. W dalszym ciggu uwaga zostaje skupiona na dostepnej literaturze
poswieconej zastosowaniu technologii przyrostowych do przetwdrstwa miedzi i jej
stopow. Przeglad literaturowy konczy sie na opisie wybranych obrébek cieplnych,
chemicznych i mechanicznych, ktére stosowane sa dla wyrobdow produkowanych
przyrostowo, dzieki czemu wytonione zostajg metody obrdbki poprocesowe;j,
mogace poprawic finalne wtasciwosci elementdéw badanych w ramach doktoratu.

Czes$¢ badawcza rozpoczyna sie od sformutowania celu pracy, tezy badawczej
oraz pytan badawczych, a nastepnie opisana zostaje metodyka badawcza od
projektowania procesu przyrostowego, przez obrébki poprocesowe, po badanie

wtasciwosci materiatowych. W przypadku kazdego stopu opisany zostaje



eksperyment majgcy na celu wyznaczenie wptywu parametrow procesowych: mocy
lasera, szybkosci skanowania i szerokosci hatch distance na mikrostrukture
drukowanych elementéw, dazacy do otrzymania prébek o maksymalnej gestosci,
zblizonej do gestosci teoretycznej. W przypadku stopu CuNi2SiCr podjeto sie
rowniez alternatywnych metod optymalizacji opartych o celowo wprowadzong
porowatos$é, czy dazgcych do redukcji minimalnego rozmiaru drukowanego
elementu. Istotnym aspektem poruszanym w badaniach byt wptyw recyrkulaciji
proszku na jakosé¢ otrzymywanych elementéw, a takze obrdébka poprocesowa:
cieplna, cieplno-mechaniczna, chemiczna i wibroscierna, majaca za zadanie
poprawic¢ finalne wtasciwosci produktu koncowego, takie jak chropowatos¢ czy
wytrzymatos$é mechaniczna. W przypadku optymalizacji procesu druku dla stopu
CuCr1Zr, wykorzystano narzedzia programistyczne w jezyku Python do wykonania
macierzy Design of Experiment, statystycznej analizy danych oraz utworzenia
modelu regresji liniowej opisujgcego wptyw parametrow procesowych oraz ich
wzajemnej interakcji na gesto$é uzyskiwanych prébek. Wsréd najwazniejszych
wynikéw badan mozna wyrdzni¢ uzyskanie zestawéw parametrow procesowych dla
kazdego z materiatéw, pozwalajacych na osiggniecie co najmniej 99,40% gestosci
wzglednej stopdéw zmierzonej metodg hydrostatyczng. Dla stopu CuNi2SiCr
opracowano dodatkowo strategie opartg o spiekanie przeznaczong do wytwarzania
porowatych, periodycznych struktur komorkowych oraz alternatywng strategie
przeznaczong do wytwarzania scianek o grubosci ponizej 100 um. Ponadto zostaty
opracowane parametry obrobki cieplnej dla stopdw przeznaczonych do
utwardzania wydzieleniowego, zwiekszajacej twardosc¢ i przewodnos¢ elektryczng,
oraz obrébki chemicznej i wibrosciernej nacelowanej na zmniejszenie
chropowatosci drukowanych powierzchni. Wykorzystano réwniez model regres;ji
liniowej do opisu wptywu parametrow procesowych na uzyskiwang gestosc¢ dla
materiatu CuCr1Zr, uzyskujac wspoétczynnik R? réwny 0,918.

Podsumowanie pracy stanowit opis praktycznych zastosowan wykonanych
badan takich jak prototypy radiatoréw, podtozy katalitycznych i elementow
ekranujgcych promieniowanie elektromagnetyczne. Wymiernym efektem pracy
byto wykonanie celi pomiarowe;j spektrometru dielektrycznego

o udokumentowanym dziataniu ttumiacym oraz zgtoszenie do urzedu patentowego
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technologii chemicznego polerowania wydrukow ze stopéw miedzi wspomaganego
ultradzwiekami. Wymienione rozwigzania techniczne odznaczajg sie wysokim
poziomem gotowosci technologicznej i stanowig istotny wktad w potencjat

technologiczny jednostki zatrudniajgcej doktoranta.

Stowa kluczowe: wytwarzanie przyrostowe, selektywne przetapianie wigzka
lasera, stopy miedzi, optymalizacja procesu technologicznego, obrdbka

poprocesowa



Abstract

Influence of printing parameters in SLM technology and of post-processing

treatments on the structure and properties of selected copper alloys

Author: MSc Bartosz Jozwik
Promoter: PhD Eng. Santina Topolska, Associate Professor

Industrial Supervisor: PhD Eng. Marcin Polak

The main aim of this work was to develop sets of printing parameters in the SLM
technology which would enable the creation of parts from three copper-based
alloys: CuSn10P, CuNi2SiCr, and CuCr1Zr, with their relative density reaching
99 + 1%. Moreover, the goal was to establish the parameters of suitable post-
processing treatments, which would improve the final material properties of the
specimens.

The dissertation begins with a literature review presenting the main groups of AM
technologies, their market relevance and proliferation, serving as an economic and
scientific background for the conducted research. Next, a printing strategy is
defined, and its implementation in the software provided by the producer. The
physical aspects of the SLM technology are described - the heat source
characteristic, and its interaction with the feed material, from which the acquired
properties are derived. In further chapters, the attention is shifted towards the
available literature regarding the state of additive manufacturing from copper and
copper alloys. The literature review ends with the description of selected post-
processing methods reported to be successfully used on AM products, and with the
assessment of their utility in the doctoral project.

The practical chapters start with the formulation of the aim of the study, research
thesis, and research questions. Afterwards, the methods are described —the design
of experiment, the preparation of the production process, the post-processing
treatments, and the measurements of the final material properties. For each alloy,
a design of experiment is devised, aiming at establishing the relation between the

processing parameters (such as laser power, scanning speed and hatch distance)
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and the resulting microstructure. The final goal was to acquire the samples of
maximal, near-theoretical density. In the case of CuNi2SiCr alloy, there was an
attempt to explore alternative optimization approaches including an introduction of
purposefully introduced porosity, or a minimal feature size optimization. An equally
important aspect of the research was measuring the influence of powder
recirculation on the process quality, and also the examination of post-processing
treatments, including traditional heat treatment, hot isostatic pressing, chemical
polishing, and vibratory finishing, which are the main ways of improving mechanical
properties, and of lowering the roughness of 3D-printed objects. In the case of
CuCr1Zr alloy optimization, Python programming language was used to create DoE
matrix, carry out the statistical analysis, and build a regression model describingthe
influence of the process parameters on the final density of the samples. The major
highlight of the work was finding a set of printing parameters for each of the
examined copper alloys, that allows for creation of samples of at least 99.40%
relative density, measured using the hydrostatic method. For the CuNi2SiCr alloy,
an additional printing strategy was devised for printing porous, periodic cellular
structures, and an alternative printing strategy for manufacturing walls of under
100 um thickness. Moreover, for the precipitation hardenable alloys, methods of
heat treatment and chemical polishing were established, which raised the
mechanical properties, and conductivity while lowering their roughness. For the
CuCr1Zr alloy, a model of linear regression was devised to describe the influence of
the printing parameters on the density with an R? value of 0.918.

In the conclusion of this work, an extensive description of the practical
applications was provided, such as printable and stackable radiator prototypes,
catalytic supports, and EMI shielding elements. One of the more significant results
of the project was a prototype of a measurement cell for a dielectric spectrometer
with a documented radiation attenuation effect, and also a technology of
ultrasound-assisted chemical polishing which was the subject of a patent
application. The proposed technological solutions have a high technology
readiness level and constitute a significant contribution to the technological

portfolio of the unit employing the author.
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Spis skrotow i oznaczen

Technologie

ALD -ang. Atomic Layer Deposition, osadzanie warstw atomowych, technika
nanoszenia warstw nanometrycznych

AM - ang. Additive Manufacturing, wytwarzanie przyrostowe

CAD -ang. Computer Aided Design, Srodowisko komputerowe przeznaczone
do projektowania sparametryzowanych geometrii

CNC - ang. Computerized Numerical Control, numeryczne sterowanie
procesem za pomoca ustandaryzowanych instrukcji (kodu G)

COD - ang. Crystallography Open Database - otwarta, darmowa baza
struktur krystalicznych

CVD - ang. Chemical Vapour Deposition, chemiczne osadzanie z fazy
gazowej, technika nanoszenia warstw

DED-GMA - ang. Directed Energy Deposition — Gas Metal Arc, wytwarzanie
przyrostowe napawaniem tukowym wg ISO ASTM 52900

EBM - ang. Electron Beam Melting, przetapianie wigzkg elektronéw

EMC - ang. ElectroMagnetic Compatibility — zdolno$¢ urzadzenia do
poprawnej pracy w srodowisku wystawionym na dziatanie promieniowania
elektromagnetycznego

ICDD -ang. International Center of Diffraction Data, organizacja utrzymujaca
komercyjne bazy danych dyfrakcyjnych

L-PBF/PBF - LB - ang. Laser (Beam) — Powder Bed Fusion, spajanie ztoza
proszkowego wigzka lasera, nazwa wprowadzona przez ISO ASTM 52900
LOF -ang. Lack of Fusion, brak zespolenia, jedna zwad wyrobu w technologii
L-PBF

MAM - ang. Metal Additive Manufacturing, wytwarzanie przyrostowe z metalu
MIG - ang. Metal Inert Gas, spawanie elektroda topliwg w atmosferze gazéw
ochronnych

PAW - ang. Plasma Arc Welding, spawanie tukiem plazmowym

PBF - EB - ang. Powder Bed Fusion - Electron Beam, spajanie ztoza

proszkowego wigzka elektrondw, nazwa wprowadzona przez ISO ASTM 52900
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PDF -ang. Powder Diffraction File, karta wzorca dyfrakcyjnego opublikowana
przez organizacje ICDD

SLA-ang. Stereolitography, stereolitografia, metoda przyrostowa polegajaca
na selektywnej fotopolimeryzacji sSwiattoczutej zywicy aktywowanej
Swiattem lasera

SLM - ang. Selective Laser Melting, selektywne przetapianie wigzka lasera
TIG - ang. Tungsten Inert Gas, metoda spawania nietopliwa elektroda
wolframowa w ostonie gazéw ochronnych

WAAM - ang. Wire Arc Additive Manufacturing, wytwarzanie przyrostowe
napawaniem tukowym [1]

Yb:YAG - Ytterbium-doped Yttrium Aluminium Garnet, granat itrowo-
aluminiowy domieszkowany iterbem, jeden z syntetycznych granatéw
stosowanych w technologiach laserowych do otrzymywania wigzki

w zakresie podczerwieni

Analizy materiatowe

16

BSE - ang. Back-Scattered Electrons, rodzaj techniki obrazowania w analizie
SEM polegajacy na detekcji elektronéw wstecznie rozproszonych; uzywana
do uzyskiwania kontrastu masowego

DSC - ang. Differential Scanning Calorimetry, skaningowa kalorymetria
réznicowa

EBSD - ang. Electron Back-Scatter Diffraction, dyfrakcja elektronéw
wstecznie rozproszonych, technika pomiarowa stuzgca do badania orientacji
krystalograficznej materiatéw

EDS - ang. Energy Dispersive Spectroscopy, spektroskopia rentgenowska
z dyspersja energii

EIS - Electrochemical Impedance Spectroscopy, elektrochemiczna
spektroskopia impedancyjna, technika pomiarowa badajgca rezystywnos¢
oraz pojemnos¢ elektryczng materiatu w szerokim zakresie czestotliwosci

pradu



e EPMA-ang. Electron Probe MicroAnalysis, mikrosonda elektronowa

e |[CP-MS - ang. Inductively Coupled Plasma Mass Spectroscopy,
spektrometria mas sprzezona z plazmg wzbudzang indukcyjnie

e SE - ang Secondary Electrons, rodzaj techniki obrazowania w analizie SEM
polegajacy na detekcji elektrondw wtdérnych; uzywana do uzyskiwania
kontrastu topologicznego

e SEM - ang. Scanning Electron Microscope, skaningowa mikroskopia
elektronowa

e TGA-ang. ThermoGravimetric Analysis, analiza termograwimetryczna

e XRD -ang. X-Ray Diffraction, dyfrakcja rentgenowska

Obroébka cieplna

e AP-ang. as-printed, stan podstawowy wydruku po procesie przyrostowym
e AT -ang. aging treatment, starzenie

e HAZ-ang. heat affected zone, strefa wptywu ciepta

e HIP-ang. Hot Isostatic Pressing, prasowanie izostatyczne na goraco

e ST-ang. solution treatment, przesycanie

Wielkosci fizyczne i parametry procesowe

e 95%CIl - ang. confidence interval, przedziat ufnosci 95%

e d-grubos$¢ warstwy proszku [mm]

e E-modutYounga[GPa]

e  Ecorr— potencjat korozyjny [V]

e F-statystyka testowa obliczana podczas poréwnywania wariancji

e h-hatch distance, odlegto$¢ miedzy réwnolegtymi przejSciami lasera [mm)]

* 1ACS - ang. International Annealed Copper Standard, jednostka
przewodnos$ci wyrazona w procentach wzgledem standardu wyzarzone;j
miedzi o przewodnosci 58,1 MS-m"

*  jcorr—prad korozyjny [uA-cm~]

e P-moc wigzki [W]
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p — p-wartos$¢, prawdopodobienstwo testowe; przyjmowane w pracy na
potrzeby obliczen statystycznych jako 0,05, chyba ze podano inaczej

Ro2 — umowna granica plastycznosci przy odksztatceniu 0,2% [MPa]

Ra — chropowatosé¢ definiowana jako srednia arytmetyczna bezwzglednej
wysokosci profilu [um]

Rm—odpornosc¢ na zrywanie [MPa]

Rp—opor polaryzacyjny [Q]

Rz — chropowatos¢ definiowana jako Srednia réznica miedzy najwyzszym
i najnizszym punktem na wybranych odcinkach pomiarowych [pm]

V- szybko$¢ skanowania [mm-s™]

VED - ang. Volumetric Energy Density, objeto$Sciowa gestos¢ energii [J-mm]
p — gestos¢; w pracy pojawiaja sie tez takie warianty jak po, oznaczajace
gestos¢ cieczy pomocniczej w metodzie hydrostatycznej czy p. oznaczajace
gestos¢ powietrza [g-cm™]

o - przewodnos$é wtasciwa; w przypadku miedzi najczesciej liczona
jednostkg [MS-m™]

002 —umowna granica plastycznosci przy wydtuzeniu/skréceniu o 0,2% [MPa]

Omax - Wytrzymatosci na sciskanie [MPa]



1. Wstep

Technologia selektywnego przetapiania wigzka lasera (ang. Selective Laser
Melting, SLM, wg ISO/ASTM 52900 klasyfikowano jako Laser Beam — Powder Bed
Fusion, L-PBF) to technologia wytwarzania przyrostowego wykorzystujgca laser
o wysokiej mocy do produkcji wyrobéw metalowych na drodze selektywnego,
sterowanego numerycznie przetapiania ztoza proszkowego warstwa po warstwie,
zgodnie z uprzednio sporzadzonym, cyfrowym modelem 3D [2]. Jest to najbardziej
rozpowszechniona technologia przyrostowego przetwdrstwa metali, coraz czesciej
wdrazana w procesy produkcyjne najwiekszych koncernéw z branzy kosmicznej,
lotniczej, samochodowej i medycznej ze wzgledu na mozliwos¢ produkcji
skomplikowanych geometrii w jednym kroku technologicznym, redukcji liczby
czesci i czasu montazu dzieki konsolidacji ztozen, czy wprowadzania szybkich
zmian w produkcji bez koniecznosci wymiany kosztownych form odlewniczych.
Istotng przewaga technologii SLM jest takze produkcja na zgdanie z pliku CAD (ang.
Computer Aided Design), umozliwiajagca redukcje potrzebnej przestrzeni
magazynowe;j [3].

Proces produkcyjny w technologii SLM jest zjawiskiem dynamicznym,
regulowanym przez setki parametrow procesowych i materiatowych, co sprawia, ze
jest wyjatkowo trudny w modelowaniu. Opracowanie technologii wytwarzania
znowego materiatu wymaga intensywnych badan optymalizacyjnych w celu
otrzymania litej struktury o wymaganej gestosci — zazwyczaj powyzej 99% gestosci
wzglednej stopu. Nieodpowiednio dobrane warunki wytwarzania moga prowadzi¢
do powstawania nieciggtosci materiatowych: porowatosci, braku przetopienia,
peknie¢ czy deformacji geometrycznych, skutkujacych pogorszeniem wtasciwosci
mechanicznych i funkcjonalnych gotowych wyrobdw. Mimo dynamicznego rozwoju
technologii przyrostowych obserwowanego w ostatnich latach, przetwarzanie
materiatdw na bazie miedzi jest nadal tematem stosunkowo mato poznanym
w poréwnaniu z wytwarzaniem przyrostowym stopow konstrukcyjnych takich jak
stale, stopy tytanu czy aluminium, gtéwnie ze wzgledu na trudnosci w przetwoérstwie
miedzi spowodowane jej bardzo wysoka przewodnoscia cieplng przy jednoczesnej

niskiej absorpcji wzgledem dtugosci fal promieniowania laserowego najczesciej
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wykorzystywanego w urzadzeniach SLM [4]. Elementy wykonane ze stopdw miedzi
sg powszechnie wykorzystywane w energetyce i elektronice, przemysle
motoryzacyjnym oraz lotniczym. Rosngce wymagania dotyczace efektywnosci
energetycznej i miniaturyzacji urzadzen powodujg wzrost zapotrzebowania na
komponenty o coraz bardziej skomplikowanej geometrii, ktérych wykonanie
metodami konwencjonalnymi jest trudne lub ekonomicznie nieuzasadnione.
Technologia SLM pozwala na wytwarzanie takich elementéw zzachowaniem
wysokiej swobody projektowania, umozliwiajgc wytwarzanie wewnetrznych
kanatow chtodzacych, stosowanie porowatych, przestrzennych wypetnien
obnizajgcych mase elementu oraz optymalizacje topologiczna.

Niniejsza rozprawa doktorska wnosi wktad w dziedzine wytwarzania
przyrostowego w technologii L-PBF poprzez opracowanie zestawu parametrow
druku dla stopéw CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr wraz z obrébkami
poprocesowymi poprawiajacymi ich koncowe wtasciwosci uzytkowe. Prace
rozpoczeto od wykonania przegladu rynku technologii przyrostowych oraz literatury
przedmiotu dotyczacej wytwarzania ze stopdw miedzi, co pozwolito na identyfikacje
biezacego stanu techniki. Analizie zostaty poddane: definicja strategii druku
i projektowanie procesu przyrostowego oraz fizyczny aspekt procesu przetapiania
wigzkg lasera. Pod uwage wzieto réwniez stosowane w branzy obrébki
poprocesowe, cieplne jak ichemiczne, dazace do poprawy parametrow
mechanicznych, przewodnosci czy chropowatosci. Ze wzgledu na aplikacyjny
charakter badan oraz opisywany w literaturze problem skalowalnosci, opracowane
strategie druku byty testowane na réznych ksztattach i gabarytach, aby w momencie
zastosowania w  produkcji rzeczywistego rozwigzania  technicznego
o skomplikowanej geometrii byty mozliwie niezawodne i wymagaty minimalnej
kalibracji — stad motywacja do przeprowadzenia badan mniej konwencjonalnych jak
ocena wptywu spiekania na strukture czy optymalizacja pod katem druku detali
o rozmiarach mikrometrycznych. Z drugiej strony, ze wzgledu na badawczy profil
dziatalnosci przedsiebiorstwa zatrudniajacego doktoranta, badaniom przyswiecat
rowniez cel, aby miaty charakter jak najbardziej uniwersalny. Potrzebg pracodawcy
byto ustandaryzowanie procesu optymalizacji strategii druku, aby w stosunkowo

kréotkim czasie i przy ograniczonym naktadzie finansowym osiggaé stabilne,
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uzyteczne rezultaty takze dla nowych materiatow, réwniez niezawierajgcych miedzi.
Stad tez motywacja do wprowadzania ujednoliconych arkuszy pomiarowych,
automatyzacji procesu badawczego za pomoca jezyka Python i bibliotek open
source oraz nacisk na korzystanie z metod pomiarowych i aparatury badawczej
dostepnych u pracodawcy. Rezultatem powyzszych staran byto opracowanie trzech
zestawow parametréw druku pozwalajacych na uzyskanie litych elementéow
o gestosciwzglednej powyzej 99,40% ze stopodw CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr.
Dla stopu CuNi2SiCr opracowano dodatkowo strategie oparta o spiekanie
przeznaczong do wytwarzania porowatych, periodycznych struktur komorkowych
oraz strategie przeznaczong do wytwarzania drobnych detali o grubosci Scianki
siegajagcej 100 um. Dla stopéw CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr sporzgdzono procedury
obrébek cieplnych, uwzgledniajacych wptyw technologii SLM, prowadzacych do
wzrostu twardosci HV o 70-106% oraz wzrostu przewodnosci elektrycznej o 171-
185%. Efektem badan nad zmniejszeniem chropowatosci stopow CuNi2SiCr
i CuCr1Zr jest technologia polerowania chemicznego bedaca przedmiotem
zgtoszenia patentowego. W toku prac wykonano takze cztery prototypy rozwigzan
technicznych o wysokim poziomie gotowosci technologicznej: modutowe radiatory,
podtoza katalityczne, absorbery promieniowania elektromagnetycznego, czy

ekranujace celki pomiarowe do aparatury badawczej.
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2. Przeglad literaturowy

2.1. Technologie wykorzystywane do wytwarzania przyrostowego ze

stopow metali

Selective Laser Melting (SLM) / Selective Laser Sintering (SLS) / Powder Bed
Fusion - Laser (PBF-L)

To rodzina technologii, ktérej wspdlnymi cechami jest materiat wsadowy
w postaci sferycznego proszku oraz zrodto ciepta w postaci wigzki lasera,
zespalajacej proszek selektywnie, warstwa po warstwie. SLM stosuje sie gtownie do
otrzymywania czesci z materiatdw metalowych o wysokiej gestosci[5]. W przypadku
SLS dazy sie do spieczenia czgstek proszku, réwniez na bazie polimeréw lub
ceramiki, i otrzymuje obiekty porowate [6]. Skrét PBF-LB jest najbardziej ogdlny
i zostat wprowadzony przez amerykanska norme systematyzujacg nomenklature
obowigzujagca w dziedzinie wytwarzania przyrostowego ASTM ISO/ASTM52900-15,
jednakze réwnie czesto spotka¢ mozna oznaczenia PBF-L czy L-PBF, ktére

stosowane jest w ponizszej pracy.

Electron Beam Melting (EBM) / Powder Bed Fusion - Electron Beam (PBF-EB)

Technologia PBF-EB jest analogiczna do PBF-LB z tg roznica, ze zrodtem ciepta
zgrzewajacym proszek jest wigzka elektronéw. Zastosowanie takiego rozwigzania
wptywa nha przebieg procesu i wymusza zmiany w konstrukcji w stosunku do
urzgdzen SLM: skupianie wigzki odbywa sie za pomocg soczewek magnetycznych,
a nie optycznych; z kolei elektrony znacznie tatwiej wchodzga w interakcje
z czgsteczkami gazu, w przeciwienstwie do wigzek laseréw, przez co procesy PBF-
EB wymagajg stosowania stosunkowo wysokiej prézni. Moze to by¢ jednoczesnie
postrzegane jako zaleta, gdyz dzieki prézni mozliwe jest przetwdrstwo metali
reaktywnych, wykazujgcych powinowactwo do tlenu czy azotu, takich jak magnez
czy tytan [7]. Innym istotnym wyznacznikiem proceséw PBF-EB jest wstepne
selektywne zgrzanie ztoza proszkowego za pomoca wigzki skanujacej z szybkoscia
15 000-20 000 mm-s™, ktére zapobiega elektryzowaniu sie czgstek oraz zmniejsza
naprezenia cieplne spowodowane przez proces [8], [9]. Schemat procesu PBF-EB

jak i PBF-LB przedstawiono na Rys. 1
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Rys. 1. Schemat przyktadowych systemoéw Powder Bed Fusion;1 - dioda lasera; 2 - soczewki
optyczne; 3 - zrédto atmosfery ochronnej; 4 - wigzka lasera; 5 - podajnik proszku (ang. recoater); 6 -
lampa elektronowa; 7 - soczewki magnetyczne; 8 - pompa wysokiej prézni; 9 - wigzka elektrondéw;
10 - selektywnie przetopiony / spieczony proszek; 11 - nieprzetopione ztoze proszkowe; 12 -
ruchoma platforma; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [10]

Sheet Lamination (SL) / Laminated Object Manufacturing (LOM)

Jest technologia przyrostowa, w ktérej kolejne warstwy przekroju poprzecznego
obiektu sg wycinane z arkuszy materiatu za pomoca lasera lub frezarki, a nastepnie
taczone ze sobg na drodze dyfuzji, dziatania ultradzwiekéw, klejow lub metali
o niskiej temperaturze topnienia. Do zalet SL nalezy mozliwos¢ uzycia, oprocz
metali, bardzo szerokiej gamy materiatdéw — ceramiki, korka, pianek, papieru, gumy
czy drewna, ktére mozna ze sobag tgczy¢ w celu utworzenia warstwowych
kompozytéw [11]. Laminacja wigze sie takze ze znacznie mniejszym kosztem
inwestycyjnym w poréwnaniu z innymi technologiami przyrostowymi. Jakosc¢
otrzymywanych powierzchni zalezy w duzej mierze od grubosci i jakosci
wykorzystanych arkuszy materiatu oraz doktadnos$ci wykorzystywanych narzedzi
tnagcych. Technologia SL daje mozliwos¢ osadzania we wnetrzu drukowanych
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obiektow uktadow elektronicznych oraz sensorow [12]. Dobdér odpowiedniego
spoiwa moze takze pozytywnie wptywaé na ttumienie drgan w konstrukcji [13].

Schemat technologii przestawiono na Rys. 2.

§heet Lamination

Rys. 2. Schemat przyktadowych systeméw Sheet Lamination; 1 - wiazka lasera; 2 - cigty arkusz; 3 -
sklejony pakiet arkuszy; 4 - warstwa kleju; 5 - punktowe zgrzewanie za pomocg wigzki lasera / tuku
elektrycznego / ultradzwiekéw; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [14]

Binder Jetting

To proces, w ktdrym na warstwe ztoza proszkowego jest selektywnie naktadane
lepiszcze (ang. binder), z ktérego nastepnie odparowywany jest rozpuszczalnik.
Czynnosci te powtarzane sg warstwa po warstwie do momentu otrzymania petnej
geometrii nazywanej green part. Drukowana czes¢, nadal tkwigca w ztozu
proszkowym, jest wstawiana do pieca wcelu termicznej aktywacji lepiszcza
zwiekszajgcej jego trwatos¢ do minimalnego poziomu umozliwiajgcego usuniecie
niesklejonego proszku, ktéry moze zostaé¢ wykorzystany ponownie do przysztych
procesow. Ostatnim krokiem jest wypalenie lepiszcza, czesto taczone z dodatkowa
obrdébka zageszczajaca jak spiekanie czy izostatyczne prasowanie na goraco (HIP),
w szczegolnosci w przypadku czesci wykonanych z proszkéw metalicznych
i ceramicznych. Fundamentalnym problemem zwigzanym zprocesem Binder
Jetting s sprzeczne wymagania stawiane przez procesy drukowania
i nastepujacego po nim spiekania - podczas druku potrzebny jest proszek
o odpowiednio wysokiej sypkosci, tj. o stosunkowo duzych rozmiarach czastek oraz
sferycznej morfologii; w przypadku spiekania, najwyzsza gestos¢ wydrukéw

osiggana jest, gdy wykorzystane czgstki majg maty rozmiar i nieregularne ksztatty
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utatwiajgce zageszczanie [15]. Mimo tej sprzecznosci jest to technika stosowana
czesto przy prototypowaniu, charakteryzujgca sie szerokim zakresem dostepnych
materiatdw wsadowych, nie wymagajgca zaawansowanych zrédet ciepta jak laser
czy wigzka elektrondéw, wprowadzajgca minimalne odksztatcenia oraz
charakteryzujgca sie niskim kosztem poczatkowym inwestycji. Schemat technologii

przedstawiono na Rys. 3.

Binder Jetting

A

2— r usuniecie nadmiaru proszku,
3 spiekanie w
termiczna aktywacja spoiwa, wysokotemperaturowym
4 sieciowanie piecu, dogeszczanie
8 9

i
—> i
i

Rys. 3. Schemat technologii Binder Jetting: 1 - podajnik proszku (ang. recoater), 2 - suwnica;3 -
gtowica; 4 - strumien ciektego spoiwa; 5 - proszek selektywnie nasgczony spoiwem; 6 - suche ztoze
proszku; 7 - platforma; 8 - czes$¢ ztozona z proszku potgczonego usieciowanym spoiwem (ang.
green part); 9 - gotowa, lita cze$é; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [16]

Wire Arc Additive Manufacturing (WAAM) / Directed Energy Deposition - Gas
Metal Arc (DED-GMA)

Technologia WAAM polega na naktadaniu materiatu w postaci drutu
przetapianego in situ tukiem elektrycznym. Do wytworzenia tuku wykorzystywane sg
metody spawalnicze takie jak Metal Inert Gas (MIG), Tungsten Inert Gas (TIG) czy
Plasma Arc Welding (PAW) dobierane w zaleznosci od naktadanego materiatu.
Podajnik z materiatem wsadowym oraz tuk mogag by¢ zamontowane na
manipulatorze robotycznym, kiedy potrzebna jest dobra sterownos¢ i skalowalnos¢
procesu, lub suwnicy obrabiarki CNC, kiedy istotna jest stabilnos¢ ramy oraz
precyzja naktadania. Istotng zaleta WAAM jest stosunkowo wysokie tempo
naktadania materiatu rzedu kilograméw na godzine procesu (4-9 kg-h™' [12]) oraz
brak koniecznosci stosowania prézni czy zamknietej komory procesowej (gaz
ostonowy podawany jest miejscowo przez dysze), co stanowi istotng zalete

w produkcji srednich i duzych elementéw o przeznaczeniu konstrukcyjnym, ale
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zdecydowanie nie sprawdza sie w przypadku elementéw wymagajacych precyzji
i odpowiednio niskiej chropowatosci [17]. Schemat proceséw z rodziny DED zostat

przedstawiony na Rys. 4.

DED - GMA DED - L

————————————————————————————————— - [ e

Rys. 4. Schemat przyktadowych systemow Direct Energy Deposition; 1 - ramie robotyczne; 2 -
podajnik drutu; 3 - drut; 4 - tuk elektryczny; 5 - atmosfera ochronna aplikowana miejscowo; 6 -
przetopiony materiat; 7 - podtoze (moze by¢ ruchome), 8 - wigzka lasera; 9 - strumien proszku
w gazie no$nym (ochronnym); 10 - gtowica; 11 — suwnica; Zrédto: Opracowanie wtasne na
podstawie [18]

2.2. Rynek wytwarzania przyrostowego: bariery, czynniki napedzajace

rozwoj, normy branzowe

Wedtug raportu Precedence Research: Metal Additive Manufacturing Market [19],
w 2021 roku wartos¢ swiatowego rynku wytwarzania przyrostowego ze stopéw
metali (ang. Metal Additive Manufacturing, MAM) szacowana byta na 2,54 mld USD
i prognozuje sie jej dalszy wzrost do okoto 11,45 mld USD do roku 2030 ze
skumulowanym rocznym wskaznikiem wzrostu (CAGR) na poziomie 18,21% miedzy
20222030 rokiem. Z kolei raport wykonany przez AMPOWER Report [20] dotyczacy
rynku wytwarzania przyrostowego ogoétem, méwi o wartosci rynkowej wynoszacej
8 mld EUR ze wskaznikiem CAGR na poziomie 18,2% do 2026 roku. Raport

przedsiebiorstwa consultingowego Grand View Research moéwi zas o wartosci
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rynkowej rownej 13,8 mld USD w 2021 i stopie wzrostu 23,9% do 2033 [21]. Wartosci
te w duzej mierze zalezg od stosowanej metodyki oraz zakresu raportu — niektdre
biorg pod uwage rynki zwigzane z przyrostowym przetworstwem metali i polimerow
tacznie, inne zas osobno.

Gtownymi motorami wzrostu w branzy jest wzmozone wykorzystywanie
wytwarzania przyrostowego w przemysle lotniczym i samochodowym, w ochronie
zdrowia i stomatologii oraz w osrodkach akademickich. Do czynnikéw majacych
negatywny wptyw na rozwéj MAM w ostatnich latach nalezata bez watpienia
pandemia COVID-19, ktéra przyczynita sie do znacznego spadku zamodwien w wyzej
wymienionych sektorach. Istotne znaczenie miaty réwniez zaburzenia tancuchéw
logistycznych, zamkniecia fabryk potgczone z brakiem wyspecjalizowanej kadry
oraz niewystarczajgca produkcja surowcow w postaci drutéw, blach i proszkow
metali. Raport AMPOWER wskazuje rowniez na fakt, ze technologie przyrostowe
osiggnety w ostatnich latach pewna dojrzatos¢, jednoczesnie nadal bedac
niezdolne do produkcji wielkoskalowej [20]. Jednym z kluczowych czynnikdéw
wzrostu dla technologii przyrostowych jest perspektywa drukowania lekkiej, gietkiej
elektroniki. Cienkie warstwy metaliczne nanoszone na polimerach, szczegblnie
w technologii SLS czy Binder Jetting, maja szanse zosta¢ wcielone w procesy
produkcyjne potentatéow przemystowych produkujgcych elektronike konsumencka,
w tym smartfony, konsole do gier wideo czy urzadzenia Virtual i Augmented Reality.
Niestety nalezy pamietaé, ze w pordéwnaniu z technologiami polimerowymi,
technologie operujace na tworzywach metalicznych charakteryzuja sie wyzszymi
kosztami wejscia, co ogranicza ich dostepnos¢ dla mniejszych przedsiebiorstw. Do
istotnych zalet technologii AM, obok mozliwosci drukowania skomplikowanych
ksztattow niedostepnych dla konwencjonalnych technologii, nalezy brak
koniecznosci sktadowania czesci zapasowych - stare elementy, ktére wyszty
zuzycia mogag zosta¢ zmagazynowane w postaci cyfrowej w chmurze i zostac
wyprodukowane w miare potrzeby pézniej. Podejscie to jest znane w literaturze jako
Digital Inventory (cyfrowy inwentarz), a w wersji bardziej realistycznej, zaktadajacej
jedynie redukcje liczby sktadowanych czesci, Hybrid Warehousing (magazynowanie

hybrydowe) [22]. Utrzymywanie dokumentacji w postaci cyfrowej umozliwia takze
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zastosowanie stale rozwijajacych sie technologii sztucznej inteligencji do
ulepszania kreowanego produktu.

Na kolejnych stronach przedstawiono dane opisujgce aktualny stan swiatowego
rynku wytwarzania przyrostowego wraz z prognozami jego rozwoju, opracowane na
podstawie raportéw VPAResearch [23], AMPOWER [20] oraz Technavio [24].
W pierwszej kolejnosci zilustrowano udziat poszczegdlnych regiondw w swiatowym
rynku wytwarzania przyrostowego (Rys. 5). W tym wzgledzie przoduja kraje Ameryki
Pétnocnej, a w zasadzie USA stanowiace blisko 90% tamtejszego rynku. Drugim co
do wielkosci rynkiem jest Europa, w ktdrej najwiekszy udziat majg Niemcy.
W przeciwienstwie do rynku poétnocnoamerykanskiego, dysproporcje pomiedzy
poszczegélnymi krajami europejskimi nie sa jednak tak znaczace. Pieciu
najwiekszych uczestnikow rynku europejskiego, tj. Niemcy, Wielka Brytania,
Whtochy, Francja oraz Hiszpania, odpowiada odpowiednio za 33,3%, 17,3%, 12,7%,
11,7% oraz 8,4% jego wartosci.

Na Rys. 5 przedstawiono rowniez wykorzystanie technologii AM w réznych
sektorach gospodarki trzech najwiekszych $wiatowych rynkéw. Roznice
w strukturach sg niewielkie — widoczne sg state tendencje w skali globalnej.
Przemyst lotniczy oraz zbrojeniowy jako sektory, ktére najwczesniej wdrozyty
technologie przyrostowe, przoduja w ich wykorzystaniu w swoich obecnych
produkcjach. Wymienione we wczesniejszym rozdziale korzysci stosowania AM
takie jak mozliwos¢ swobodnego wprowadzana zmian w produkcji i drukowania
niewielkich, bardzo ztozonych elementdéw przyczyniajg sie do nasilenia tego
zjawiska. Przedsiebiorstwa produkujgce rozwigzania dla lotnictwa takie jak Boeing,
Airbus czy Pratt & Whitney coraz czesciej wchodzg w kooperacje z osrodkami
badawczymi lub budujg swoje wtasne osrodki produkcyjne jak General Electrics
Aviation w Auburn, w stanie Alabama [25].

Sektor automotive jest drugim najwiekszym uzytkownikiem AM na swiecie. Do
najczesciej wykorzystywanych materiatdow metalowych nalezg stopy aluminium,
stale nierdzewne i narzedziowe, a w znacznie mniejszym stopniu stopy niklu
i miedzi. Wdrazane sg technologie druku watéw napedowych, wentylatoréw, czesci
pomp, zawordéw oraz niestandardowych narzedzi. Motorem napedowym innowacji

w tym sektorze jest mozliwos¢ drukowania uktaddw zintegrowanych w jednym kroku
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technologicznym, upraszczajgc caty proces oraz obnizajgc koszty jego realizacji.
Ponownie pojawia sie motyw konstrukcji lekkich, geometrycznie skomplikowanych,
umozliwiajgcych  wprowadzanie zintegrowanych obwodéw elektrycznych.
Wozrastajgcy popyt na samochody pasazerskie oraz odkrycia w dziedzinie
wielomateriatowego wytwarzania przyrostowego jednoczesnie przyczynig sie do
dalszego rozwoju tego rynku. W publikacji Zhao i in. [26] omdwione zostaty
doniesienia prasowe na temat osiggniecia przez Honde 50% redukcji masy watu
korbowego, konsolidacji osSmioczesciowego ztozenia przez General Motors czy
wykorzystania przez Audi druku 3D do wytworzenia form kuzniczych do produkciji

czesci niektérych serii pojazdow.
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Rys. 5. Udziat poszczegdlnych krajow i regiondw w swiatowym rynku wytwarzania przyrostowego
w mln USD (a) oraz struktura procentowa trzech najwiekszych rynkéw wytwarzania przyrostowego
(b); Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie danych z [23] oraz [24]

Zastosowania w sektorze medycznym wynikajg gtéwnie ze wzrastajgcego
zainteresowania precyzyjng medycyna spersonalizowang. Do czotowych
przedsiebiorstw w tym sektorze nalezg Osseus Fusion Systems [27], OMX Solutions
[28], Egan Dental Laboratory [29], Johnson & Johnson Medical Devices czy Endocon

GmbH [30]. Materiatami szczegdélnie wykorzystywanymi w branzy sg stopy tytanu,

stopy chromu i kobaltu, a takze stale nierdzewne. Istotng czes¢ rynku stanowig
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przedsiebiorstwa produkujgce matryce i narzedzia. Przewagg wytwarzania
przyrostowego na tym polu jest mozliwos¢ prowadzenia kanatéw chtodniczych
owysokim stopniu geometrycznej ztozonosci w pordwnaniu do kanatow
tradycyjnych otrzymywanych na drodze obrdbki ubytkowej. Odprowadzanie ciepta
w matrycach drukowanych zachodzi wzdtuz odlewanego konturu, co przektada sie
na szybsze chtodzenie, zwiekszenie czasu zycia formy oraz redukcje odpadow
procesowych [31].

Kolejnym waznym sektorem wykorzystujagcym AM sg osrodki badawcze
i akademickie, przy czym uwage zwraca prym Europy na tle pozostatych regiondw.
Dziatania R&D skupiajg sie na ciggtym poszerzaniu listy zastosowan oraz
dostepnych materiatow, a takze opracowywaniu zupetnie nowych technologii, ktére
dopiero przenikajg do szerszej Swiadomosci, takich jak Pellet FDM, Friction
Deposition, Metal SLS, Metal Litography czy Nano Particle Jetting. Sektor
akademicki przyspiesza réwniez proces wdrazania innowacji na drodze wspotpracy
z przemystem w ramach konsorcjéw. Do innych, mniej powszechnych zastosowan
AM mozna zaliczy¢ produkcje komponentdéw turbin na potrzeby energetyki czy
wykorzystanie w branzy kreatywnej: jubilerstwie, modzie i w architekturze [32].

Na szczegblng uwage zastugujg dane z raportu AMPOWER dotyczace Sredniegj
wielkosci produkcji zwykorzystaniem technologii przyrostowych. Szacuje sie, ze
34% wszystkich drukowanych czesci produkuje sie w seriach o wielkoscido 10 sztuk
na rok, w tym az 14% to unikalne, wydrukowane jednokrotnie czesci. Po drugiej
stronie spektrum znajduja sie produkcje ,wielkoskalowe”. 21% z nich odznacza sie
wolumenem na poziomie 1001-10000 sztuk na rok, a 5% przekracza putap 10 tys.,
w tym sztandarowy przyktad koncéwek dyszy paliwowych drukowanych przez GE
Aviation [33]. Co wiecej, ocenia sie, ze w nadchodzgcych latach nastgpi spadek
uzycia technologii przyrostowych do produkcji prototypéw na rzecz gotowych
wyrobéw [20]. Na Rys. 6 przedstawiono udziat poszczegélnych technologii

przyrostowych na rynkach swiatowych.
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Rys. 6. Udziat procgntowy poszczegdlnych technologii w rynkach wytwarzania przyrostowego;
Zrodto: Opracowanie wtasne na podstawie danych z [23]

Grupa technologii dominujgca w zestawieniu jest Powder Bed Fusion, do ktérej
naleza takie technologie jak bedace gtdwnym tematem tej pracy Selective Laser
Melting, a takze Direct Metal Laser Sintering, Electron Beam Melting czy Selective
Heat Sintering. Niektére raporty uwzgledniajg czesto w swoich zestawieniach
Selective Laser Sintering czy Multi Jet Fusion, chociaz sg to technologie
przetwarzania tworzyw sztucznych oraz kompozytéw na nich bazujgcych. Wedtug
raportu VPAResearch [23] technologie z rodziny PBF wygenerowaty 1,6 mld USD
zysku z 2,8 mld USD wygenerowanego tgcznie przez caty rynek AM i prognozowany
jest dalszy wzrost ze wskaznikiem CAGR na poziomie 22,85%.

Mimo wielu interesujgcych informacji znajdujgcych sie w cytowanych raportach
branzowych, analiza rynku nie powinna opieraé¢ sie wytgcznie na nich. Nalezy
pamietac, ze zwykle wykonywane sag one przez prywatne firmy i nie jest w petni
znana ich metodyka, ani nie podlegaja one procesowi recenzji [34]. Czesto
zaktadajg one rowniez staty, eksponencjalny wzrost gospodarczy. Informacje
finansowe zawarte w raportach nie sg odporne na spekulacje czy ,nadmuchane
oczekiwania inwestorow” o czym pisat Meyer i in. [35]. Niemniej, artykuty
przegladowe poswiecone ekonomicznemu aspektowi proceséw wytwarzania

przyrostowego zwracaja uwage na podobne czynniki wzrostu jak i bariery w adopciji
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AM w przemysle. Do czynnikdw napedzajacych wzrost branzy zaliczane sa czynniki
zewnetrzne, takie jak wygasajgce patenty i upowszechnianie sie idei przemystu 4.0,
ale rowniez szereg mozliwosci otwierajgcych sie na etapie projektowania produktu,
jak np. swoboda w produkcji skomplikowanych geometrii i kanatéw wewnetrznych.
Na poziomie procesowym mowi sie o redukcji poziomu skomplikowania przez
zastepowanie wieloczesciowych ztozen za pomocg drukowanych monolitow,
skréceniu czasu rozwoju produktu dzieki szybkiemu prototypowaniu, redukcji
zuzycia zasobOw oraz skroceniu czasu realizacji. Patrzac na procesy AM pod katem
ztozonos$ci tancucha dostaw, moéwi sie czesto ojego uproszczeniu poprzez
stosowanie produkcji rozproszonej, nakierowanej na lokalnych konsumentéw [3],
[36]. Do najczesciej wspominanych barier w rozwoju nalezg powolne tempo
produkciji, wysoki koszt produkcji seryjnej, ograniczenia rozmiaru komory roboczej,
problemy z otrzymaniem odpowiedniej jakosci i precyzji, ograniczony wybdr
dostepnych  materiatéw, brak norm branzowych, a takze problemy
z certyfikowaniem wyrobow wytwarzanych przyrostowo czy problemy z wtasnoscia
intelektualng zwigzang z urzadzeniami AM i formatami plikéw CAD [37], [38].
Technologie przyrostowe oferujg niespotykang dotad swobode produkcji czesci
metalowych, ktéra jednoczesnie niesie za sobg szereg wyzwan zwigzanych
z dziesigtkami, a nawet setkami edytowalnych parametréw procesowych (stopni
swobody), brakiem powtarzalnosci procesu [39], [40], mnhogoscig dostepnych,
zwykle zamknietych, formatéw danych, rozwijanych przez producentéw
oprogramowania, czy brakiem metod skutecznej kontroli jakosci [41], szczegblnie
dla obwarowanych regulacjami bezpieczehstwa branz takich jak lotnictwo
i kosmonautyka, motoryzacja czy medycyna. W obliczu gwattownego rozwoju
branzy napedzanego przez dziesiatki przedsiebiorstw wprowadzajacych wtasne,
opatentowane rozwigzania, problemem jest takze brak spdjnej, obowigzujgce;j
terminologii. Z potrzeby przemystu wyniknety wiec pierwsze préby standaryzaciji
dokonane przez ASTM oraz ISO. Czotowym przyktadem tych préb byta norma
ISO/ASTM 52900 Standard Terminology for Additive Manufacturing — General
Principles — Terminology wydana w 2015 roku i zastgpiona w 2020 przez ASTM
52900:2015 Standard Terminology for Additive Manufacturing Technologies. Byta to

pierwsza préba nazwania catych gromad opatentowanych technologii i zebrania ich
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w grupy pod wzgledem wykorzystywanego materiatu wsadowego czy sposobu
taczenia czgstek materiatu. Proces upowszechnienia jednolitej nomenklatury
zachodzi jednak powoli. Wedtug danych analizowanych przez A. E. Alexander i in.
[42] w2021 roku, zaledwie 9,8% analizowanych prac przegladowych zawierato
ustandaryzowane nazwy technologii — w literaturze naukowej nadal powszechne
jest korzystanie z handlowych nazw badanych technologii wytwérczych, a samo
wytwarzanie przyrostowe okreslane jest na rézne sposoby takie jak 3D printing,
additive manufacturing, 3D modeling, czy rapid prototyping.

Do najwazniejszych norm dotyczacych technologii addytywnych (AM) w zakresie

przetworstwa metali nalezg normy z serii 52900 w tym m. in.:

e PN-EN ISO/ASTM 52908:2024-04 - Wytwarzanie przyrostowe elementow
z metali—Wtasciwosci gotowej czesci—Operacje poprocesowe, kontrola
i badania czesci produkowanych metodg spiekania w tozu proszkéw

e PN-EN ISO/ASTM 52909:2024-08 - Wytwarzanie przyrostowe elementow
z metali—Wtasciwosci gotowej czesci—Zaleznosé wtasciwosci
mechanicznych czesci metalowych od ich orientac;ji i potozenia

e PN-EN ISO/ASTM 52910:2020-03 - Wytwarzanie przyrostowe—
Projektowanie—Wymagania, wytyczne i zalecenia

e PN-EN ISO/ASTM 52911-1:2020-01 - Wytwarzanie przyrostowe—
Projektowanie—Czes¢ 1: Stapianie proszkéw metali za pomoca lasera

e PN-EN ISO/ASTM 52915:2020-10 — Specyfikacja dotyczaca formatu pliku
wytwarzania przyrostowego (AMF) Wersja 1.2

e PN-EN ISO/ASTM 52920:2023-12 - Wytwarzanie przyrostowe—Zasady
kwalifikacji—Wymagania dotyczace przemystowych procesow wytwarzania
przyrostowego oraz organizacji produkcji

e PN-EN ISO/ASTM 52927:2024-09 - Wytwarzanie przyrostowe—Zasady
ogbélne—Gtowne cechy i odpowiadajgce im metody badan

e PN-EN ISO/ASTM 52928:2024-1 - Wytwarzanie przyrostowe elementow

z metali—Materiaty wsadowe—Zarzadzanie cyklem zycia proszku
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e PN-EN ISO/ASTM 52945:2024-06 — Wytwarzanie przyrostowe dla przemystu
motoryzacyjnego—Zasady kwalifikacji—Ogoélna ocena maszyny

i specyfikacja kluczowych wskaznikéw wydajnosci dla proceséw PBF-LB/M

Powyzsza lista nie jest wyczerpujgca. W ostatnich latach mozna zauwazyc¢
intensywny rozwdj inicjatyw standaryzacyjnych, ktére sa bezposrednim
nastepstwem poziomu skomplikowania i swobody oferowanej przez procesy
przyrostowe oraz potrzeby przemystu stopniowo wdrazajgcego te technologie

w swoje procesy produkcyjne [43], [44].

2.3. Charakterystyka procesu L-PBF: aspekty cyfrowe, fizyczne

i materiatowe

2.3.1. Definicja strategii druku oraz budowa czesci wytwarzanej

przyrostowo

Integralng czescia kazdego procesu L-PBF jest modelowanie w srodowisku CAD,
rozmieszczenie sporzadzonych modeli na wirtualnej platformie procesowej,
generacja podpor (tzw. suportow), przydzielenie kazdemu modelowi i jego
podporom zestawu parametrow (strategii druku), ktérymi zostanie wytworzony,
podziat na mozliwe do wytworzenia w urzgadzeniu produkcyjnym warstwy (tzw.
slicing) oraz generacja wektoréw w obrebie kazdej z tych warstw, po ktérych
przejdzie wigzka o zadanej mocy i szybkosci. Powyzsze czynnosci maja miejsce
w cyfrowym srodowisku, przez co trudno jest je opisa¢ uniwersalnie w formie
zjawisk fizycznych oraz rownan, jak kolejne rozdziaty ponizszej pracy. Szczegétowy
przebieg przygotowania pliku wsadowego dla drukarki i nazwy konkretnych
parametréw moga sie rézni¢ w zaleznosci od producenta urzadzenia przyrostowego,
jednak istniejg inicjatywy standaryzacyjne prowadzacego do ujednolicenia
nomenklatury [45]. Ponizej zostang opisane grupy parametréw wykorzystywane
w oprogramowaniu Nikon SLM Solutions oraz w ponizszej pracy.

Definicja strategii procesowej oraz liczba dostepnych parametréow zalezy od

producenta urzadzenia - strategii rozwoju oprogramowania oraz polityki firmy
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wzgledem odbiorcéw. Komercyjnie dziatajgce firmy opracowujg zwykle wtasne
standardy produkcyjne i dgzg do sprzedazy produktéw cyfrowych o zamknietym
kodzie zrédtowym i ograniczonej mozliwosci wprowadzania zmian przez
uzytkownika koricowego, w razie potrzeby umozliwiajac jedynie sprzedaz
dodatkowych modutéw, czesto w ramach subskrypcji. Model ten jest
przeciwienstwem rozwigzan open source opracowywanych na uczelniach
badawczych i promowanych w ramach europejskich projektéw ktadacych nacisk na
transparentnosgé, np. poprzez wymaog utworzenia cyfrowego paszportu rozwijanego
produktu. Petna strategia druku proponowana przez Nikon SLM Solutions zawiera
419 parametréw logicznych (tak/nie), kategorycznych i liczbowych. Dajg one
stosunkowo dobrg kontrole nad procesem, umozliwiajgc stosowanie oddzielnych
parametréw dla warstwy wierzchniej wydruku (ang. Upskin), strefy bezposrednio
stykajacej sie z podporami (ang. Downskin), podpdr (ang. Vector Supports). Mozliwe
sg rézne sposoby realizacji objetosci drukowanej bryty, podziat objetosci na strefy
wewnetrzne (ang. Core) izewnetrzne (ang. Outer Hull) o réznych parametrach
druku, czy tez zadanie ponownego przetopienia warstwy z naniesieniem
dodatkowego materiatu (ang. Additional Volume) lub bez niego (ang. Remelting), co
przedstawiono pogladowo na Rys. 7 oraz na konkretnym przyktadzie ptytki do badan
gestosci na Rys. 8. Nie ma jednak petnej swobody poprowadzenia Sciezki lasera
zdefiniowanej wtasnym skryptem, czy korzystania z bardziej zaawansowanych
strategii druku opisywanych w literaturze i realizowanych na autorskich uktadach do
wytwarzania przyrostowego, np. zaproponowang przez Liu iin. [46]. W obrebie
pojedynczej warstwy, mozemy zdecydowaé¢ o wielkosci kompensacji wigzki
(potozeniu zewnetrznej obwiedni (ang. Border) wzgledem krawedzi modelu CAD),
potozeniu i liczbie dodatkowych obwiedni (ang. Fill Contour) oraz sposobie
wypetnienia centralnej czesci warstwy za pomoca kreskowania (ang. Hatching).
Najprostszym sposobem na przetopienie warstwy jest wypalanie prostokatnych
pasow ztozonych z réwnolegtych Sciezek lasera ze zwrotami skierowanymi w jednag
strone (ang. Stripes), ale rownie powszechng strategia jest skanowanie

prostokgtnych pdél meandrujgcym laserem (ang. Zigzag) czy skanowanie
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Rys. 7. llustracja pogladowa przedstawiajgca grupy parametrow, ktére mozna zmodyfikowac
podczas wytwarzania przyrostowego hipotetycznego elementu; Zrédto: Opracowanie wtasne na
podstawie instrukcji uzytkownika programu Materialise Magics 23.01

Wizualizacja przebiegu lasera na pojedynczej
warstwie wyeksportowanej ze slicera - kazdy - — - . ,
kolor stanowi osobng grupe parametrow Wizualizacja probki w 3D na wirtualne

procesowych platformie procesowej w srodowisku CAD

Upskin - rejon i grupa parametréow
NN odpowiadajgcych za wtasciwosci
warstwy wierzchnigj

Volume - grupa
parametrow o
W najwigkszym

\ wptywie na

N wiasciwosci
N\, .
Border - zewnetrzny obrys koricowe

N\ drukowanego
Fill contour - opcjonalny \'-\‘ obiektu
dodatkowy obrys W
: Downskin - rejon generowany J Vector support - podpory
- hatch distance - odstep pomiedzy podporamii pochylonych fragmentdw wydruku
pomiedzy sciezkami lasera wiasciwa czedcia, a takze na drukowane za pomoca pojedynczego
sciankach zwréconych w przejscia wigzki, generowane dla
strone platformy procesowej i odprowadzenia ciepta, zachowania
nachylonych pod duzym ksztattu czesei oraz tatwej separacji
katem od platformy

Rys. 8. Gtéwne grupy parametréw procesowych oraz ich relacja wzgledem modelu cyfrowego;
Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie modeli i plikéw procesowych przygotowanych
w Materialise Magics 23.01 w ramach pracy
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niesgsiadujgcych, kwadratowych pdl o zadanej dtugosci boku (ang. Checkboard).
Powyzsze trzy strategie skanowania zostaty opisane wnormie ISO/ASTM
52909:2024 [47]. Niektore publikacje zajmujace sie badaniem wptywu strategii na
wtasciwosci materiatowe elementow wytwarzanych w technologii L-PBF zgtaszaja
wptyw stosowanej strategii na porowatos¢, gtebokosc¢ przetopienia, teksture
materiatu [48], czy parametry takie jak twardos¢ czy rozmiar listw martenzytu
w stalach przeznaczonych do hartowania [49]. Innym istotnym parametrem
majacym wptyw na rozktad naprezen w drukowanym elemencie, ale nie
przektadajagcym sie na ilos¢ dostarczanej energii, jest kat rotacji kierunku
skanowania. Stosowanie rotacji pozwala na unikniecie wielokrotnego przetapiania
kolejnych warstw w tym samym kierunku, co zmniejsza ryzyko odksztatcenia
elementu w wyniku pietrzacych sie naprezen, a takze zmniejsza anizotropie
wtasciwosci wytrzymatosciowych [50].

Mimo szerokich mozliwosci definiowania parametréw procesowych
zapewnianych przez oprogramowanie urzadzen przyrostowych, literatura fachowa,
dotyczgca zwykle badan podstawowych na nowych materiatach i prostych
geometriach, przewaznie ogranicza sie do optymalizacji mocy wigzki, szybkosci
skanowania, odstepu miedzy przejSciami wigzki oraz grubosci warstwy proszku dla
objetosci wydruku, majacej najwieksze znaczenie dla finalnej gestosci [51], [52],
[53], bez uwzgledniania obszarow pomocniczych takich jak border, downskin czy
upskin. Rozwazania na temat parametrow druku dla tych obszaréw pojawiajg sie
gtéwnie w specjalistycznych opracowaniach skupiajgcych sie na jakosci
powierzchni [54], [55]. Sg one szczegdlnie istotne na wyzszych poziomach
gotowosci technologicznej opracowywanego prototypu. Powyzsze cztery
parametry: moc wigzki P [W], szybko$¢ skanowania V [mm-s™], odstep hatch
distance h[mm]oraz grubo$¢ warstwy d [mm] sg czesto poréwnywane zbiorczo pod

postacig parametru VED (ang. Volumetric Energy Density) obliczanego ze wzoru (1):

VED = M

V-h-d

W ujeciu fizycznym jest to liczba dzuli energii dostarczona do kazdego milimetra

szes$ciennego materiatu w ztozu proszkowym. Ze wzgledu na intuicyjnosé i prostote,
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jest to parametr powszechnie spotykany w literaturze do poréwnywania procesow
L-PBF. VED nie uwzglednia jednak charakterystyk wigzki lasera ani ztoza
proszkowego przez co stanowi bardziej wygodny i przyblizony wskaznik
technologiczny anizeli Scisty, fizyczny deskryptor. Pojawiajg sie publikacje
traktujagce o jego ograniczeniach [56] jak ipostulujgce stosowanie bardziej
doktadnych, zmodyfikowanych wielkosci [57]. Kiedy w eksperymencie badany jest
jedynie wptyw pojedynczych przejs¢ lasera na ztoze proszkowe, czesto spotyka sie
rowniez parametr nazywany liniowa gestoscia energii (ang. Linear Energy Density,
LED) opisang wzorem (2), bedagcy miarg energii dostarczanej do kazdego milimetra
Sciezki lasera.

P (2)
LED = —
v

W ramach ponizszej pracy zajeto sie réwniez wytwarzaniem przyrostowym
cienkich Scianek z intencjg osiggniecia rozmiarow mikrometrycznych.
Implementacja technologii druku dla detali o grubosci $cianki ponizej 1 mm jest
zagadnieniem problematycznym i wymaga znajomosci ograniczen
wykorzystywanego oprogramowania. Jak juz wspomniano, cyfrowy model wydruku
po przetworzeniu przez preprocesor sktada sie z réznych grup wektorow
symbolizujgcych przejscia lasera, do ktérych przypisane sg odpowiednie moce
i predkosci skanowania wigzki. W przypadku konwencjonalnych, objetosciowych
elementéw w pierwszej kolejnosci naswietlana jest obwiednia (ang. border)
przesunieta do wnetrza modelu cyfrowego o promien wigzki lasera (ang. beam
compensation), nastepnie drukowany jest opcjonalny kontur (ang. fill contour),
a nastepnie laser wykonuje charakterystyczne kreskowanie (ang. hatching)
0 odstepie zdefiniowanym przez parametr hatch distance. W przypadku elementéw
o grubosci poréwnywalnej z powyzszymi parametrami, majgcymi zwykle wartos$¢ do
0,15 mm, preprocesor zwyczajnie je pomija, o ile nie wymusimy ich wstawienia za
pomoca odrebnej grupy parametrow okreslanych jako blocked paths, czyli
pojedynczych wektoréw wstawianych w miejsce detali zbyt drobnych, by mogty
zosta¢ wydrukowane za pomocg konwencjonalnego hatchingu. Ich moc oraz

szybkos$é skanowania definiowane sg jako mnoznik parametréw dla obwiedni, np.
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0,9:Pborder, 1,2+Vborder. Ze wzgleddw technicznych muszg one zawsze stanowié
domkniete kontury, co oznacza, ze pojedyncze proste linie drukowane sg za pomoca
przejscia lasera ,tam i z powrotem”, zmieniajgc specyfike procesu z jednorazowego
zespolenia ztoza proszkowego na wstepne zespolenie proszku wraz z ponownym
naswietleniem. Réznice w obu podejsciach zostaty przedstawione schematycznie

na Rys. 9.

Rys. 9. Modele CAD z naniesionymi sciezkami lasera wygenerowanymi podczas preprocessingu
dla: a) modelu zawierajacego cienkie scianki o grubosci 0,2 mm drukowanego za pomoca
pojedynczych Blocked Paths; b) objetosciowego modelu probki wytrzymatosciowej o szerokosci
10 mm wypetnionego hatchingiem

2.3.2. Charakterystyka zrédta ciepta w L-PBF

Jednym z podstawowych parametréw opisujgcych wigzke lasera jest jej rozktad
intensywnosci I(r,z), nazywany réwniez irradiancjg. Dla idealnego lasera

gaussowskiego o modzie TEMOO opisana jest ona wzorem (3) [58]:

B P r? (3)
I('l", Z) = Wexp (-2 W(Z)Z)

gdzie: P-moc lasera, w(z) - promien plamki lasera bedacy umowna odlegtoscig od
osi lasera, gdzie intensywno$é mocy spada ponizej 1-e72, czyli ok. 13,5%, 7 -
odlegtos¢ od osi lasera, z — odlegtos¢ w osi z od punktu skupienia lasera

(przewezenia). Istniejga opracowania, ktdre przedstawiajg réwnanie w bardziej
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ogoélnej postaci, gdzie wspétczynnik 2 jest zastgpiony przez f, tj. wspotczynnik
rozktadu, nazywany réwniez statg normalizujaca [59].

Profil intensywnosci lasera ma te interesujacag wtasciwosé, ze jego scatkowanie
po powierzchni przekroju wigzki lasera daje nam zawsze wartos¢ jego mocy,
niezaleznie od promienia lasera na danej wysokosci z, co przedstawia réwnanie (4):

2T 00 (4)
P=f f I(r,z) rdr d6
o Jo

Aby lepiej zobrazowaé¢ zachowanie idealnego lasera gaussowskiego,
zdecydowano sie na przedstawienie podstawowych réwnan w srodowisku Python,
gdzie zarysowano zmiany irradiancji i Srednicy lasera w koordynatach x, y i z (Rys.
10.).

W idealnych warunkach do opisania wigzki lasera wystarczy znajomos$é jego
promienia przewezenia w, oraz dtugosci fali A. Z tych dwéch wielkosci mozliwe jest

obliczenie dtugosci Rayleigha z czyli odlegtosci na osi z, na ktérej promien lasera

wzrasta o warto$é V2 dang wzorem (5):

Tw (5)

Zp = e

Niestety w praktyce zachodzi wiele odstepstw od opisanych powyzej regut

i w celu poznania doktadnej charakterystyki zainstalowanego w urzadzeniu uktadu
laserowego potrzebna jest kalibracja, ktorg opisuje norma PN-EN ISO 11146-
2:2021-12. Polega ona na wykonaniu serii (10-30) skanéw poprzecznych profili
intensywnosci dla réznych wartosci z i réznych utamkéw mocy lasera (zwykle 15, 25
i 100% mocy znamionowej), ktére nastepnie aproksymuje sie do funkcji
hiperbolicznej. Tak wykonany test pozwala na okreslenie nie tylko wspomnianych
wyzej parametrow z,, wy, zZg i 8 usrednionych dla danej mocy, ale réwniez odchylen
od idealnego lasera gaussowskiego okreslonych za pomocg parametrow takich jak
BPP (ang. Beam Parameter Product, czyliiloczyn wy i 8), wskaznik jako$ci wigzki M?
(stosunek wartosci zmierzonego BPP do wartosci, ktérg posiadatby idealny laser

gaussowski), czy astygmatyzm (eliptycznosé przekroju wigzki) [60], [61].
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Rys. 10. Zachowanie wigzki idealnego lasera gaussowskiego w przestrzeni: tworzenie sie
przewezenia i dywergencja wiazki (g6ra); zmiana w intensywnosci wiazki w rzucie poprzecznym na
wysokosci z (Srodek); zaleznos$¢ irradianciji I(r, z) od odlegtosci od osi lasera r na danej wysokosci z

(d6t); Zrodto: Opracowanie wtasne przy uzyciu matplotlib na podstawie réwnan z [58].
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Oproécz wyzej opisanej analizy, kluczowym elementem Kkalibracji jest ocena
odchytek w ruchu wiagzki sterowanej przez skaner galwanometryczny, a takze
kompensacja uwzgledniajgca fakt, ze punkt skupienia wigzki lezy na sferze i ruchy
w ptaszczyznie platformy procesowej wigza sie z dostarczaniem nieznacznie réznej
gestosci energii. Majgc na uwadze powyzsze, w ramach konserwacji lasera realizuje
sie dodatkowo tzw. scan field correction, czyli wykonanie macierzy punktowych
naswietlen na specjalnym sSwiattoczutym filmie przystosowanym do $wiatta
laserowego, ktorego analiza prowadzi do wygenerowania pliku korekcyjnego
dopasowanego do danego urzadzenia w celu zapewnienia dobrego odwzorowania
modelowanych w srodowisku CAD geometrii oraz statych warunkéw termicznych na

catej powierzchni platformy procesowe;.

2.3.3. Interakcja zrodta ciepta z materiatem wsadowym

Istote procesu L-PBF stanowi interakcja wiagzki lasera ze ztozem proszkowym.
W najbardziej podstawowym przypadku, pojedyncza wigzka lasera o dtugosci fali
odpowiadajgcej zakresowi podczerwieni (1064 nm dla Yb:YAG [62]) oraz Srednicy od
kilkudziesieciu do kilkuset um pada na warstwe proszku o sferycznej morfologii.
Promieniowanie ulega nastepnie wielokrotnym procesom czesciowego odbicia

i absorpcji wewnatrz ztoza proszkowego, co przedstawiono na Rys. 11.

Rys. 11. Model przedstawiajacy interakcje ze ztozem proszkowym wg Wang i in. — czesé
promieniowania ulegajaca serii odbi¢ do momentu catkowitej wewnetrznej absorbcji energii oraz
czes$é ulegajaca odbiciu poza ztoze; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [63].
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Wang i in. w swojej publikacji [63] zwraca uwage na koniecznosc¢ rozrdznienia
wspoétczynnika absorpcji, wielkosci fizycznej definiowanej jako stosunek
intensywnosci swiatta pochtonietego do padajacego, zaleznej od rodzaju materiatu
i dtugosci fali, od stopnia sprzezenia energii z materiatem (ang. total energy
incoupling) bedacego stosunkiem zaabsorbowanej energii do energii padajacej,
wynikajacym nie tylko ze wspoétczynnika absorpciji, ale rowniez z wtasciwosci ztoza
proszkowego, takich jak rozktad wielkosci czastek, gestos¢ upakowania ztoza,
ksztatt czastek. Wielkos¢ ta moze zosta¢ wyznaczona jedynie eksperymentalnie
i z ograniczong doktadnoscia.

W miare absorpcji energii czgstki proszku topig sie, tworzac jeziorko ciektego
metalu, do opisu ktérego nalezy zastosowac prawa dynamiki ptynow i w ktérym
zachodzi gwattowny transport masy i ciepta na drodze konwekcji. Dodatkowo, czesc¢
stopionego metalu w poblizu centrum wigzki, gdzie energia padajgca na jednostke
powierzchni jest najwieksza, moze dokonac¢ przejscia w stan gazowy, zmieniajgc
nieodwracalnie sktad chemiczny produktu po procesie. Dziataniu lasera towarzyszy
rowniez miejscowy wyrzut masy w postaci iskier oraz dymu, a takze emisja czesci
energii roztopionego materiatu na drodze radiacji [64]. W symulacjach
komputerowych procesu SLM, dwa ostatnie zjawiska sg jednak czesto pomijane dla
uproszczenia juz i tak ztozonych obliczent obejmujgcych dynamiczny transport masy
i ciepta, wysokie gestosci energii oraz szybkie przemiany fazowe [65]. Podczas opisu
procesu L-PBF na potrzeby symulacji czesto przyjmuje sie réwniez ptaska tafle
jeziorka ciektego metalu, réwne gestosci materiatu statego i ciektego oraz
elipsoidalny ksztatt zrodta ciepta niezgodny z rozktadem opisanym na Rys. 10, co
prowadzi do umiarkowanych rozbieznosci. Niektére szybkie metody obliczeniowe
takie jak analityczne modele Rosenthala zaktadajg catkowite pominiecie zjawiska
konwekcji w obrebie jeziorka i skupienie sie jedynie na samym przewodnictwie.
Podejscie to moze prowadzi¢ do istotnych rozbieznosci pomiedzy wynikami
symulacji a rzeczywistym przebiegiem procesu [66]. Manvatkar i in. [67] wskazuja,
ze wartosci tempa chtodzenia wyznaczone zwykorzystaniem uproszczonych
modeli moga rézni¢ sie nawet o 100% od wartosci rzeczywistych. Schemat
rzeczywistych proceséw zachodzgcych w obrebie jeziorka oraz pogladowy wynik

symulacji procesu zostaty poréwnane na Rys. 12.
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Rys. 12. Schemat rzeczywistych zjawisk zachodzacych w jeziorku tworzacym sie podczas procesu
L-PBF na podstawie publikacji T. Chena (a) zestawiony z wynikiem symulacji jeziorka (b) —
ksztattem, gradientem temperatur oraz polem predkosci (widoczne pionowe ruchy konwekcyjne)
dla stali 316 z uzyciem 210 W mocy oraz szybkosci skanowania 12,7 mm-s™; Zrédto: Opracowanie
wtasne na podstawie publikacji Chena i Manvatkara [67], [68]

2.3.4. Wady procesowe

Chociaz opisane powyzej zjawiska dowodzg dynamicznego i ztozonego
charakteru procesu L-PBF, podstawowe wersje komercyjnych urzadzen dajg dosyc¢
ograniczony wglad w to, co sie dzieje w ztozu proszkowym w skali mikro in situ,
a dodatkowe moduty umozliwiajgce opisanie w jakikolwiek sposéb przeptywu
energii w miejscu przetopu, dostarczajg informacji jedynie na temat tego, co dzieje
sie na powierzchni. Sg one przy tym czesto drogie i/lub niedoktadne, gdyz konieczne
sg tu metody termowizji dopasowane do tempa chtodzenia rzedu 10°K- s™. Niemniej
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posiadanie wiedzy na temat zjawisk zachodzgcych w jeziorku pozwala potaczy¢ je
zwadami obserwowanymi po procesie pod mikroskopem lub w tomografie,
a nastepnie zastosowac¢ odpowiednie srodki zaradcze.

Do najczesciejwymienianych w literaturze wad procesowych zwigzanych z L-PBF
naleza m. in. zmiana sktadu chemicznego po procesie, porowatosc i brak zestalenia
ztoza proszkowego, wysoka chropowatos¢ powierzchni, pekanie i delaminacja oraz
naprezenia cieplne i znieksztatcenia drukowanej geometrii [10].

Zmiana sktadu chemicznego jest wynikiem réznic w lotnosciach i temperaturach
topnienia sktadnikéw przetwarzanego stopu. Wielu informacji dostarcza nam na ten
temat réwnanie (6) z publikacji He i in. [69], bedace szczegdlng formag réwnania
Hertza—Knudsena (Knudsena-Langmuira).

AP, (6)

Ji= J2ZrMRT

gdzie: J; tempo parowania i-tego sktadnika stopu [mol-m=2-s"], 1 — bezwymiarowy
wspotczynnik korekeyjny z zakresu 0 - 1 (oryginalne prawo zostato wyprowadzone
dla prézni i daje wyniki zawyzone o ok. 1 rzad wielkosci), P; — ciSnienie par i-tego
sktadnika stopu [Pa], M; — masa molowa i-tego sktadnika stopu [kg- mol], R — stata
gazowa [J-K'-mol"], T — temperatura [K]. Obecnos$¢ M; w mianowniku sugeruje, ze
zmiana sktadu chemicznego moze dotyczy¢ szczegdlnie pierwiastkéw lekkich.
Z kolei na podstawie czynnika P; w liczniku mozna wnioskowac, ze parowanie
bedzie intensywniejsze dla sktadnikéw stopu o duzym udziale molowym.

Sktad par nad ztozem proszkowym jest dosy¢ trudny do monitorowania in situ,
jednak dobrym wskaznikiem zjawisk zachodzgcym podczas procesu jest analiza
sktadu chemicznego przed i po przejsciu lasera. Mogg by¢ w tym celu uzyte
stosunkowo mato doktadne metody nieniszczgce jak EDS czy EPMA, ktére
wymagaja duzej liczby prébek oraz analizy statystycznej do osiggniecia znaczgcych
wynikéw, lub doktadniejsze metody niszczgce jak ICP-MS [70]. O istotnosci tego
zagadnienia swiadcza wyniki opublikowane m. in. przez zespét Brice’a [71]. Ich
badania na stopie aluminium 2139 dowodzg, ze zawartos¢ pierwiastkow
niskotopliwych takich jak magnez moze, w zaleznosci od parametréw procesowych,

spasé od 2,5 do 5 razy po procesie, co w znaczgcym stopniu wptywa na przebieg
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poprocesowej obrdbki cieplnej: nie powstaje wystarczajgco duzo wzmacniajacej,
dyspersyjnej fazy Qi pogarszaja sie koricowe wtasciwosci stopu. Problem ten moga
wywotywac parametry, ktére z punktu widzenia maksymalnej gestosci wydrukéw sg
optymalne. Mozna mu wtedy przeciwdziata¢, kompensujac ubytek pierwiastka
stopowego na etapie komponowania sktadu materiatu wsadowego lub obnizy¢
dostarczang energie kosztem ryzyka zaistnienia zwiekszonej porowatosci.

Drugim kluczowym defektem moggcym mie¢ miejsce po procesie L-PBF jest
porowatos¢, ktéra paradoksalnie moze byé wynikiem zbyt matej jak i zbyt duzej
energii dostarczonej do ztoza proszkowego. Literatura wyrdznia dwa gtéwne tryby,
w ktérych odbywa sie proces przyrostowy przy uzyciu wigzki lasera: tryb
przewodnictwa oraz tzw. tryb keyhole [72]. W pierwszym trybie, kiedy dostarczane
sg niskie gestosci energii, ptytkie jeziorko ma poétkolisty przekréj poprzeczny
mechanizmem decydujacym o ksztatcie $ciezki jest przewodnictwo cieplne. Tryb
ten charakteryzuje sie minimalnym wptywem ciepta do podtoza, jednak
nieodpowiedni dobdér parametréw procesowych moze w tym przypadku prowadzi¢
do porowatosci LOF (ang. lack of fusion), kiedy gtebokos¢ przetopienia jest mniejsza
od grubosci warstwy przetapianego proszku (brak potgczenia miedzy warstwami)
lub gdy odlegtos¢ pomiedzy rownolegtymi przejSciami lasera jest zbyt duza (nie
nastepuje minimalny wymagany stopieh natozenia sie $ciezek lasera) [73].
Porowatos¢ LOF moze wystepowaé réwniez w przypadku bliskich, rownolegtych
przejs¢ wiagzki, ktérych nieregularnosc¢ zostata spowodowana przez niestabilnosc¢
hydrodynamicznag jeziorka lub stabg zwilzalnosé powierzchni wydruku przez
roztopiony materiat. Te przypadki jednak nie sg rozpatrywane w ponizszej pracy ze
wzgledu na stosowanie w niej stosunkowo niskich szybkosci skanowania,
ograniczajacych niestabilnos¢ jeziorka, oraz braku mozliwosci badania zwilzalnosci
i domieszkowania materiatéw wsadowych pod katem poprawy tej wtasciwosci.

Drugi rodzaj porowatosci jest charakterystyczny dla trybu keyhole, kiedy
stosowana jest znacznie wieksza gestos¢ energii wystarczajgca do utworzenia
gtebokiego jeziorka, gdzie cisnienie par wrzgcego materiatu, bedgace w chwilowej
rownowadze z napieciem powierzchniowym, formuje wgtebienie, ktére zapadajac

sie po przejsciu lasera ipojawiajgc na nowo w innym miejscu $ciezki, moze
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prowadzi¢ do powstania ciggu charakterystycznych, kulistych porow [74]. Oba
rodzaje porowatosci zostaty przedstawione schematycznie na Rys. 13.

Na przestrzeni lat powstawaty dogtebne analizy dotyczgce mechanizmow
tworzenia sie poréw w obu trybach procesowych w oparciu o wtasciwosci termo-

i hydrodynamiczne uktadu [75], [76], [77], jednakze z punktu widzenia technologa

d W Wdeb
g ) Id

Kierunek skanowania

Rys. 13. Schemat przedstawiajacy ksztatt i umiejscowienie zaznaczonej na czerwono porowatosci:
a) typu LOF w trybie przewodnictwa przy ptytkim jeziorku oraz b) porowatosci sferycznej w trybie
keyhole z gteboka penetracjg lasera w ztoze proszkowe i nizsze warstwy druku; c) przyktadowe
rozmieszczenie poréw typu keyhole wzdtuz Sciezki lasera na podstawie tomograficznej
rekonstrukcji z publikacji W. E. Kinga; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [73], [74]
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najwazniejsze jest przede wszystkim ustalenie okna procesowego optymalne;j
gestosci energii, w ktérym nie bedg zachodzié zadne z powyzszych proceséw.
Kolejng istotng wadg strukturalng charakterystyczng dla produktow
wytworzonych w technologii L-PBF jest stosunkowo wysoka chropowatosé
powierzchni, ograniczajgca ich uzycie w wielu zastosowaniach, jesli nie zostang
poddane dodatkowym zabiegom poprocesowym. Chropowatos¢ R,
w najprostszym ujeciu definiowana jest jako srednia bezwzgledna wartosé funkcji
opisujgcej profil badanej powierzchni. Warto$é ta mierzona numerycznymi
metodami polegajgcymi na przeprowadzeniu pomiaru odchytki f,, od poziomu
Sredniego w N miejscach przy zatozeniu ptaskosci badanego podtoza, opisywana

jest przez réwnanie (7) [78]:

N
1 (7)
R, = N i§=1|fn|

Szeroko rozumiana topografia powierzchni wydruku jest zagadnieniem o tyle
skomplikowanym, ze zalezy nie tylko od parametréw procesowych, ale takze od
stosowanego materiatu — jego rozktadu wielkosci czastek i morfologii — a nawet od
drukowanej geometrii, jej kata nachylenia Scianki czy orientacji na platformie.
Chropowatosci wynikajgcej ze stosowania proszku nie mozna zniwelowadc,
zmniejszajgc Srednice czgstek w nieskoriczonos$é, poniewaz ponizej pewnej
Srednicy zaczynajg intensyfikowac¢ sie oddziatywania prowadzgce do obnizenia
sypkosci, co uniemozliwia przeprowadzenie procesu, a takze wzrasta
niebezpiecznie reaktywnos¢ materiatu. Chropowatos¢ wynikajgca z potozenia
i geometrii czesci to zjawisko, ktére mozna prébowaé ograniczaé, dobierajgc
odpowiednie parametry z grupy upskin i downskin, a takze uzgadniajgc z klientem
powierzchnie kluczowe dla jakosci elementu i odpowiednio orientujac wokét nich
wydruk. Jednakze z praktycznego punktu widzenia, jest to wtasciwos¢, ktérg mozna
jedynie bra¢ pod uwage i nig zarzadzac, niz catkowicie zniwelowac¢ bez uzycia
obrébki ubytkowej. Powyzsze rozwazania przedstawiono schematycznie na Rys. 14,
na ktorym widoczne sg rézne zrédta chropowatosci: geometria (a), proszek (b),

dynamika jeziorka i parametry procesowe (c).
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Rys. 14. llustracja zrédet chropowatosci w technologii L-PBF: a) przyblizenie modelu CAD do stosu
prostopadtosciennych warstw o grubosci d; b) przyspawane czastki proszku pochodzace ze ztoza
o $rednicach opisywanych przez znany rozktad wielkosci; c) nieregularnos¢ ksztattu przetopionych
warstw wynikajaca z dynamiki procesu opisanej we wczesniejszych rozdziatach; Zrédto:
Opracowanie wtasne na podstawie [78], [79]

W literaturze poswieconej wytwarzaniu przyrostowemu pojawito sie wiele préb
analitycznego opisu powyzszych sktadowych. Przyktadem moze by¢é model
Campbella zaproponowany dla technologii polimerowej Fused Deposition
Modeling, ktéry skupia sie na geometrycznym powigzaniu chropowatosci
R, z gruboscig warstwy d i nachyleniem $cianki 6, przedstawiony w réwnaniu (8)

[79]:

90 — @ (8)
R, = 1000d sin (T) tan(90 — 9)
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Z powodu przeznaczenia do technologii FDM, rownanie nie uwzglednia pozostatych
sktadowych chropowatosci charakterystycznych dla L-PBF i moze by¢ uzyte jedynie
w przyblizeniu do powierzchni upskin w waskim przedziale katéw nachylenia 6.

Ostatnim rodzajem defektéw opisanym w ramach przegladu literaturowego sa
pekniecia i delaminacje. Zrédtem tych wad sg przede wszystkim naprezenia
wynikajgce z duzych, przestrzennych gradientow  temperaturowych
charakterystycznych dla L-PBF oraz rozszerzalnosci temperaturowej materiatu
wystawionego na tempo nagrzewania i chtodzenia rzedu 10° K s [10]. Literatura
wymienia wiele rodzajow pekania na gorgco i na zimno. Wyrdznia sie m. in. pekanie
zachodzgce podczas krzepniecia warstwy (ang. solidification cracking)
spowodowane przez wyksztatcenie sie niskowytrzymatej strefy przejsciowej (ang.
mushy zone) ztozonej z dendrytow z uwiezionymi miedzy nimi kieszeniami ptynnego
materiatu. W przestworach tych, krzepnacych jako ostatnie, generujg sie pustki.
Pietrzace sie naprezenia cieplne sprawiajg, ze nastepuje pekniecie wzdtuz pustek
miedzy dendrytami. Strefy takie sg problemem szczegdlnie w przypadku stopow
zawierajgcych fazy o duzej réznicy temperatur likwidus i solidus [80]. Pekania
podczas krzepniecia mozna sie spodziewaé, kiedy stop zawiera pierwiastki
obnizajagce spawalnosc¢, takie jak Zr, B czy C [81]. Bardzo zblizone pod wzgledem
mechanizmu jest pekanie likwacyjne [82], zachodzgce na gorgco, spowodowane
obecnoscig ptynnych, niskotopliwych faz w strefie wptywu ciepta (ang. heat
affected zone, HAZ) pod naktadang warstwg, charakterystyczne dla stopoéw
zawierajacych niskotopliwe eutektyki, takich jak stopy Al, Ti czy nadstopy na bazie
Ni [83].

W przypadku kruchych stopéw literatura wyréznia takze transkrystaliczne
mechanizmy pekania na zimno (w stanie statym), odznaczajgce sie znacznie
wiekszym rozmiarem defektéw, wykraczajgcym poza grubosé pojedynczej warstwy,
ktérych kierunek, w odrdéznieniu od wczesniejszych peknieé, nie pokrywa sie
zkierunkiem budowy. Pekanie takie jest charakterystyczne dla stopow
o przestrzennie centrowanej komodrce krystalograficznej [84], [85]. Inny rodzaj
pekania na zimno zwigzany jest ze starzeniem (ang. strain-age cracking, SAC)
zachodzgcym w stopie pod wptywem ciepta pochodzacego z powierzchni wraz

z kolejnymi przetopieniami naktadanych warstw proszku. W miare pojawiania sie
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wydzielen, szczegdlnie tych niekoherentnych z osnowa, plastycznos¢ materiatu
spada, podczas gdy naprezenia cieplne pozostajg state. Spadek wytrzymatosci
materiatu ponizej wartosci naprezenia skutkuje peknieciem na granicy ziaren [86].
Niektore publikacje informuja réwniez o pekaniu zwigzanym ze spadkiem
plastycznosci materiatéow bogatych w faze austenityczng w zakresie 0,5 - 0,9
temperatury solidus. Sitg pedna procesu jest poslizg ziaren w procesie podobnym
do petzania [81]. Zrédta wad opisane w rozdziale przestawiono schematycznie na

Rys. 15.

Czynniki
wptywajace na

formowanie
pekniec

Rys. 15. Czynniki wptywajace na powstawanie peknieé w technologii L-PBF; Zrédto: Opracowanie
wtasne na podstawie [80], [81], [83], [84]
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2.4. Charakterystyka oraz zastosowania stopow CuSn10P, CuNi2SiCr
oraz CuCr1Zr

Celem rozdziatu jest opisanie struktury i wtasciwosci wykorzystywanych
wramach doktoratu stopéw: CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCri1Zr, a takze
eksploracja ich mozliwych zastosowan przy uzyciu technologii L-PBF.

CuSn10P jest rodzajem bragzu - jednego z najstarszych znanych cztowiekowi
stopéw metali. Dodatek cyny odpowiada za umocnienie roztworowe. Jej zawartosc
powyzej 9% wagowych uniemozliwia obrébke plastyczng na zimno ze wzgledu na
formowanie sie w odlewanym materiale kruchej eutektyki a + 3. Wysoka zawartos$é
cyny w roztworze statym miedzi wptywa jednak pozytywnie na wtasciwosci
mechaniczne: poprawia wytrzymatos¢ na obcigzenia statyczne jak i dynamiczne.
Cowiecej, brgzy odlewnicze o zawartosci Sn powyzej 9% odznaczajg sie takze dobrag
odpornoscia na korozje, w szczegélnosci wzgledem wody morskiej, dobra
skrawalnoscig oraz wysokimi wtasciwosciami trybologicznymi [87]. W ramach
ponizszej pracy przetwarzaniu poddawany jest wariant brgzu CuSn10P (B101 wg
PN), wktéorym dodatek fosforu do 1% wagowego petni role odtleniajaca
i poprawiajacg skrawalnos¢. W publikacjach badajgcych strukture odlewanego
stopu CuSn10P mozna znalez¢ wzmianki na temat struktury ztozonej z dendrytéw
roztworu statego a — Cu oraz wypetniajacych przestrzenie miedzydendrytyczne
wydzieleniach eutektyki a + & oraz Cu;P [88].

Najbardziej ugruntowana metodg przetwarzania brgzu jest oczywiscie
odlewanie. Wyzwania zwigzane z tym procesem podsumowuje opracowanie
D. Witasiaka [89]. Ze wzgledu na duzg rdznice temperatur likwidus i solidus, stop
o zawartosci ok. 10% wag. Sn narazony jest na mikrosegregacje. Duzym problemem
sg ponadto skurcz oraz rzadzizny powodujgce nieszczelnos¢ cienkosciennych
odlewodw. Problemy te sg niwelowane przez stosowanie takich dodatkéw stopowych
jak cynk, otow czy cyrkon. W publikacji Rzadkosza i in. [90] testowane byty rézne
modyfikatory na stopach odlewniczych brazu, w tym CuSn10P. Z publikacji wynika,
ze gtdbwng wada tej grupy stopdéw sg segregacje w mikrostrukturze, wystepowanie
faz miedzymetalicznych iinnych obnizajagcych wtasciwosci mechaniczne

zanieczyszczen.
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Istotng sSciezkg przetworstwa brazéw jest metalurgia proszkow. Proszek
pochodzacy na przyktad z mielenia strumieniowego odpaddw frezarskich [91] moze
zostac¢ wykorzystany wraz z grafitem czy dwusiarczkiem molibdenu do wytworzenia
kompozytu o wtasciwosciach samosmarujgcych [92] nadajgcego sie na odporne na
Scieranie tozyska. Brgz moze zosta¢ wykorzystany rowniez w kompozytach
o0 osnowie polimerowej co zostato dowiedzione w publikacji A. Rudawskiej [93]
dotyczgcej kompozytéw epoksydowych wzmacnianych czgstkami CuSn10P.

Jedna z bardziej nietypowych metod przetwarzania odlewniczych stopéw bragzu
jest wspétbiezne wyciskanie metodg KOBO [94]. Zabieg ten prowadzi do otrzymania
mikrostruktury ztozonej z rozdrobionych, réwnoosiowych, zrekrystalizowanych
ziaren i blizniakdéw. Obrébka umacnia materiat na drodze zwiekszenia koncentracji
granic ziaren i dyslokacji, co powoduje 1,6-krotny wzrost granicy plastycznosci.

Powyzsze publikacje potwierdzajg, ze brgz cynowy dzieki swoim dobrym
wtasciwosciom mechanicznym, trybologicznym i odpornosci korozyjnej jest
materiatem nadajgcym sie do produkcji przektadni $limakowych, tozysk, tulei,
zaworow, a nawet dzwonoéw.

Szczegolnie ciekawym zastosowaniem brazu eksplorowanym w ramach pracy
jest produkcja wktadek do pociskow kumulacyjnych na potrzeby wojskowe jak
i cywilne. Skutecznos$¢ dziatania pocisku kumulacyjnego wynika z uformowania sie
wtdérnego, skoncentrowanego strumienia (ang. jet), bedacego efektem
odksztatcenia specjalnie spreparowanej, stozkowej wktadki pod wptywem
pierwotnej detonacji [95]. Zasada dziatania zostata przedstawiona na Rys. 16.

Za uzyciem stopu CuSn10P jako materiatu na wktadke przemawia zaleznos$é (9)

odkryta przez Birkhoffa iin. [96] w latach 40.:

1 (9)
P =1(p;/p)?

gdzie: P - gtgbokos¢ penetraciji; [ - dtugosc strumienia; p; — gestosc strumienia; p -
gestosc celu. Zréwnania wynika, ze zastosowanie stopu o duzej gestosci, jakim jest
stop CuSn10P, powinno prowadzi¢ do zwiekszenia zdolnosci penetracyjnej

w poréwnaniu do materiatéw lzejszych, takich jak stopy aluminium czy stale.
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W publikacji Murr i in. [97] udowodniono, ze zmniejszenie rozmiaru ziarna
i wysoka gesto$é dyslokacji materiatu wktadki przektada sie pozytywnie na
stabilnosc¢ strumienia oraz gtebokosc¢ penetraciji. Biorgc pod uwage charakterystyke
procesu - wysokie gradienty cieplne prowadzgce do otrzymania struktury
drobnoziarnistej i o duzym zageszczeniu dyslokacji - wykorzystanie technologii L-

PBF moze przetozyé sie pozytywnie na wtasnosci finalnego produktu.

Detonator

Fala uderzeniowa —+—\ .

Materiat wybuchowy ——»

~ o2

Stozkowa wktadka —

Strumien >

Cel

Rys. 16. Przekrdéj wzdtuzny tadunku zawierajgcego wktadke kumulacyjnag o kacie rozwarcia
stozka 6. Czerwona strzatkg zaznaczono kierunek deformacji stozka oraz tworzenia strumienia
penetrujgcego cel; Zrédto: [95]
CuNi2SiCr jest pierwszym z dwéch stopdéw przeznaczonych do utwardzania

wydzieleniowego badanych w ramach tej pracy. Jest stopem o niskiej zawartosci

dodatkéw (ok. 3% wag.). Stopy miedzi z dodatkiem niklu i krzemu zostaty

54



opracowane, aby stanowi¢ konkurencje dla toksycznej miedzi berylowej — jednego
z najbardziej wytrzymatych stopéw miedzi o wytrzymatosci na zrywanie siegajace;j
nawet 1200 MPa przy przewodnosci 15% IACS [98]. Gtéwnym mechanizmem
umocnienia CuNi2SiCr jest mechanizm Orowana. Polega on na ograniczeniu ruchu
dyslokacji dzieki formowaniu w materiale nanometrycznych, koherentnych
z osnowg wydzielen. W tym przypadku sg to 5-Ni,Si oraz B-Nis;Si. Powstajg one na
drodze dwustopniowej obrobki cieplnej: przesycania osnowy w ok. 900°C
i nastepujgcego starzenia w zakresie 400-500°C. Chrom dzieki niskiej
rozpuszczalnosci w roztworze miedzi petni role pomocniczg — utatwia zarodkowanie
krzemkéw niklu oraz zwieksza ich stabilnos¢ temperaturowa [99], [100]. Taki
mechanizm umocnienia wptywa réwniez pozytywnie na przewodnos$¢ elektryczng —
zubozenie osnowy o atomy tworzace wydzielenia zmniejsza naprezenie sieci
krystalicznej osnowy i utatwia ruch elektronéw w jej obrebie [101]. Doktadne
warunki starzenia i przesycania zaleza od stanu poczatkowego stopu. Zbyt dtugi
czas lub za wysoka temperatura obrébki moze prowadzi¢ do przestarzenia: rozrostu
wydzielen i utraty ich koherentnosci z osnowa, a co za tym idzie, do spadku
twardosci i wytrzymatosci mechanicznej [102].

Uktad Cu-Ni-Si odznacza sie stosunkowa tatwoscig w przetworstwie — istnieje
szereg publikacji naukowych dotyczgcych jego odlewania tradycyjnego, odlewania
w prozni, odlewania ciggtego jak i przetwarzania metodami metalurgii proszkow.
W zaleznosci od catkowitej zawartosci dodatkéw stopowych oraz ich wzajemnego
stosunku, a takze dobranej obrébki cieplnej osiggane sg wtasciwosci materiatowe
w zakresie 600 — 800 MPa dla wytrzymatosci na zrywanie, 200-250 HV dla twardosci
Vickersa oraz 30-50% IACS przewodnosci elektrycznej [99], [103], [104].

Czes¢ typowych zastosowan uktadu Cu-Ni-Si opisywanych w literaturze, takich
jak elementy uktadéw elektrycznych: ztgcza, styki sprezynowe czy elementy
aparatury rozdzielczej, nie nadaje sie do optacalnego wytwarzania w technologii L-
PBF ze wzgledu na brak mozliwosci ich masowej produkcji. Optacalna produkcja
wykorzystujgca technologie przyrostowe musi by¢ nastawiona na niskie wolumeny
obiektow o skomplikowanej geometrii, nieosiggalnej tariszymi metodami, i duzej
wartosci dodanej. Znacznie bardziej atrakcyjne wydajg sie zastosowania

obejmujace transport ciepta, gdzie mozliwe jest wytworzenie bryty radiatora
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bedacej wynikiem wczesniejszych symulacji. Dla przyktadu, w publikacji Gao i in.
[105] podjeto sie produkcji wymiennika ciepta opartego o TPMS (ang. Triple Periodic
Minimal Surface), czyli periodyczng strukture komorkowa opisana przez funkcje
trygonometryczne, zapewniajacg catkowity rozdziat dwoéch przeptywajgcych
wzgledem siebie w przeciwpradzie ptyndéw. L-PBF otwiera takze mozliwosci
zwigzane z produkcja podtozy katalitycznych o Scisle zdefiniowanej budowie, ktore
moga zosta¢ poddane dalszej funkcjonalizacji, np. poprzez synteze nanomateriatu
weglowego w oparciu o Cu jako katalizator [106]. Inne Zrédta podajg z kolei, ze
mozliwy jest proces L-PBF stopu miedzi po zmieszaniu z domieszka tlenku grafenu
[107]. Z kolei celowo wprowadzona za pomocg parametréw procesowych
porowato$¢ moze zostaé zastosowana przy produkcji miedzianych elektrod
o rozwinietej powierzchni z przeznaczeniem do magazynowania energii [108].
W publikacji Xue i in. [109] proponowane sg sposoby wykorzystania stopéw miedzi
do reakcji redukcji CO,, kierowanych w strone konkretnych produktéw poprzez
dodatkowg funkcjonalizacje i domieszkowanie technikami takimi jak ALD (ang.
Atomic Layer Deposition), CVD (ang. Chemical Vapour Deposition) czy
elektroosadzanie.

Stop CuCr1Zr jest ostatnim materiatem rozpatrywanym w ramach pracy.
Podobnie jak w przypadku CuNi2SiCr, stop ten poddawany jest dwustopniowemu
utwardzaniu wydzieleniowemu. Sktadajg sie na nie przesycanie w 900-1000°C przez
30-120 min oraz starzenie w 400-500°C przez 60-240 min. Fazg wzmacniajaca sa
tym razem koherentne z osnowg nanowydzielenia chromu, ktérych struktura
krystalograficzna w wyniku przestarzenia ulega przemianie z regularnej sciennie
centrowanej (FCC) do regularnej przestrzennie centrowanej (BCC). Zr jako dodatek
stabilizuje faze FCC oraz zapobiega rozrostowi ziaren podczas obrobki.
W zaleznosci od doboru parametréw starzenia osiggane sg wartosci wytrzymatosci
na zrywanie, twardosci i przewodnosci w zakresie odpowiednio 300-360 MPa, 120-
140 HV1i70-92% IACS [110], [111].

Stop CuCr1Zr odznacza sie najwiekszg przewodnoscig cieplng i elektryczng ze
wszystkich stopdéw rozpatrywanych w ramach pracy ze wzgledu na najnizszg
zawartos¢ pierwiastkéw stopowych pogarszajgcych przewodnictwo miedzi. Sg to

wtasciwosci otwierajgce wiele zastosowan, jednoczesnie stanowigc powazne
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wyzwanie przetwoércze wtechnologii L-PBF ze wzgledu na koniecznos¢ dostarczenia
wysokiej energii w celu przetopienia ztoza proszkowego oraz przewidywany wezszy
optymalny zakres parametréw procesowych [112].

Ze wzgledu na przewidywane wysokie przewodnictwo elektryczne materiatu,
docelowym zastosowaniem CuCr1Zr poruszanym w pracy jest ekranowanie
promieniowania elektromagnetycznego (ang. Electromagnetic Interference
Shielding, EMI Shielding). Powyzszy obszar zastosowan jest szczegdlnie atrakcyjny
w kontekscie prezentowanej pracy, poniewaz pozwala na wykorzystanie mozliwosci
oferowanych przez wytwarzanie przyrostowe. Potencjat ten zostat zauwazony m. in.
w publikacji przegladowej Zhou i in. [113], wedtug ktérej materiaty drukowane
stanowig ekonomiczng alternatywe dla dotychczas stosowanych proszkéw
i materiatéw litych ze wzgledu na szersze mozliwosci kontrolowania struktury
wewnetrznej, pozwalajagce m. in. na kierowanie falg i doprowadzanie do
wielokrotnego wewnetrznego odbicia. Jako struktury szczegélnie istotne
wymieniono siatki owypetnieniu heksagonalnym (ang. honeycomb), piramidy
i periodyczne struktury komaorkowe / kratownice (ang. lattice).

Stosowanie réznych technik formowania metali do tworzenia struktur ttumigcych
promieniowanie elektromagnetyczne jest coraz czesciej opisywane w literaturze.
Zespo6t Shi [114] wykorzystat selektywnie trawiong folie miedziang w celu
otrzymania ostony przepuszczajgcej swiatto widzialne, zapewniajgcejod 5do 12 db
ttumienia w mikrofalowym pasmie Ku. Z kolei Doshi z zespotem [115] opisali
wykorzystanie technologii przyrostowej plasma jet printing oraz tuszy zawierajgcych
nanoczastki miedzi, zelaza i srebra do utworzenia mikrometrycznych powtok
ttumiagcych o sile ttumienia siegajgcej nawet 56 dB. Zesp6t Suna [116] opracowat
mieszanke sktadajgca sie z proszku mosiadzu oraz zuzla z produkcji miedzi, ktéra
zostata uzyta do wzbogacenia betonu nanoszonego za pomocg autorskiego
systemu do druku 3D. Otrzymano struktury, dla ktérych zarejestrowano
zmniejszenie intensywnosci odbijanego promieniowania nawet o 37 dB. Powyzsze
dane wskazujg, ze wytwarzanie przyrostowe absorberow promieniowania
elektromagnetycznego jest obechie przedmiotem zainteresowania badaczy,
aeksploracja tego zagadnienia przy uzyciu technologii L-PBF nie jest

bezpodstawna.
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2.5. Wytwarzanie przyrostowe ze stopow miedzi

W ponizszym podrozdziale przedstawiono syntetyczny przeglad aktualnych
publikacji dotyczacych wytwarzania przyrostowego stopoéw miedzi
zwykorzystaniem technologii L-PBF. Analiza bibliograficzna przeprowadzona
Z uzyciem zapytan w bazie Web of Science przedstawionych w Tab. 1 wskazuje, ze
badania nad materiatami na bazie miedzi sg nadal znacznie mniej powszechne niz
w przypadku materiatdw konstrukcyjnych, takich jak stale, stopy tytanu czy
aluminium, co przedstawiono graficznie na Rys. 17.

W literaturze dotyczacej przyrostowego przetworstwa stopow miedzi szczegdlng
uwage zwraca sie nawysoka przewodnos$é cieplng i elektryczng metalicznej, czystej
miedzi, wynoszaca odpowiednio okoto 400 W-m~"-K~" oraz 58 MS-m~". W przypadku
publikacji dotyczgcych wytwarzania z czystego proszku miedzi otrzymuje sie jednak
nizsze wartosci ze wzgledu na wady procesowe i utlenienie. W publikac;ji Liu i in.
[117] osiagnieto 347 W-m~"-K~" oraz 88,3% IACS (ok. 51 MS-m™"), ktére zwigkszono
odpowiednim domieszkowaniem. Istotnymi cechami miedzi sa réwniez
wtasciwosci antybakteryjne oraz dobra odpornosé korozyjna zwigzana z wysokim
potencjatem elektrochemicznym [118]. Wtasciwosci te sprawiajg, ze miedz
znajduje szerokie zastosowanie m.in. w produkcji elektroniki, radiatoréow czy
wymiennikdw ciepta. Branzami najczesciej wykorzystujgcymi stopy miedzi
w produkcji jest lotnictwo, motoryzacja i przemyst stoczniowy [119], [120], [121].
Analizujgc strony internetowe ioferty najwiekszych dostawcéw rozwigzan
w technologii L-PBF, takich jak Nikon SLM Solutions czy EOS, wynika, ze dopiero od
niedawna do komercyjnego uzytku trafiajg drukarki umozliwiajgce otrzymanie litych
wydrukoéw dzieki zastosowaniu wcigz stosunkowo drogich zielonych laserow lub
laseréow podczerwonych o mocy przekraczajgcej 1kW [122]. Biorgc pod uwage

stopniowy zanik urzadzen L-PBF do produkcji niewielkich prototypow w skali
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Tab. 1. Lista zapytan wykonanych w Web of Science w dniu 11 lutego 2026 r.

Liczba
Etykiet Zapytani
ykieta apytanie wynikéw
#1 TI=(“SLM” or “L-PBF” or “LPBF” or “Additive Manufacturing” or 34069
“Powder bed” or “DLMS” or “Direct Metal Laser Sintering”)
#2 TI=(“copper” or “Cu” or “bronze” or “brass”) 481003
#3 TI=(“titanium” or “Ti” or “Ti6Al4V”) 215308
#4 TI=(“steel” or “Fe” or “316L” or “ferrous™) 476303
= {3 * “ il [{3 * {3 H ” “* ”»
45 TI=(“Inconel*” or “Ni” or Surierallo,}/ or “Nickel” and “alloy” not 193607
steel”)
#6 TI=(“HEA” or “High Entropy Alloy*” or “High-entropy alloy*”) 14725
#7 TI=(“Al” or “Aluminum” or “Aluminium?) 416064
#8 TI=((“Mg” or “Magnesium”) not “Al-*”) 171736
Cu #1 AND #2 888
Ti #1 AND #3 2822
Fe #1 AND #4 3025
Ni #1 AND #5 1735
HEA #1 AND #6 373
Al #1 AND #7 1741
Mg #1 AND #8 256
— Fe
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Rys. 17. Liczba rekordéw w wyszukiwarce Web of Science dla wybranych stopéw metali

w perspektywie lat, na podstawie zapytan z Tab. 1
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laboratoryjnej’ na rzecz wiekszych objetosci roboczych z mozliwoscig ich
czasowego ograniczenia, badania nad drukiem z czystej miedzi wigzg sie
z wielomilionowymi inwestycjami. Alternatywa dla powyzszej Sciezki sg badaniami
nad stopami na bazie miedzi, wktorych domieszki stopowe zmniejszajg
przewodnos¢ i poprawiajg absorpcyjnosé, utatwiajac przetwoérstwo, poprawiajgc
przy tym wtasciwosci mechaniczne i zmniejszajac koszt stopu, ktérego miedz jest
zwykle najdrozszym sktadnikiem.

Do prekursoréow na polu wytwarzania przyrostowego ze stopéw miedzi nalezy
m. in. Scudino z zespotem [125], ktérzy w 2015 r. podjeli sie badan nad stopem
CuSn10, uzywajac lasera Yb-YAG o mocy 271 W, skanujgcego warstwe proszku
0 grubosci 90 pm z szybkoscig skanowania 210 mm s™, zachowujgc odlegtos$¢ hatch
distance rowng 90 um. Otrzymany stop wykazat strukture eutektoidalng a-Cu(Sn) +
0-Cu41Snq i znaczne rozdrobnienie struktury w poréwnaniu z odlewanymi probkami
odniesienia, co ttumaczono znacznie wyzszym tempem chtodzenia
charakterystycznym dla technologii L-PBF. Rdoznice w strukturze przetozyty sie na
ponad dwukrotnie wiekszg granice plastycznosci, wytrzymatos¢ na rozcigganie oraz
wydtuzenie w pordwnaniu z odlewami, wynoszgce odpowiednio 220 MPa, 420 MPa
i 17%.

Z koleiw publikacji T. Gustmanna [126] opisano wptyw parametrow procesowych
na wtasciwosci stopu 81.95Cu-11.85Al-3.2Ni-3Mn pod katem zastosowan
wykorzystujgcych pamie¢ ksztattu. Technologie L-PBF oraz dodatek Mn
zastosowano w celu maksymalnego rozdrobnienia mikrostruktury i rozwigzania
problemu kruchosci uktadu Cu - Al szczegélnie ktopotliwej w przypadku stosowania
tradycyjnego odlewania. Autorzy zastosowali moc lasera réowng 300 W i szybkos$¢
skanowania powyzej 700 mm-s” do osiggniecia prébek o gestosci wzglednej na
poziomie 99% oraz wykazali silng zalezno$¢ miedzy strategig skanowania,
arozmiarem irozmieszczeniem poréw, podkreslajgc mozliwos¢é sterowania

mikrostrukturg stopu pod oczekiwane zastosowanie.

" Na dzien 7 sierpnia 2026 r. na stronie Nikon SLM Solutions nie sg juz widoczne urzgdzenia mniejsze
niz SLM 280, z kolei na stronie EOS najmniejsza seria 100 jest dostepna jedynie w stanie uzywanym,
odnowionym (ang. refurbished) [123], [124]
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Zespo6t Zhou [127] badat anizotropie krystalograficzng stopu Cu-2.4Ni-0.7Si
poddanego obrébce przy uzyciu wigzki o mocy 360 W, szybkosci skanowania 550
mm-s”, grubosci warstwy 30 pm i hatch distance 80 pum, osiggajac gestosc
wzgledng na poziomie 99,5%. Autorzy zwrdcili uwage na anizotropowa, kolumnowa
strukture zwiekszajgca przewodnos¢ cieplng w kierunku pionowym (rownolegtym
do kierunku budowania) oraz ponownie, jak w przypadku Gustmanna, wskazali na
mozliwos¢ kontrolowania mikrostruktury stosowanymi parametrami procesowymi.

Nieco inng grupa stopow miedzi zawierajacych Cr, odznaczajgcych sie wysokimi
wtasciwosciami przewodzgcymi i przeznaczonymi do utwardzania
wydzieleniowego, zajmowaty sie zespoty Popovicha iZhenga [128], [129].
W pierwszym przypadku badano uktad Cu-Cr-Zr-Ti, w ktérym mikrododatki Zr i Ti
zastosowano by zwigza¢ sladowe ilosci siarki i zapobiec kruchosci siarczkowe;j
charakterystycznej dla stopu. Parametry: moc wigzki 400 W, szybko$¢é skanowania
400 mme-s™', hatch distance 100 pm i grubos$¢ warstwy 50 pm poskutkowaty
otrzymaniem prébek o stosunkowo niskiej gestosci wzglednej na poziomie 97,9%
i020-25% mniejszej wytrzymatosci na zrywanie w poréwnaniu do probek
odniesienia wycietych z materiatu walcowanego na gorgco. W publikacji Zhenga
rozpatrzono mozliwosc¢ przetwarzania stopu Cu-0.5Cr. Na uwage zastuguje autorski
uktad optyczny posiadajgcy imponujaca maksymalng moc na poziomie 2 kW,
niedostepng w uktadach komercyjnych. Takiej tez mocy uzyto do przetopienia
proszku razem z szybkoscig skanowania 600 mm-s™, odlegto$cig hatch distance
200 pm i gruboscig warstwy 50 pm, uzyskujgc 99,98% gestosci wzgledne;.
Utwardzanie wydzieleniowe zostato wykonane z pominieciem przesycania. Analiza
XRD pozwolita na posrednie stwierdzenie powstania wydzielen na podstawie
rownomiernego przesuniecia wszystkich refleksow roztworu statego miedzi
w strone wyzszych katéw 6 w stosunku do stanu as-printed, co potwierdzono
obserwacjg TEM. Zaobserwowano obecnos¢ tetragonalnego Cr,0; ze wzgledu na
jego wysokie powinowactwo do sladowych ilosci tlenu w komorze procesowe;.
Otrzymano odpornos¢ na zrywanie na poziomie 468 MPa i przewodnos¢ 98,31%
IACS, co przewyzszyto wtasciwosci elementéw po walcowaniu na gorgco

i ulepszonych cieplnie.
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2.6. Wybrane metody cieplnej i chemicznej obrébki poprocesowej

materiatéw wytwarzanych w technologii L-PBF

Najczesciej opisywanym w literaturze zabiegiem poprawiajgcym wtasciwosci
materiatowe stosowanym po procesie SLM pozostaje niezmiennie, tak jak
w przypadku innych metod przetwdérstwa metali, obrébka cieplna, o ktorej powstaty
cate prace przegladowe [130], [131]. Definiuje sie ja zwykle jako proces
kontrolowanego ogrzewania i chtodzenia prowadzony w celu modyfikacji
mikrostruktury i poprawy fizycznych i/lub mechanicznych wtasciwosci [132].
Potrzeba przeprowadzenia obrdébki cieplnej wynika ze zjawisk opisanych doktadniegj
wrozdziatach 2.3.3 i 2.3.4. Ze wzgledu na inkrementalny charakter procesu
wytwdrczego, gotowe elementy czesto odznaczajg sie anizotropig wtasciwosci
[133], ktora w zaleznos$ci od zastosowania moze by¢ niepozadana. Ze wzgledu na
bardzo wysokie tempo chtodzenia charakterystyczne dla technologii L-PBF nie
mamy tak czesto do czynienia z segregacjg sktadnikéw stopowych czy wielkimi
dendrytami obnizajagcymi wtasciwosci mechaniczne jak w przypadku odlewania
klasycznego. Wrecz przeciwnie — wysokie tempo chtodzenia wprowadza wysokie
naprezenia i moze prowadzi¢ nawet do powstania faz charakterystycznych dla
procesu hartowania, jak w przypadku wytwarzanego przyrostowo stopu Ti-6Al-4V,
ktérego obrébka cieplna polega na transformacji tetragonalnej, martenzytycznej
fazy a’ w pozadang mieszanine a + 3 [134].

W literaturze spotyka sie najczesciej badania na temat wptywu
niskotemperaturowej obrobki odprezajacej, przesycania, czy prasowania
izostatycznego na goraco, ale takze starzenia, ujednorodniania, odpuszczania,
wyzarzania rekrystalizujgcego i ich kombinacji na strukture wyrobéw
produkowanych w technologii SLM [135], [136], [137]. Ze wzgledu na ich unikalng
strukture wzgledem odlewdw, parametry wielu z tych obrébek czesto wymagaja
dostosowania, a nawet zaprojektowania od podstaw. Dowodow na to dostarcza
m. in. publikacja Q. Wanga [138], w ktdrej przebadano gruntownie wptyw réznych
kombinacji przesycania istarzenia na strukture i wtasciwosci stopu CuCrZr
poddanego procesowi SLM. Zpublikacji wynika, ze bezposrednie starzenie po

procesie przyrostowym w 480°C przez 2 godziny pozwala na jednoczesne
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zwiekszenie wytrzymatosci na zrywanie jak i przewodnosci z okoto 268 MPa i 20%
IACS do odpowiednio 611,3 MPa oraz 72,82% IACS. Proces nie jest jednak odporny
na przestarzenie, o czym swiadczg niekoherentne wydzielenia zaobserwowane
w prébkach starzonych przez 6 godzin, ktére spowodowaty spadek wtasciwosci
mechanicznych.

Rodzajem obrébki cieplno-mechanicznej czesto opisywanej w parze
z materiatami  metalicznymi  wytwarzanymi przyrostowo jest prasowanie
izostatyczne na gorgco (ang. Hot Isostatic Pressing, hipping, HIP). To technika
pozwalajgca na redukcje porowatosci dzieki dziataniu wysokiej temperatury,
zblizonej do temperatury topnienia obrabianego materiatu, oraz wysokiego
ci$nienia rzedu ok. 100 MPa. Inertny gaz procesowy zachowuje sie w tych
warunkach jak matryca kuznicza, rdwnoosiowo wywierajgca nacisk na caty
obrabiany przedmiot, doprowadzajgc do jego izotropowego skurczu,
w przeciwienstwie do Sciskania jednoosiowego realizowanego za pomoca ttoka
w matrycy, ktéry to proces zmienia ksztatt obrabianego materiatu. HIP jest technika
stosunkowo dobrze poznang. Opracowana w latach 50. XX wieku iwdrazana
w latach 60. na potrzeby przemystu lotniczego, doczekata sie dogtebnych
opracowan opisujagcych podstawy fizyczne, mechanizm dziatania i najczesciej
wykorzystywane parametry procesowe jeszcze w latach dwutysiecznych [139],
[140]. Wstepna analiza wynikéw wyszukiwania w bazie Web of Science, wskazujgca
na corocznie publikowane liczne prace dotyczace zageszczania stopdw tytanu,
aluminium i zelaza oraz stopdéw wysokiej entropii, potwierdza, ze technologia HIP
nadal odgrywa istotng role w obszarze wytwarzania przyrostowego. Istniejg takze
doniesienia na temat stosowania HIP na stopach miedzi. K. Ajjarapu i in. [141]
opisali proby zageszczenia ksztattek zawierajgcych czysta miedZz wykonanych
w technologii MEX (ang. Metal Extrusion) analogicznej do Binder Jettingu,
wykorzystujgcej kompozytowy drut ztozony z metalicznych czastek w polimerowej
osnowie, ktéra po procesie formowania jest usuwana. Tak uzyskany pétprodukt jest
nastepnie spiekany, co nieodtgcznie wigze sie z powstaniem porowatosci
szczgtkowej. Autorzy publikacji taczgc spiekanie etapowe oraz HIP w atmosferze
redukujgcej, uzyskali poprawe odpornosci na zrywanie o 12%, zwiekszenie

maksymalnego wydtuzenia o 9 punktéw proc., zwiekszenie modutu Younga o ponad
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100%, a co najwazniejsze wzrost przewodnosci elektrycznej z 86% do 100% IACS.
Ostateczna gestos¢ wzgledna wzrosta z 93 do 98% gestosci teoretyczne;j.

O innym zastosowaniu HIP napisat L. Jikang i in. [142] w publikacji nt.
zapobiegania niepozgdanej segregacjifaz w stopie Cu-15Ni-8Sn, bedacym uktadem
odznaczajgcym sie  wysokimi  wtasciwosciami  mechanicznymi  dzieki
mechanizmowi wzmocnienia, opartym na wystepowaniu naprzemiennych,
nanometrycznych stref zubozatych i bogatych w cyne, wprowadzajacych lokalne
naprezenia ograniczajgce ruch dyslokacji. Ze wzgledu na znaczne réznice
w temperaturach topnienia gtéwnych sktadnikoéw stopu, tj. 1455°C dla niklu, 1084°C
dla miedzi i 232°C dla cyny, uktad ten ma tendencje do generowania
niekoherentnych wydzielen na granicach ziaren oraz niejednorodnych dendrytow
znacznie obnizajgcych wtasciwosci mechaniczne [143]. Autorzy potraktowali HIP
jako metode wytwodrczg, spiekajgc ze sobg proszek jednorodny fazowo dzieki
wytworzeniu go metodg atomizacji gazowej — szybkie tempo chtodzenia na poziomie
10%-10° K-s' zapobiegto segregacji. Zastosowanie HIP umozliwito otrzymanie
gestosci wzglednej rownej 98,6%. Zarodkowanie niepozadanych faz zostato
znacznie ograniczone w pordwnaniu do technologii odlewniczej dzieki
zastosowaniu proszku pozbawionego niepozadanych aglomeratow oraz doborze
parametréow HIP umozliwiajacych rekrystalizacje. Autorzy osiggneli ponad 40%
wzrost twardosci Vickersa oraz odpornosc¢ na sciskanie na poziomie 1557 + 58 MPa.
Co ciekawe, autorzy nie wymieniajg L-PBF jako jednej z technologii
charakteryzujgcych sie wysokim tempem chtodzenia, ktére mogtyby rozwigzac
problemy zwigzane z przetwdérstwem Cu-15Ni-8Sn. Powyzsze doniesienia na temat
wzrostu gestosci iwtasciwosci wytrzymatosciowych oraz ujednolicania sktadu
chemicznego wydrukdéw po obrébce, czynig z technologii HIP interesujgcy kierunek
badan nad obrdbka poprocesowa w ramach ponizszej pracy doktorskie;j.

Odrebnym rodzajem obrébki opisywanym czesto w literaturze sg obrébki
powierzchniowe dgzace do obnizenia chropowatosci powierzchni przedmiotéw
wytwarzanych za pomocag technologii L-PBF. Niekorzystna charakterystyka
powierzchni, wynikajaca z uwarunkowan procesu opisanych w rozdziale 2.3.4,
sprawia, ze elementy opuszczajgce drukarke w stanie surowym czesto nie nadaja

sie do bezposredniego zastosowania w wymagajgcych gateziach przemystu takich
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jak inzynieria biomedyczna, lotnictwo i aeronautyka czy motoryzacja [144]. Wysoka
chropowatos$é przyczynia sie m. in. do wzrostu tarcia i szybszego zuzycia produktu,
utatwia przyczepianie sie bakterii chorobotwodrczych, czy poteguje procesy
korozyjne [145]. Istnieje wiele metod obnizania chropowatosci. Mozna znalez¢
doniesienia na temat polerowania laserowego, mechanicznego, polerowania pod
wptywem przeptywajgcej zawiesiny o wtasciwosciach $cierajgcych, piaskowania,
polerowania elektrochemicznego czy chemicznego [146], [147], [148], jednakze
W ponizszej pracy skupiono sie na dwéch ostatnich ze wzgledu na mozliwosé
zastosowania ich z powodzeniem w kanatach wewnetrznych drukowanych struktur
[149]. W publikacji Nazneena [150] zaproponowano elektropolerowanie jako
sposdb na jednoczesne wygtadzenie jak i pasywacje powierzchni chirurgicznej stali
316. Autorzy zgtosili nawet dziesieciokrotny spadek parametru Rq; po 10 minutach
prowadzenia procesu po zoptymalizowaniu sktadu kapieli elektrolitycznej. Z kolei
Tyagi [151] zaproponowat chemiczng obrébke stali 316 oparts
o trzydziestominutowa kapiel w 75°C zawierajgca kwas fosforowy, solny, azotowy
oraz surfaktanty objete tajemnicg handlowg. Osiggnieto redukcje parametru Rq
z5,31 £1,86 um do 0,41 = 0,11 pm. W przypadkdow stopdw miedzi wytwarzanych
przyrostowo, dostepna literatura na temat polerowania chemicznego jest znacznie
ubozsza. Na uwage zdecydowanie zastuguje niedawna publikacja Seltzmana [152]
na temat obrébki chemiczno-mechanicznej specjalistycznego stopu miedzi
GRCop-42 zawierajgcego 4% at. Cr oraz 2% at. Nb przeznaczonego do utwardzania
wydzieleniowego dzieki koherentnej, nanometrycznej fazie Cr,Nb. Zaawansowany
stop zostat wykorzystany do wytwarzania przyrostowego falowodéw dla
czestotliwosci  gigahercowych. Autorzy analizowali wptyw polerowania
chemicznego opartego o opatentowang mieszanine Extreme ISF® opracowang
przez REM Surface Engineering, a takze polerowania mechaniczno-chemicznego
przy uzyciu ceramicznego medium zmieszanego zprecyzyjnie podawanym
i dziatajgcym selektywnie roztworem samoorganizujacych sie polimeréw,
aktywowanym wibracyjnie. Autorzy zgtosili spadek chropowatosci Rs zok 20 um
w stanie surowym do 0,26 um po zastosowaniu kombinacji obrdbek, co byto

wynikiem lepszym niz w przypadku falowodéw z odtlenionej miedzi wytwarzanych
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tradycyjnie na drodze ekstruzji. Autorzy z powodzeniem zredukowali straty
przesytowe spowodowane przez chropowatos$é powierzchni.

Opisane powyzej publikacje dowodzg, ze wytwarzanie przyrostowe w technologii
L-PBF czesto nie pozwala na produkcje gotowych czesci w jednym kroku
produkcyjnym. Obrdébka poprocesowa powinna by¢ integralnym elementem
opracowywania nowej strategii druku dla elementéw docelowo majgcych znalezé
zastosowanie w przemysle. Z kolei niewielki udziat publikacji dotyczgcych obrébki
poprocesowej stopoéw miedzi w poréwnaniu z danymi dla takich materiatéw jak stal
316 czy Ti-6Al-4V nadaje podejmowanej tematyce istotny walor poznawczy

i uzasadnia dalszg eksploracje tej dziedziny.
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3. Badania wtasne

3.1. Cel pracy i teza pracy

Podstawowym celem pracy byto opracowanie strategii procesu L-PBF
umozliwiajgcych wytwarzanie elementow o wysokiej gestosci wzglednej
zwybranych stopéw na bazie miedzi (CuSn10P, CuNi2SiCr, CuCr1Zr) ze
szczegolnym uwzglednieniem wptywu parametréw takich jak moc lasera, szybkos¢
skanowania czy hatch distance na kohcowag porowatosé. Ze wzgledu na ztozony
charakter procesu w technologii L-PBF i zaleznos¢ efektu koncowego nie tylko od
parametréow procesowych, ale igeometrii wytwarzanej czesci, optymalizowane
strategie druku byty testowane na elementach masywnych, o duzych przekrojach
poprzecznych, jak i cienkosciennych, bliskich limitom urzadzenia produkcyjnego,
w celu otrzymania strategii uniwersalnych i gotowych do otrzymywania produktéw
koncowych o skomplikowanej geometrii oraz wysokiej wartosci dodane;.

W miare postepu prac nad rozprawg podstawowy cel pracy rozszerzono
o dodatkowe zagadnienia. Zadaniem uzupetniajgcym w przypadku stopu CuNi2SiCr
byto opracowanie zestawu parametréw przeznaczonych do spiekania, stuzgcego do
otrzymania cienkosciennych periodycznych wypetnien. Rozwinieto réwniez
metodyke badawczg o testy na pojedynczych przejsciach lasera, dgzgce do
zmniejszania limitu rozmiaru pojedynczego detalu i drukowania mikrometrycznych
scianek. Dla stopu CuCr1Zr rozszerzono zas podstawowy cel osiggniecia wysokiej
gestosci wzglednej o probe modelowania wptywu parametréw na porowatos$¢ za
pomoca ztozonego modelu regresiji liniowej o wspoétczynniku RZ powyzej 0,90.

Ponizsza praca planowana byta z mysla o zastosowaniu opracowanych strategii
druku w produkcji rzeczywistych rozwigzan technicznych wystawionych na
dziatanie srodowiska. Dlatego tez kluczowe byto poprowadzenie badan nad
obrobka poprocesows, redukujgca typowe wady wydrukéw wykonanych
w technologiach przyrostowych. Nieodzowng czescig pracy byto opracowywanie
parametréow optymalnej obrobki cieplnej oraz ocena wtasciwosci koncowych
ulepszanych elementéw. Kolejnym aspektem poruszanym w badaniach
uzytkowych byta charakterystyczna dla technologii L-PBF wysoka chropowatosé¢

wydrukow, ograniczajaca mozliwosci ich stosowania w stanie bez obrébki, oraz
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eksploracja metod polerowania chemicznego prowadzacych do wygtadzenia

powierzchni oraz nadania jej potysku.

Majgc na uwadze powyzsze cele sformutowano nastepujgcag teze badawcza

zawartg w trzech punktach:

Istnieje istotna zaleznos¢ pomiedzy parametrami procesu L-PBF,
w szczegbdlnosci moca lasera, szybkoscig skanowania oraz parametrem
hatch distance, a gestosciag, mikrostrukturg i wtasciwosciami uzytkowymi
stopdw CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr.

Zaleznos¢ ta moze zostaé wykorzystana do opracowania zestawu
parametréw procesowych zapewniajgcych uzyskanie elementdéw o gestosci
wzglednej przekraczajacej 99 + 1% przy zastosowaniu lasera podczerwonego
0 mocy ponizej 400 W.

Ponadto, mozliwe jest opracowanie zestawu obrobek poprocesowych
umozliwiajgcych ksztattowanie wtasciwosci funkcjonalnych elementéw
wytwarzanych przyrostowo, w szczegolnosci wtasciwosci mechanicznych,

przewodnosci elektrycznej oraz chropowatosci powierzchni.

Aby dowies¢ lub odrzuci¢ powyzszg teze, postawione zostaty nastepujgce

pytania badawcze:
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Jaki jest efekt mocy lasera, szybkosci skanowania i parametru hatch distance
na porowatos¢ wydrukow ze stopéw CuSn10P, CuNi2SiCri CuCr1Zr?

Czy mozliwe jest opracowanie modelu statystycznego przewidujgcego
gestosc¢ drukowanych elementéw?

Czy jest mozliwe opracowanie strategii druku, ktéra bedzie nadawaé sie
jednoczesnie do drukowania elementdw masywnych oraz elementéw
cienkosciennych?

Czy technologia wytworzenia elementu ma wptyw na przebieg przesycania
i starzenia? Jaka obrdbka doprowadzi do najwyzszego wzrostu parametréow

mechanicznych oraz przewodnosci elektrycznej?



e Czy jest mozliwe opracowanie obrébki chemicznej, ktéra pozwoli na
obnizenie chropowatosci drukowanych elementoéw, réwniez

w trudnodostepnych miejscach jak kanaty wewnetrzne?

3.2. Metodyka badan

Metodyka stosowana w pracy podlegata ewolucji wraz z kazdym kolejnym
badanym stopem na bazie miedzi: siegano stale po nowe narzedzia do planowania
eksperymentu i analizy danych oraz poszukiwano nowych technik badawczych
uzytecznych z punktu widzenia optymalizowania technologii SLM. Schemat
ogoélnego postepowania podczas opracowywania technologii druku dla nowego
stopu stosowany w niniejszej pracy badawczej przedstawiono graficznie na Rys. 18

wraz z listg watkow, ktére poruszono podczas badan na poszczegélnych stopach.

3.2.1. Kontrola jakosci materiatu wsadowego

Pierwszym etapem badan byta ocena wtasciwosci fizykochemicznych
materiatdw proszkowych wykorzystywanych jako materiat wsadowy do procesu L-
PBF. Kontrola jakosci proszku jest kluczowa w szczegdlnosci, kiedy przepisy
dotyczgce zamoéwien publicznych jak i przepisy wewnetrzne przedsiebiorstwa
powoduja czestg zmiane dostawcow. Bardzo dobrym zrédtem wiedzy
wspomagajacym dobdr metod analitycznych do kontroli jakosci jest norma PN-EN
ISO/ASTM 52928:2024 opisujgca krytyczne parametry materiatow wsadowych do
metod przyrostowych bazujgcych na proszkach metali oraz metody pomiaru ich
wtasciwosci. Absolutnym minimum niezbednym do przeprowadzenia bezpiecznego
i skutecznego procesu w technologii L-PBF jest ocena wilgotnosci, sypkosci oraz
rozktadu wielkosci i morfologii czgstek proszku. Najszybszym sposobem na pomiar
wilgotnosci uzywanym w pracy dla proszkéw nowych jak irecyrkulowanych byt
pomiar za pomocag elektronicznej sondy HYTELOG-USB firmy B+B Thermo Technik
GmbH mierzacej wilgotnos¢ wzgledng na podstawie pomiaru pojemnosci

elektrycznej stabilnego, polimerowego kondensatora wystawionego na dziatanie
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Ujecie ogdlne Ujecie szczegdtowe
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Rys. 18. Schemat ogdlnego postepowania podczas opracowywania technologii druku dla nowego
stopu stosowany w niniejszej pracy badawczej wraz ze spisem wykonanych dziatan w ujeciu
chronologicznym dla kazdego z badanych stopéw
badanego proszku. Mimo mozliwosci kalibracji urzadzenia zgodnie z normami
i doktadnos¢ pomiaru wilgotnosci na poziomie * 2% RH, urzadzenie byto
wykorzystywane do jakosciowej kwalifikacji proszku do procesu, w szczegdlnosci po
okresach dtugiego sktadowania. Za wartos$¢ graniczng uznawano 15% RH, powyzej
ktorej kierowano recyrkulowany proszek do procesu suszeniaw temperaturze 110°C
przez czas minimum 5 godzin od momentu osiggniecia jednorodnej temperatury
w catej objetosci wsadu. W dalszych iteracjach eksperymentéw do metodyki

badawczej wprowadzono takze rdznicowg analize termiczng DTA oraz
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termograwimetrie TG. Pomiary byty realizowane z wykorzystaniem analizatora
termicznego NETZSCH STA 449 F3 Jupiter, pracujgcego w trybie DTA/TG
umozliwiajgcego pomiar zmiany masy oraz obserwacje efektow cieplnych w funkcji
temperatury. Pomiar TG przeprowadzony byt w zakresie 50-600°C. Pomiar DSC,
nacelowany na obserwacje topnienia proszku, przeprowadzono zas w zakresie 200-
1200°C. W obu przypadkach ustawiono szybkos¢ ogrzewania i chtodzenia réwna
10 K-min”. Proces odbyt sie watmosferze argonu (po jednokrotnym cyklu
odpompowania komory pieca). Do badan wykorzystano tygle Al;Os.

Sypkosé¢ proszku jest wypadkowg wielu czynnikéw takich jak oddziatywania
elektrostatyczne i magnetyczne, rozktad i morfologia czagstek, tarcie czy
zaadsorbowana wilgoé. Istnieje wiele statycznych jak i dynamicznych metod jej
oceny, polegajacych na pomiarze kata usypanego stozka proszku, pomiarze oporu
mieszania, czy wykorzystujacych wgtebniki [153], jednak w ramach pracy
zdecydowano sie na stosunkowo prostg metode wykorzystujgca grawitacyjne
opadanie proszku przez lejek o $rednicy otworu 4 mm oraz nachyleniu Scianki
wzgledem podtoza wynoszgcym 60° (Rys. 19). Lejek taki znajduje sie wymiarowo
pomiedzy lejkiem Halla z otworem srednicy 2,5 mm oraz lejkiem Carneya z otworem
o s$rednicy 5 mm i stanowi wewnetrzny standard firmy Nikon SLM Solutions
wynikajacy z potrzeby oceny zdatnosci proszkéw do druku, biorgcy pod uwage
Srednice i katy nachylenia rur prowadzacych materiat, zastosowanych w drukarkach
firmy. Z dotychczasowej praktyki wynikato, ze lejek Carneya stanowi zbyt tatwa do
pokonania przeszkode dla proszkow nienadajgcych sie do procesu L-PBF, a lejek
Halla zbyt trudng, réwniez dla proszkéw spetniajgcych wymogi. Wprowadzenie
wtasnego standardu zmniejszyto straty wynikajgce z niepotrzebnie odrzucanego
materiatu, jednoczesnie zwiekszajgc niezawodnos¢ oceny jakosci w przypadku
uzywanego urzadzenia SLM 125 HL.

Gestos¢ bezwzgledna proszku zostata zmierzona na piknometrze helowym
AccuPyc1340. Pomiar wykonuje sie poprzez wprowadzenie helu do wzorcowanej
komory o znanej objetosci zawierajgcej zwazong probke. Na podstawie zmian
cisnienia gazu wyznaczana jest objetos¢ prébki, a nastepnie jej gestosé. Pomiar ten
jest doktadniejszy niz metoda hydrostatyczna, gdyz nie wptywaja na niego

potencjalne pecherzyki powietrza, ktdre moga zostaé uwiezione w ciektym medium
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Rys. 19. Zestaw do pomiaru sypkpéci od Nikon SLM Solutions wraz z rysunkiem technicznym;
Zrodto: Opracowanie wtasne
pomiarowym. Mozliwe jest takze uzyskanie wartosci sredniej z kilkudziesieciu
szybkich pomiaréw przeprowadzonych jeden po drugim. Metoda ta zostata
wykorzystana do kontroli jakos$ci zamawianych proszkow.

Do okreslenia rozktadu wielkosci czgstek uzyto aparatu NanoTec Analysette 22
firmy Fritsch o zakresie pomiarowym 0,01 — 2000 ym. Podczas analizy mierzony jest
kat ugiecia rownolegtej wigzki lasera na medium rozpraszajacym, zawierajgcym
badane czgstki proszku. Kat ugiecia jest Scisle zalezny od rozktadu srednic czgstek
w zawiesinie. W przypadku pomiaréw zawartych w pracy wykorzystano model
oparty o réwnanie dyfrakcji Fraunhoffera.

Sktad fazowy wykorzystywanych proszkow zostat zbadany przy uzyciu techniki
XRD opisanej doktadniej w rozdziale 3.2.4.

Fragment o metodyce badania materiatu wsadowego zamyka elektronowa
mikroskopia skaningowa SEM (ang. Scanning Electron Microscopy) wraz
zdyspersyjna spektroskopia rentgenowska EDS (ang. Energy-Dispersive X-ray
Spectroscopy) realizowang podczas jednego pomiaru na mikroanalizatorze
rentgenowskim JXA-8230 firmy JEOL. Analiza pod detektorem elektrondw wstecznie
rozproszonych BSE (kontrast masowy), detektorem elektronédw wtérnych SE
(kontrast topologiczny) oraz detektorem EDS odbyta sie pod napieciem

przyspieszajacym do 15 keV, co pozwolito na ocene morfologii, zmierzenie srednic
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czgstek do poréwnania z wynikami dyfrakcji laserowej na zawiesinie oraz ocene
sktadu chemicznego istwierdzenie ewentualnych odchytek wzgledem sktadu

deklarowanego przez producenta.

3.2.2. Proces wytwarzania elementéw na urzagdzeniu SLM125HL oraz

optymalizacja strategii druku

Procesy wytwarzania przyrostowego realizowane w ponizszej pracy byty
prowadzone na urzgdzeniu SLM125HL od Nikon SLM Solutions. Do najwazniejszych
parametréw uzytkowych urzadzenia rzutujgcych na metodyke naleza pole robocze
o teoretycznym rozmiarze 125 x 125 x 125 mm, w praktyce ograniczonym
w osi Z przez grubosé stosowanej platformy procesowej wahajgcej sie w granicach
20 - 22 mm, co skutkowato dostepng wysokoscig procesowag wynoszgcag ok. 100
mm. Drukarka wyposazona zostata w pojedynczy laser $wiattowodowy
o maksymalnej mocy 400 W, minimalnej Srednicy plamki 70 pum i maksymalnej
szybkosci skanowania 10000 mm-s”. Do kluczowych parametréw procesowych
nalezy réwniez maksymalna temperatura, do ktérej mozna podgrza¢ platforme
procesowa, wptywajgca na gradient temperatur utrzymujacy sie podczas procesu.
W przypadku stosowanego urzgdzenia wynosi ona 200°C.

Do czynnosci sktadajgcych sie na przygotowanie procesu, tj modelowania,
rozmieszczania na cyfrowej platformie oraz przypisywania strategii druku, w ramach
ponizej pracy uzyto programu Materialise Magics 23.01. W przypadku modelowania
bardziej zaawansowanych geometrii wykorzystywano programy  do
parametrycznego modelowania CAD takie jak Autodesk Fusion 360 oraz FreeCAD.
Pliki utworzone w tych srodowiskach byty importowane do Materialise Magics
w formacie STL. Zaprojektowany proces byt nastepnie przetwarzany przez
preprocesor dostarczony przez firme Nikon SLM Solution, ktdry przygotowywat plik
wsadowy dla drukarki.

W przypadku pierwszych préb na stopie CuSn10P, eksperymenty ograniczaty sie
do kilku strategii druku réznigcych sie mocag oraz szybkoscig wigzki, ktore
przedstawiono w Tab. 2. Rozpatrywana byta jedynie grupa parametrow

zaimplementowanych przez Nikon SLM Solutions jako Volume (Outer Hull)
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odpowiadajgcych za jakos¢ objetosci. Opis tych grup parametréw zostat zawarty
wrozdziale 2.3.1. Do prac projektowych wybierano strategie gwarantujaca

bezawaryjny wydruk i skutkujaca najwyzszymi wtasciwosciami mechanicznymi.

Tab. 2. Zaproponowane strategie druku dla probek do testéw wtasciwosci mechanicznych,
porowatosci oraz homogenicznosci sktadu chemicznego dla stopu CuSn10P

Strategia Moc wigzki Szybkosé Hatch Grubosé Objetosciowa
P[W] skanowania distance warstwy gestosé
Vimm:-s™] h[mm] d[mm] energii
VED [J-mm]
P1 320 800 0,12 0,03 111
P2 350 875 0,12 0,03 111
P3 320 700 0,12 0,03 127
P4 350 750 0,12 0,03 130

W dalszych iteracjach prowadzonych na stopie CuNi2SiCr zdecydowano sie
jednak na gruntowne pogtebienie metodyki badawczej. Pierwszg ture optymalizacji
strategii druku oparto o siedem strategii rozmieszczonych regularnie
w tréjwymiarowe] przestrzeni parametrycznej obejmujacej moc wigzki, szybkosé
skanowania oraz odstep hatch distance, ktére wraz z gruboscig warstwy proszku
przektadaty sie na dostarczong do ztoza objetosciowg gestos¢ energii. Za kryterium
optymalizacyjne przyjeto nie tylko jakosciowg bezawaryjnos¢ procesu wytwarzania
oraz nominalng wytrzymatosé mechaniczng, ale rowniez gestos¢ mierzong metoda
hydrostatyczna, ktérej prostota oraz duza dostepnos¢ w jednostce badawczej
pozwolita na szybka, tanig i doktadng optymalizacje strategii druku. Wadg metody
jest fakt, ze dostarcza usredniong informacje z catej objetosci badanego obiektu,
dlatego zdecydowano sie na komplementarng ocene mikroskopowa w celu
wykluczenia potencjalnych skupisk poréw przy powierzchni drukowanych
elementéw. Tak zdefiniowane kryteria sprawity, ze od tej pory przeprowadzane byty
dwie fazy optymalizacji dgzace do uzyskania gestosci wzglednej powyzej 99,50%
z jednoczesng minimalng zawartoscia porow wskazujgcych na zbyt niska jak i zbyt
wysokag wartosé doprowadzonej energii promieniowania laserowego. Schemat
eksperymentu dla stopu CuNi2SiCr wraz z wartosciami parametrow przedstawiono

na Rys. 20 oraz w Tab. 3.
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Rys. 20. Schematyczne przedstawienie badanej przestrzeni parametréw druku wraz z punktami
rozpatrywanych strategii

Widoczne na Rys. 20 strategie XA4 oraz XA4’ umiejscowione na umownej linii
spiekania o liniowej gestosci energii 0,25 J-mm™ sg $ladem po prowadzonych
rownolegle testach nad celowo wprowadzang porowatoscia. Warto$é parametrow
dla tych punktéw zostata wybrana zupetnie arbitralnie i nie byta przedmiotem
optymalizacji. Wydrukowane probki zostaty wykorzystane do oceny przydatnosci
strategii spiekania, np. do drukowania geometrycznie skomplikowanych struktur nie
wymagajacych podpoér, w szczegdlnosci periodycznych struktur komaorkowych (Rys.
21), nieodksztatcajacych sie przez naprezenia cieplne powodowane przez

tradycyjne, wysokoenergetyczne strategie druku, ktdre nastepnie mogtyby zostaé

poddane dogeszczeniu metoda HIP.
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Tab. 3. Zaproponowane strategie druku dla stopu CuNi2SiCr

Etap Strategia P[W] VIimm-s™] h[mm] d[mm] VED [J-mm™]
1 250 500 0,12 0,03 139
2 350 500 0,12 0,03 194
3 300 300 0,12 0,03 278
[ 4 300 500 0,12 0,03 167
5 300 700 0,12 0,03 119
6 300 500 0,09 0,03 222
7 300 500 0,15 0,03 133
5.1 267 700 0,12 0,03 106
5.2 234 700 0,12 0,03 93
5.3 200 700 0,12 0,03 79
5.4 300 750 0,12 0,03 111
| 5.5 300 800 0,12 0,03 104
5.6 300 850 0,12 0,03 98
5.7 300 1000 0,12 0,03 83
5.8 300 1150 0,12 0,03 72
5.9 267 850 0,12 0,03 87
5.10 267 1000 0,12 0,03 74
Badanie XA4 100 400 0,12 0,03 69
spiekania XA4’ 200 800 0,12 0,03 69

Rys. 21. Probki struktur komorkowych spiekanych za pomoca strategii XA4

Przy okazji badan nad technologia druku ze stopu CuNi2SiCr po raz pierwszy
zajeto sie takze zagadnieniem wytwarzania elementow mikrometrycznych poprzez
obserwacje mikroskopowag pojedynczych sciezek utworzonych na ztozu
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proszkowym po przejsciu lasera (ang. single melt track testing). Implementacja tej
metodyki mogtaby jeszcze bardziej przyspieszyé proces optymalizacji strategii
druku iograniczy¢ jego koszty ze wzgledu na wykorzystanie obserwacji
mikroskopowych z niewielkiego aczkolwiek reprezentatywnego obszaru specjalnie
spreparowanej probki. Obrazy te mogtyby zosta¢ wykorzystane do wnioskowania na
temat optymalnych parametrow druku na podstawie ksztattu oraz regularnosci
badanej sciezki, czy obserwacji opisywanych w literaturze defektéw wynikajgcych
np. z niestabilnosci hydrodynamicznej w obrebie jeziorka przetopionego materiatu
[154], [155]. Dzieki uzyciu mikroskopu do badania pojedynczych $ciezek
o szerokosci nieprzekraczajgcej 200 um, pojedyncza prébka do badan moze
pomiesci¢ kilkanascie $ciezek, ktére mogag zostaé poddane ocenie podczas
jednorazowych ogledzin. Caty proces jest szybki, a ocena zdje¢ moze zostac
dodatkowo zautomatyzowana, dlatego tez podjeto sie oceny 36 strategii w dwdch
etapach, przedstawionych na Rys. 22, gdzie umiejscowiono je wzgledem
opisywanych powyzej strategii objetosciowych. Wszystkie badane strategie
znajduja sie w obszarze nizszych energii procesowych (nizszych mocy i wyzszych
szybkosci skanowania), poniewaz celem eksperymentu byto uzyskanie jak
najmniejszego rozmiaru cienkosciennego detalu przy zachowaniu jego
integralnosci.

Ostatnim stopem badanym w ponizszej pracy byt CuCr1Zr. Podczas ustalania
zakresu przestrzeni parametrow zdecydowano sie na  wykorzystanie
podrecznikowych metod planowania eksperymentu (ang. Design of Experiment)
oraz ich implementacje w srodowisku Python, ktére oferuje dostep do dziesigtek
darmowych bibliotek umozliwiajgcych nie tylko zautomatyzowanie tworzenia
macierzy parametréw, ale réwniez podzniejszej analizy statystycznej oraz
raportowania wraz z tworzeniem wykresow. Do utworzenia macierzy wykorzystano
biblioteke DOE3. Wybrano centralny uktad kompozycyjny (ang. Central

Composition Design, CCD), ktérego schemat przedstawiono na Rys. 23.
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Rys. 22. Strategie druku cienkosciennego zaproponowane w ramach pracy wraz z ich
umiejscowieniem w przestrzeni parametréw procesowych wzgledem strategii objetosciowych (a);
Zaproponowany ksztatt probek do optymalizacji strategii objetosciowych (b) oraz strategii
cienkosciennych (c)
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Schemat CCD charakteryzuje sie tym, ze sktada sie z dwdch podjednostek:

e czgstkowego schematu czynnikowego, ktéry dla n parametréw zawiera 2"
zestawdéw badanych parametrow o skrajnych wartosciach (1 lub -1) oraz
zestaw powtdrzonych punktow centralnych (0, 0, 0) o dobieralnej liczbie.

e dodatkowa jednostka, w ktérej w kazdym zestawie trzech parametréw
zawsze tylko jedna wartos¢ parametru przybiera wartos¢ skrajng (1+ a) lub

-(1+a), gdzie a to stata zalezna od liczby czynnikéw i ich poziomow.

Tak zaprojektowany eksperyment pozwala na ocene efektu nie tylko kazdego
czynnika ale takze ich interakcji miedzy sobg. Powtdrzone punkty pozwalaja z kolei

na ustalenie wariancji odpowiedzi uktadu.

Rys. 23. Schemat CCD dla dwdch czynnikéw; niebieskie punkty odpowiadaja czgstkowemu
schematowi czynnikowemu (ang. Fractional Factorial Design, FFD), gdzie parametry przybieraja
dwie wartosci skrajne jednoczesnie (np. 1, -1); czerwone punkty to dodatkowa podjednostka,

w ktorej zawsze tylko jeden parametr przybiera wartos¢ skrajng £(1+a), gdzie alfa zalezy od liczby
czynnikow i ich poziomow. Dla trzech czynnikéw, schemat staje sie trojwymiarowy i stanowi
szescian wpisany w kule; Zrédto: [156]

W ramach | etapu optymalizacji zdecydowano sie na analize wptywu trzech
poziomoéw wartosci trzech parametréw procesowych: mocy lasera w zakresie 300
30 W, szybkosci skanowania w zakresie 850 = 150 mm-s™, hatch distance w zakresie
0,12 £ 0,02 mm. taczna liczbe powtdrzen w centrum macierzy przyjeto jako 8,
awspotczynnik a dla drugiej podjednostki macierzy jako a = 0,82574, co finalnie

przetozyto sie na 22 strategie druku — 8 wierzchotkéw szescianu FFD, 6 punktéw na

sferze drugiej podjednostki oraz 8 tozsamych strategii centralnych zakodowanych

79



oddzielnie. Ponadto, za pomoca kazdej ze strategii wydrukowano ptytke w orientacji
poziomejzakodowanejjako 1 oraz pionowej zakodowanej jako -1 dlatego ostateczna

liczba probek zostata podwojona. Petny wykaz probek przedstawiono w Tab. 4.

Tab. 4. Wykaz probek zbadanych w ramach | etapu DoE dla stopu CuCr1Zr

Prébka Moc Szybkos¢ hatch Orientacja Moc irédtowa Szybkos¢ zrodtowa hatch zrédtowy

[w] [mm-s] [mm]
1 -1 -1 -1 1 270 700 0,100
2 -1 -1 -1 -1 270 700 0,100
3 -1 -1 1 1 270 700 0,140
4 -1 -1 1 -1 270 700 0,140
5 -1 1 -1 1 270 1000 0,100
6 -1 1 -1 -1 270 1000 0,100
7 -1 1 1 1 270 1000 0,140
8 -1 1 1 -1 270 1000 0,140
9 1 -1 -1 1 330 700 0,100
10 1 -1 -1 -1 330 700 0,100
11 1 -1 1 1 330 700 0,140
12 1 -1 1 -1 330 700 0,140
13 1 1 -1 1 330 1000 0,100
14 1 1 -1 -1 330 1000 0,100
15 1 1 1 1 330 1000 0,140
16 1 1 1 -1 330 1000 0,140
17 0 0 0 1 300 850 0,120
18 0 0 0 -1 300 850 0,120
19 0 0 0 1 300 850 0,120
20 0 0 0 -1 300 850 0,120
21 0 0 0 1 300 850 0,120
22 0 0 0 -1 300 850 0,120
23 0 0 0 1 300 850 0,120
24 0 0 0 -1 300 850 0,120
25 -1,82574 0 0 1 245 850 0,120
26 -1,82574 0 0 -1 245 850 0,120
27 1,825742 0 0 1 355 850 0,120
28 1,825742 0 0 -1 355 850 0,120
29 0 -1,82574 0 1 300 576 0,120
30 0 -1,82574 0 -1 300 576 0,120
31 0 1,825742 0 1 300 1124 0,120
32 0 1,825742 0 -1 300 1124 0,120
33 0 0 -1,82574 1 300 850 0,083
34 0 0 -1,82574 -1 300 850 0,083
35 0 0 1,825742 1 300 850 0,156
36 0 0 1,825742 -1 300 850 0,156
37 0 0 0 1 300 850 0,120
38 0 0 0 -1 300 850 0,120
39 0 0 0 1 300 850 0,120
40 0 0 0 -1 300 850 0,120
41 0 0 0 1 300 850 0,120
42 0 0 0 -1 300 850 0,120
43 0 0 0 1 300 850 0,120
44 0 0 0 -1 300 850 0,120
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Dla kazdej probki zmierzono gestos¢ metoda hydrostatyczng, a nastepnie
sporzadzono wykres efektéow gtownych (Srednich réznic w odpowiedzi dla
minimalnej i maksymalnej wartosci kazdego parametru z osobna) oraz wykres
interakcji (réznic w odpowiedzi dla par parametréw o skrajnych wartosciach),
pozwalajgce na ocene, ktore parametry i interakcje miedzy nimi sg istotne i moga
zosta¢ uzyte do zamodelowania odpowiedzi uktadu. Nastepnie wykorzystano
biblioteke statsmodels oraz metode ANOVA do zbudowania modelu regres;ji
liniowej. Postuzyt on do obliczenia kierunku w przestrzeni parametrow
procesowych, w ktérym zachodzi najwiekszy wzrost gestosci (ang. steepestascent),
gdzie mozna zakotwiczy¢ punkt centralny kolejnego DoE. Niestety, centrum drugiej
macierzy CCD potozonejw tym kierunku przekroczytby moc zainstalowanego lasera
w urzadzeniu SLM 125HL, dlatego zdecydowano sie na skompensowanie brakujace;j
mocy mniejszg szybkoscig skanowaniaicentrum kolejnego DoE ustalono w punkcie
potozonym o 2 poziomy mocy, -2 poziomy szybkosci skanowania oraz -1 poziom
hatch distance, co przetozyto sie na nominalny zakres parametréw wynoszacy: 360
£ 30 W, 550 £ 150 mm-s™, 0,10 £ 0,02 mm. Schemat dwdch faz optymalizacji
przedstawiono na Rys. 24.

Jesli nie podano inaczej, w kazdej strategii druku uzyto skanowania w jednym
kierunku (stripes), rotacji kierunku skanowania pomiedzy warstwami réwnej 90°
oraz temperatury platformy procesowej rownej 200°C.

W koncowym etapie pracy doktorskiej, kiedy koncentrowano sie na
zastosowaniu otrzymanego, zoptymalizowanego zestawu parametréow
procesowych dla stopu CuCr1Zr w praktycznych zastosowaniach, niezwykle
pomochg technologia wspomagajacg prototypowanie okazato sie SLA (ang.
stereolitography), bedace technologia wytwarzania przyrostowego wykorzystujaca
wigzke lasera do selektywnej fotopolimeryzacji Swiattoczutej, ciektej zywicy [157].
Wydrukowanie modeli 3D w stosunkowo niedrogiej technologii polimerowej
wptyneto pozytywnie na proces projektowy. Zaprezentowanie polimerowego
prototypu na spotkaniach projektowych utatwito komunikacje miedzy personelem
odpowiedzialnym za rézne aspekty projektu — mozliwa byta dyskusja na temat
jakosci krytycznych powierzchni oraz potencjalnych problemoéw przy pomiarach

wtasciwosci materiatowych gotowego elementu. Co wiecej, obserwowanie
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zachowania poszczegélnych czesci w ztozeniu pozwolito na wychwycenie i poprawe
btedoéw konstrukcyjnych przed przystapieniem do znacznie bardziej kosztownego
prototypowanie w technologii L-PBF. Sam proces wydruku w technologii SLA nie byt

przedmiotem optymalizacji i wykorzystywat komercyjnie dostepne zywice oraz

parametry zapewniane przez producenta.

Przestrzeh parametréw

— Kierunek najwiek go wzrostu gestosci DoE_1
—— Kierunek najwiekszego wzrostu gestosci DoE_2
—— Wektor [2, -2, -1]
DoE_1
DoE_2
B Limit mocy lasera

1,00
0,75
0,50
0,25
0,00
-0,25

aauelsip yley

-0,50
=075
—1,00

Rys. 24. CCD rzeczywistego eksperymentu wykonanego w ramach pracy dla stopu CuCr1Zr

3.2.3. Obrébki poprocesowe

Obrdbka cieplna zostata wykonana przy uzyciu pieca wysokotemperaturowego
Linn High Therm HT-1800-Plus z hawiewem argonu. Piec wybrano ze wzgledu na
niewielka komore umozliwiajacg szybkie nagrzewanie (najwyzszg wykorzystywang
temperature, tj. 950°C, osiggano w ok. 40 min) oraz ograniczony wyrzut ciepta
podczas otwierania komory, ktéry nalezato wzig¢ pod uwage podczas wykonywania
przesycania wymagajgcego otwarcia pieca w trakcie jego pracy.

Ze wzgledu na brak jednoznacznych informacji na temat obrébki cieplnej stopu

CuNi2SiCr, eksperyment zaprojektowano tak, aby oceni¢ skutecznos¢ wszystkich
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wariantéw obrobki cieplnej dla elementéw drukowanych napotkanych w literaturze.
Prébki w stanie po wydruku (ang. as-printed, AP) lub po jednym z dwdéch wariantéw
przesycania (ang. solution treatment, ST): ST1 950°C przez 120 min lub ST2 950°C
przez 30 min zostaty poddane dwém wariantom starzenia (ang. aging treatment, AT):
jednoetapowemu AT1 550°C przez 180 min lub dwuetapowemu AT1+AT2 550°C
przez 180 oraz 430°C przez 180 min, sumarycznie dajgc 7 zestawéw ujetych w Tab.

5.

Tab. 5. Wykaz obrébek dla stopu CuNi2SiCr przetestowanych w ramach pracy

Nr obrébki Krok | Krok Il Krok 11l
1 AP
2 AT1 550°C/ 180 min
3 AT1550°C/ 180 min AT2430°C/ 180 min
4 ST1950°C/ 120 min  AT1550°C/ 180 min
5 ST1950°C/ 120 min  AT1550°C/ 180 min AT2 430°C/ 180 min
6 ST2950°C/30 min  AT1550°C/ 180 min
7 ST2950°C/30 min  AT1550°C/ 180 min AT2430°C/ 180 min

Izostatyczne prasowanie na goraco zostato zrealizowana na
wysokotemperaturowej prasie izostatycznej HIP AIP8-30H wykonanej przez
American Isostatic Presses, Inc. Docelowa temperatura, 1030°C, zostata osiggnieta
w 90 minut w tempie 11,2°C-min”. Wytrzymanie w temperaturze docelowej trwato
270 min. Komponent cisnieniowy zostat wprowadzony z opéznieniem. Przez 60 min
od startu procesu w komorze panowato cisnienie wstepne w wysokosci 2 bar, ktére
nastepnie zostato zwiekszone w tempie 15,7 bar-min” do 1500 bar, w ktérym to
cisnieniu probki byty utrzymywane przez 120 min.

Do obrobki wibrosciernej drukowanych probek wykorzystano wibrator kotowy
WE10 wykonany przez Zaktad Mechaniki Maszyn AVALON. Jako wsadu uzyto
ksztattek zywicznych 05PP10 w ksztatcie stozkéw o Srednicy i wysokosci réwnej
10 mm. Dodatkowo wykorzystano ptyn obrdébczy o dziataniu emulgujgcym,
antysedymentacyjnym, odttuszczajacym i przeciwkorozyjnym, utworzonym poprzez
zmieszanie 100 ml ptynu SZ4 firmy Avalon przeznaczonego do polerowania stopow

miedzi i 5 lwody destylowanej. Mise urzagdzenia wypetniono 4 kg ksztattek oraz 1,7 |
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otrzymanego ptynu. Caty proces prowadzono na jednym zestawie probek,
przerywajac po 2, 8, 16 i 32 h, kazdorazowo doktadnie obmywajgc prébki
w izopropanolu technicznym i osuszajac je przed przystgpieniem do pomiaréw
chropowatosci.

Ostatnig obrobka poprocesowg testowana w ramach pracy byto polerowanie
chemiczne. Zdecydowano sie na takg metode, poszukujgc sposobu na
zmniejszenie chropowatosci nie tylko tatwo dostepnych powierzchni zewnetrznych,
ale réwniez zamknietych kanatéw i skomplikowanych geometrii mozliwych do
uzyskania dzieki technologii L-PBF. W celu ustalenia najlepszego sktadu mieszaniny
polerskiej, przetestowano szereg kwasoéw, utleniaczy i czynnikéw kompleksujgcych
w réznych proporcjach, ktérych dziataniu poddawano drukowane, cienkoscienne
blaszki (kupony korozyjne) ze stopu CuNi2SiCr, a pdzniej rowniez CuCr1Zr. Mimo
wykorzystania w pierwszych probach kwaséw mineralnych, finalnie poprowadzono
badania w kierunku redukcji zuzycia szkodliwych odczynnikéw takich jak silne
kwasy i sole metali ciezkich, rekompensujac zmniejszong intensywnos$é procesu
poprzez impulsowg sonikacje przy uzyciu sonotrody. Obrobki nadajace
drukowanym probkom najwiekszy potysk, byty nastepnie stosowane na wiekszych
ptytkach poddawanych pomiarom chropowatosci za pomoca profilometru.
Opracowana procedura stanowita podstawe zgtoszenia patentowego P.454395
[WIPO ST 10/C PL454395].

Dodatkowag obrébka stosowang w przypadku czesci prototypéw z rozdziatu 3.3.8
byto ciecie wodg w technologii water jet. Proces ten polega na erozji cietego
materiatu za pomocag strumienia wody pod cisnieniem kilkuset MPa, zawierajgcego
zawiesing ceramicznych czastek ciernych, zwykle garnetu [158]. W ramach
ponizszej pracy uzyto gradacji #80. Proces ten byt wykorzystywany do oddzielania
od platformy procesowej oraz ciecia elementéw podatnych na uszkodzenia, gdzie
kluczowe byto réwniez zachowanie niskiej temperatury podczas ciecia. Chociaz
konieczne byto dostrojenie parametréow procesowych urzadzenia do wytwarzanych
materiatdw w celu otrzymania krawedzi o oczekiwanej jakosci, sama optymalizacja

procesu ciecia znalazta sie poza zakresem ponizszej pracy.
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3.2.4. Ocena wtasciwosci wydrukow

Podstawowym narzedziem stosowanym w pracy dostarczajagcym danych
potrzebnych do optymalizacji strategii druku byty pomiary gestosci metoda
hydrostatyczna (Archimedesa) wybrang ze wzgledu na dostepnosé, szybkosc¢ oraz
niski koszt. Pomiar polega na pomiarze masy badanej préobki na powietrzu,
a nastepnie w innym medium o znanej gestosci. Réznica w mierzonej masie wynika
zrdznicy ciezaru pomniejszonego o site wyporu, ktora z kolei jest wspotmierna
z gestoscig probki. Doktadna wartosé liczona jest ze wzoru uwzgledniajgcego

poprawke na wypornosc¢ powietrza w temperaturze pokojowej (10):

A (10)
= m(ﬂo —p)+pL

p
gdzie: p to gestosc¢ probki, A to masa probki wazona na powietrzu, B to masa probki
mierzona w medium pomochniczym, p, to znana gestos¢ cieczy pomocniczej, a p; to
gestosé powietrza przyjmowana jako 0,0012 g-cm.

W przypadku ponizszej pracy, badanie zostato wykonane na wadze analitycznej
XSE 105 firmy Mettler Toledo z przystawka do pomiardéw hydrostatycznych. Medium
pomochniczym byt 96% etanol. Przed dokonaniem wtasciwych pomiardéw gestosci,
urzadzenie byto kazdorazowo kalibrowane, wykorzystujgc w tym celu monokrysztat
krzemu o znanej gestosci 2,329g-cm?=. Dla zapewnienia odtwarzalnosci
i powtarzalnosci wynikow, stworzono karte pomiarowa, w ktérej utrwalano dane
z kalibraciji, czasy pomiaréw oraz objasniono stosowane skroty.

Struktura krystaliczna wyjsciowych materiatéw proszkowych jak i otrzymanych
wydrukdéw badana byta metoda dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego (ang. X-
Ray Diffraction, XRD) przy uzyciu dyfraktometru rentgenowskiego Rigaku MiniFlex
z zainstalowang lampg miedziang (A = 0,15406 nm). Badanie to polegato na analizie
jakosciowej poprzez identyfikacje faz krystalicznych. W tym celu wykorzystano
zjawisko dyfrakcji wiagzki promieniowania rentgenowskiego na ptaszczyznach sieci
krystalicznej badanego materiatu spetniajgcych prawo Bragga zapisane wzorem

(11):
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(11)
nil = Zdhkl sin @

gdzie: n to rzad ugiecia fali, A to dtugos¢ fali promieniowania, ktéra jest stata dla
danego materiatu anody, dj;; to odlegtos¢ miedzyptaszczyznowa, tj. odlegtosc
miedzy dwoma réwnolegtymi ptaszczyznami o wskaznikach h, k i |, na ktérych
zachodzi dyfrakcja, a 6 to potowa kata, pod ktéorym dochodzi do dyfrakcji
promieniowania.

Podczas naswietlania prébki wigzkg promieniowania w zdefiniowanym zakresie
katowym, detektor rejestruje wartosci kata 26, pod ktérym zaszto ugiecie wigzki
spetniajgce prawo Bragga. Na podstawie zaleznosci (11) obliczana jest odlegtosé
miedzyptaszczyznowa dpy;, ktéra musiata wywota¢ dyfrakcje dla danego kata
idtugosci fali, a otrzymany zestaw odlegtosci miedzyptaszczyznowych
i intensywnosci jest nastepnie porownywany z bazami krystalograficznymi takimi
jak ICDD PDF czy COD, ktére pozwalajg na zidentyfikowanie wyindeksowanej fazy
krystalicznej. Otrzymany wykres liczby zliczen detektora w funkcji kata 26 nazywany
dyfraktogramem. Przed analiza kluczowa jest znajomos$é jakosciowego sktadu
prébki oraz pochodzenia materiatu, a w szczegdlnosci zabiegi, ktore mogtyby
wptywacé na odlegtosci miedzyptaszczyznowe, takie jak obrébka cieplna, czy szoki
cieplne charakterystyczne dla procesu L-PBF. Metoda ta odznacza sie dosyc
wysokim progiem wykrywalnosci, przyjmowanym jako 1-5% wagowych, zaleznym
m.in. od stopnia krystalicznosci, mocy lampy czy naktadania sie sygnatéow
pochodzacych od réznych faz, dlatego tez zrezygnowano z uzycia XRD do oceny
przebiegu obrobki cieplnej stopdw przeznaczonych do utwardzania
wydzieleniowego, umocnionych przez nanometryczne, koherentne z osnowag
wydzielenia, na rzecz metod posrednich, takich jak pomiar przewodnosci czy
twardosci, z pominieciem stosunkowo drogiej i trudno dostepnej mikroskopii
transmisyjnej.

TwardoS¢ zostata zmierzona na twardosciomierzu Vickers Hardness Tester
MHV10 firmy HUATEC pod obciazeniem 5 kG (49 N) utrzymywanym przez 10 s. Przed
dokonaniem pomiaru sprawnos$é¢ urzadzenia byta kazdorazowo potwierdzana na

materiale odniesienia o znanej wartosci twardosci dostarczonym przez producenta.
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Analiza twardosci wykonywana byta na ptytkach 10 mm x 10 mm x 4 mm, ktdrych
powierzchnia pomiarowa byta uprzednio oszlifowana papierem sciernym o gradacji
1200. Niewielkie wymiary probek pozwolity na stosunkowo tanig optymalizacje
parametréow obrébki cieplnej, ograniczajgc koniecznos$¢ korzystania z transmisyjnej
mikroskopii elektronowej oraz uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej.

Analiza metalograficzna byta wykonywana na mikroskopie metalograficznym
MA200 Nikon wraz z oprogramowaniem NIS-Elements AR po zainkludowaniu
w zywicy termoutwardzalnej oraz trawieniu z wykorzystaniem dichromianu (VI)
potasu. W pdzniejszych etapach zdecydowano sie na uzycie mikroskopu Olympus
GX41F oraz zrezygnowano z trawienia ze wzgledu na szkodliwos¢ odczynnikéw oraz
brak zasadnosci w przypadku analizy obrazéw mikroskopowych pod wzgledem
wymiaréw i porowatosci drukowanych elementow.

Obrazy mikroskopowe zostaty wykorzystane do pomiaréw gestosci wzglednej
metodg binaryzacji obrazu wzgledem wartosci progowej oraz liczenia stosunku
liczby pikseli biatych, pochodzgcych od materiatu, do catkowitej liczby pikseli
zdjecia. Podczas pomiaru porowatosci wzglednej byty z kolei liczone piksele czarne.
Do szukania wartosci progowej wykorzystano histogramy zdje¢ mikroskopowych
wykonane za pomoca bibliotek numpy i matplotlib. Zdjecia w surowej formie nie
nadawaty sie do pomiaru ze wzgledu na zaktécenia pochodzace od
najciemniejszychinajjasniejszych pikseli, ktore znacznie zaburzaty pomiar —zdjecie
bez odfiltrowanych zaktdcen mogto odznaczac¢ sie gestoscig wzgledng zmniejszong
nawet o 7-8%. Wramach obrébki zdje¢ sporzadzono skrypt z interaktywnymi
suwakami, pozwalajgcy na ocene gestosci w zaleznosci od wartosci progowych,
ktérego dziatanie przedstawiono w rozdziale 3.3.3 na Rys. 42. Ostatecznie
zastosowano takze post-processing wpostaci rozmycia gaussowskiego
o promieniu 1o oraz normalizacje kazdego zdjecia do zakresu intensywnosci 0 - 1.

W przypadku preparatyki metalograficznej prébek cienkosciennych, konieczne
byto zmienienie dotychczas stosowanej metodyki otrzymywania zgtadow
i wykorzystanie ptynnych zywic epoksydowych, chemoutwardzalnych, nie
wymagajacych oddziatywania cisnienia uszkadzajgcego strukture wydrukéw. W tym
celu wykorzystano zestaw EpoFix Kit firmy Struers zawierajacy zywice i utwardzacz

mieszane w proporcjach objetosciowych 15:2, ktérymi zalano probki umieszczone
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w teflonowych foremkach i pozostawiono na noc do utwardzenia w podcis$nieniu.
Prébki nastepnie oszlifowano na zestawie papieréw $ciernych o gradacjach od 220
do 4000, wypolerowano na szeregu zawiesin o malejacej wielkosci czgstek
siegajgcej 1 um i poddano obserwacji na mikroskopie metalograficznym Olympus
GX41 z oprogramowaniem do obserwacji Stream Essentials. Kazda z 36 blaszek
drukowanych oddzielnymi strategiami zostata sfotografowana w 6 rdznych
miejscach dajac tacznie 216 zdje¢ mikroskopowych, ktére poddano analizie za
pomoca skryptu.

Analiza wytrzymatosciowa probek wykonywana byta na uniwersalnej maszynie
wytrzymatosciowej Instron 4505/5500R 100 kN. Po pierwsze, badano na nigj
parametry wytrzymatosciowe takie jak wytrzymatos$¢ na rozcigganie Rm czy umowna
granica plastycznosci Roz. Dobdr ksztattu i rozmiaru probki stanowit pewne
wyzwanie. Z jednej strony ograniczenie obszaru roboczego do okoto 10 cm
wymuszato siegniecie po mniejsze formaty probek, z drugiej praktyka wykazata, ze
mimo ich obecnosci w normach branzowych, nie dajg one zawsze powtarzalnych
rezultatéw. Po czesci jest tak dlatego, poniewaz niewielki wydruk ma wiekszy udziat
spieczoneji porowatejwarstwy wierzchniej (drukowanej parametrami z grup upskin,
downskin oraz border) w stosunku do litej objetosci[159], [160]. Problem ten mozna
rozwigzac, stosujac naddatki oraz obrobke ubytkowa, jednak uznano, ze wycinanie
prébek z drukowanego bloku, produkcja odpaddéw oraz pomiar idealnych
parametréw nie wystepujacych w praktyce mija sie kompletnie z ideg wytwarzania
przyrostowego oraz praktycznym celem pracy. Dodatkowy problem stanowita
koniecznos$é uwzglednieniaw eksperymencie anizotropii, wtasciwosci nieodzowne;j
dla proceséw przyrostowych. Dane literaturowe nie dostarczajg jednoznacznej
odpowiedzi, ktora orientacja wydruku skutkuje wyzszg odpornoscig na zrywanie,
jednak w przewazajgcej czesci mozna zaobserwowaé wyzsze wyniki dla prébek
drukowanych w orientacji poziomej (utozonych prostopadle do kierunku budowy).
W publikacji przegladowej Xie i in. [161] odpornos¢ na zrywanie stopu AlSi10Mg
roznita sie o ok. 2% dla probek drukowanych w orientacji pionowej i poziome;.
Podobne réznice zauwazono dla Ti-6Al-4V przetwarzanego za pomoca lasera
pulsacyjnego. Réznice siegajace 6% i 11% na korzys¢ orientacji poziomej

zaobserwowano w dwodch publikacjach dla stali 316L. W publikacji Xie i in. [162]
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zgtoszono o 53% wyzszg odpornos¢ na zrywanie w kierunku poziomym, jednak
réznica ta zmalata do 13% po starzeniu prdébek. Biorgc po uwage powyzsze
doniesienia oraz ograniczone zasoby materiatdbw wsadowych, do préby
wytrzymatosci na rozcigganie wykorzystywano ksztattki opisane przez norme ASTM
E8, ktére dla oszczedzenia czasu pracy urzadzenia drukowano w stosach
pokazanych na Rys. 25. Analize te wykonywano pod sam koniec badan, na
zoptymalizowanej strategii druku na probkach w orientacji poziomej, a dane
traktowano pomocniczo, jako dopetnienie eksperymentu, uznajac osiggane

wartosci za wytrzymatosé maksymalna.

Rys. 25. Platformy procesowa z prébkami do badan wytrzymatosci na rozcigganie (a),
chropowatosci w funkcji nachylenia (graniastostupy pochyte) oraz przewodnosci elektrycznej

(prety) (b)
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Drugim zastosowaniem maszyny wytrzymatosciowej Instron 4505/5500R 100 kN
wykorzystanym w pracy byto $ciskanie porowatych struktur komérkowych
wytworzonych ze stopu CuNi2SiCr po wystawieniu na klasyczng obrébke cieplng
oraz HIP. W tych analizach z kolei skupiono sie na wytonieniu najlepszej obrébki,
a takze najlepszej geometrii komérki elementarnej przez poréwnanie wtasciwosci
takich jak modut Younga E, umowna granicy plastycznosci o2 czy wytrzymatosé na
Sciskanie omax.

Pomiary przewodnosci elektrycznej stopu CuNi2SiCr zostaty wykonane na
pretach o przekrojach 1x1 mm oraz 5x5 mm pozbawionych podpér i oszlifowanych.
Potowa z 6 prébek zostata poddana starzeniu w temperaturze 550°C przez 3 godziny,
areszte pozostawiono w stanie podstawowym (as-printed). Préobki obrobione
cieplnie zostaty dodatkowo poddane piaskowaniu w celu usuniecia zewnetrznej,
utlenionej warstwy. Nastepnie zmierzono napiecie na prébkach, do ktérych
przytozono staty prad na stanowisku przedstawionym na Rys. 26. Zebrane dane
wykorzystano do obliczenia przewodnosci wtasciwej wedtug wzoru (12):

(12)

B L1 m-A_S]
TUuslvmrTm

gdzie: [ to dtugos¢ przewodnika (odlegtos¢ miedzy punktami pomiaru napiecia), I to
natezenie pradu, U to napiecie, a S to pole przekroju przewodnika.

Ze wzgledu na widoczne nieuzbrojonym okiem nieregularnosci wymiaréw
probek, jako pole przekroju przyjeto wartosé srednia, liczong z dwoch wymiarow
prostopadtych w5 miejscach przy zatozeniu prostokatnego przekroju réwniez
w przypadku drutu 1x1 mm. W ostatecznej wartosci niepewnosci pomiaru
uwzgledniono zmiennos$¢ statystyczng pomiardow (typu A) jak i niepewnosc¢
wynikajacg z wykorzystanych narzedzi pomiarowych (typu B), wykorzystujac
metode propagacji btedu. W przypadku stopu CuCr1Zr, zastgpiono proébki
o przekroju 1x1 prébkami o przekroju 3x3 mm ze wzgledu na lepsza miarodajnosé

pomiaru (mniejszy udziat porowatej warstwy wierzchniej).
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Rys. 26. Uktad do pomiaru przewodnosci ztozony z generatora pradu statego, woltomierza oraz
amperomierza

W przypadku stopu CuSn10P zdecydowano sie na zastosowanie metod
potencjodynamicznych dla oceny podstawowych parametréw korozyjnych. Jako
prébki wykorzystano drukowane ptytki o wymiarach 10 x 10 x 4 mm poddane
szlifowaniu na kolejnych papierach sciernych o malejgcej ziarnistosci az do gradacji
2000. Wyznaczanie parametréw pradu korozji jcorr, potencjatu korozji Ecorr i OpOru
polaryzacji Ry oparto o norme ASTM G102. Badania przeprowadzono w srodowisku
3,5% NaCl, wykorzystujac probke stopu CuSn10P jako elektrode robocza, elektrode
Ag/AgCl jako elektrode odniesienia i siatke platynowa jako elektrode pomocnicza.

Wartos¢ pradu korozji byta mierzona co 0,001 V.

91



Kolejng badang wtasciwoscia materiatu byta chropowatosé. Pomiarow
dokonano na przenosnym mierniku chropowatosci powierzchni SRT-220 zgodnym
znorma 1S0-4287. Do badan poczatkowo wykorzystano probki w ksztatcie
pochytych graniastostupéw czworokgtnych z dwoma parami réwnolegtych $cian
bocznych oréznych nachyleniach (odchylenie od pionu réwne 0, 10, 20 i 30°)
w ksztatcie réwnolegtobokow. Tak skonstruowana probka pozwalata na zmierzenie
zaleznosci chropowatosci od nachylenia scianki osobno dla $cianek skierowanych
w gore (upskin) jak i w dot (downskin). Probki te jednak nie pozwalaty na nalezyta
ocene anizotropii chropowatosci wzdtuz i w poprzek warstw przy jednakowej,
maksymalnej dtugosci odciecia A, dlatego w pézniejszych badaniach zdecydowano
sie na analize ptytek, gdzie badana byta tylko jedna para réwnolegtych $cian
bocznych w ksztatcie kwadratu i gdzie mozliwy byt pomiar 5 odcinkéw przy odcinku
odciecia 2,5 mm w obu kierunkach. W pézniejszych etapach eksperymentu badano
rowniez wptyw obrébki poprocesowej, tj. polerowania i obrébki wibrosciernej, na
chropowatosc¢ scianek o réznych nachyleniach.

Zachowanie wzgledem promieniowania elektromagnetycznego wytworzonych
przyrostowo absorberéw ze stopu CuCri1Zr zostato zmierzone za pomoca
analizatora wektorowego VNA. Wydajnos¢ ekranowania (SE) oraz wspotczynniki
odbicia (R), transmis;ji (T) i absorpcji (A) byty mierzone w dziedzinie czestotliwosci
w zakresie 5,85 - 8,17 GHz po wykonaniu préby slepej oraz zamontowaniu prébki
oznanej grubosci w falowodzie zapatrzonym w holder. W ramach jednego
z pomiarow wykonano kompozyt o osnowie w postaci wydrukowanego absorbera ze
stopu CuCr1Zr, w oczkach ktérego umieszczono paste zawierajacg nanoczastki
ferrytu (Fe;0.), bedaca produktem innego projektu badawczego prowadzonego
w jednostce zatrudniajacej doktoranta. Opis wptywu warunkoéw syntezy, wielkosci
czgstek i ich  morfologii na zjawisko absorpcji promieniowania

elektromagnetycznego byt jednak poza zakresem ponizszej pracy.
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3.3. Wyniki badan

3.3.1. Optymalizacja parametréw druku dla stopu CuSn10P

Badania nad optymalizacjg parametréw dla stopu rozpoczety sie od formalnej
oceny jakosci materiatu wsadowego. Analiza pod mikroskopem skaningowym
wykazata sferyczng morfologie czastek, umiarkowang zawartos¢ drobnych
przytwierdzonych czagstek satelitarnych oraz stosunkowo niewielki $Sredni rozmiar
czgstek na poziomie 26 £ 16 um. Dodatkowo, pomiar sktadu chemicznego EDS
w siedmiu punktach wykazat zgodng z zatozeniami zawartos¢ cyny i fosforu na
poziomie odpowiednio 11,02 + 1,08 0,26 + 0,08% wag. oraz dopuszczalny poziom
zanieczyszczen pochodzacych od tlenu na poziomie 0,35 * 0,24% wag. Biorac pod
uwage niska czutos¢ techniki pomiarowej wzgledem pierwiastkéw lekkich, dwa
ostatnie wyniki potraktowano jako wynik jakosciowy. Z kolei stosunkowo duza
wartos¢ niepewnosci dla Sn moze sugerowac¢ niejednorodnosci sktadu
chemicznego. Potwierdzita to analiza XRD nieprzetworzonego proszku, ktdra
wykryta obecnos¢ dwoéch odrebnych roztwordw statych miedzi — ubogiego (a’)
i bogatego w cyne (a”’) oraz sladowe ilosci opisywanej w literaturze, m. in. przez
Scudino [125] fazy 6. Pogladowe zdjecie proszku przedstawiono ponizej wraz
z dyfraktogramem na Rys. 27.

Kolejnym krokiem byto wyznaczenie strategii druku, ktére zostang uzyte do
wytworzenia préobek materiatowych. Stop CuSn10P byt pierwszym badanym
materiatem, przez co podczas prac nad nim ograniczono sie do najbardziej
podstawowych metod opisanych w rozdziale 3.2.2.

W badaniach materiatowych w pierwszej kolejnosci skupiono sie na ocenie
gestosci wydrukéw. W tym celu drukowane ptytki poddano preparatyce
metalograficznej iwykonano zdjecia mikroskopowe, ktdére nastepnie poddano
binaryzacji za pomoca skryptu wykorzystujgcego jezyk Python i biblioteke scikit-
image. Porowatos$¢ zostata obliczona jako procent czarnych pikseli w stosunku do
catkowitej liczby pikseli na zdjeciu. Zdjecia mikroskopowe wraz z przetworzonym

obrazem, z ktérego uzyskano dane przedstawiono ponizej na Rys. 28.
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Rys. 27. Zdjecie mikroskopowe proszku CuSn10P przy powiekszeniu 100x w kontrascie elektronow
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Rys. 28. Zdjecia mikroskopowe ptytek drukowanych strategiami P1 - P4 w orientacji pionowej (V)
wraz z obrazami po binaryzacji, ktére postuzyty do obliczenia porowatosci

Dla najlepiej rokujgcej strategii, tj. P1., odznaczajacej sie hajmniejsza
porowatoscig przy najmniejszej mocy i drugiej najwyzszej szybkosci skanowania,

wykonano dodatkowo pomiar gestosci metoda hydrostatyczng dajacy wynik
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8,889 g-cm™® z btedem standardowym 0,004 g-cm=. Przyjmujac jako gestos$é

teoretyczng stopu CuSn10P mato doktadng warto$¢ tablicowg 8,9 g-cm3,
Z niepewnoscig wynikajaca z rozktadu prostokagtnego rowna 0—\/(; przektada sie to na

gestos¢ wzgledng na poziomie 99,88% z btedem standardowym 0,33% lub
rozszerzonym * 0,65%. W publikacji Chena [163] poswieconej otrzymywaniu
potaczenia bimetalicznego CuSn10/316L za pomocg SLM za optymalng strategie
przyjeto moc 300 W, szybkos$¢ skanowania 700 mm-s™, hatch distance 0,085 mm,
grubos$é warstwy 0,030 mm. Uzyskano gestos¢ wzgledng na poziomie zaledwie
98,66% czyli ok. 8,775 g-cm™.

Nastepnie przeprowadzono analize sktadu fazowego metodg XRD oraz analize
sktadu chemicznego metodg EDS zestawiong z obserwacjami pod mikroskopem
skaningowym. Zbiorczy dyfraktogram rentgenowski dla ptytek zostat przedstawiony
na Rys. 29 a). Pobiezna analiza wynikdéw pozwolita na identyfikacje refleksow
pochodzacych jedynie od ptaszczyzn krystalograficznych a(Cu). Dopiero doktadne
przeskalowanie wykresu oraz dekonwolucja sygnatu ujawnity obecno$é wszystkich
faz zaobserwowanych wczesniej dla nieprzetworzonego proszku, tj. a’, a” oraz
sSladowych ilosci fazy 8, co pokazano dla probki P1 H na Rys. 29 b). Doktadny
przebieg nagtego krzepniecia stopu CuSn10 jest nadal przedmiotem debat. Czesé
autorow postuluje wytworzenie sie nierdwnowagowej, tetragonalnej fazy CuseSnh
[164], [165]. Inni z kolei przypisujg wszystkie niepochodzace od roztworu a refleksy
fazie 0 [166], co nie wydaje sie odpowiada¢ uzyskanym wynikom, ze wzgledu na
bardzo niskie intensywnosci pozostatych reflekséw fazy & widoczne na
dyfraktogramie. Interesujgcy mechanizm krystalizacji zaproponowat Chen i in.
[167]. Zespot powotuje sie na roznice w wartosciach stosunku gradientu
temperatury i szybkosci frontu krystalizacji w réznych czesciach jeziorka ciektego
metalu, ktdére przektadajg sie na odrebne mechanizmy krystalizacji stopu przy
ubogich i bogatych w cyne. Podobnie jak w ponizszej pracy, zidentyfikowali oni fazy
a’, a”’ oraz d.

Obserwacje pod mikroskopem skaningowym wykazaty sladowe ilosci poréw

i peknieé¢ oraz rys i drobin Sciernych po preparatyce prébek. Pomiary sktadu
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chemicznego technikga EDS w reprezentatywnych miejscach wykazaty spadek
zawartosci Sn o ok. 1,4% wag. wzgledem proszku, co wskazuje na mozliwosé
odparowania niewielkiej ilosci tego pierwiastka ze stopu podczas procesu SLM. Test
t Welcha wykonany za pomoca funkcji ttest_ind w bibliotece Scipy wykazat wartos¢
p ponizej 0,02, co wskazuje na istotnosS¢ statystyczng. Za istotnoscig wyniku
przemawia fakt, ze Cu i Sn sg pierwiastkami ciezkimi, o nienaktadajacych sie liniach
spektralnych, co zmniejsza wartos¢ btedu pomiarowego w technice EDS, jednakze
aby wykluczyé wszelkie watpliwosci, kolejne badania powinny zostaé rozszerzone
o0 pomiar wykorzystujgcy wzorce, np. spektroskopie dyspersyjng dtugosci fali (ang.
WDS).

Uwage zwrdcity réwniez niewielkie segregacje widoczne przy powiekszeniu 15
tys. razy w skali submikrometrycznej, rédznigce sie zawartoscig cyny o 5% wag.
wzgledem otoczenia, ktére przedstawiono na Rys. 30 a). Wydzielenia fazy &-
Cu,,Sn,, zgodnie ze wzorem stechiometrycznym powinny zawierac ok. 36,2% wag.
Sn, dlatego przyjeto, ze widoczne segregacje to zidentyfikowane na dyfraktogramie,
naprzemiennie wystepujace fazy bogate i ubogie w cyne. Hipoteze wydajg sie
potwierdzaé réwniez niejednorodnosci widoczne na mapie CuiSnna Rys. 30c)id).
Ze wzgledu na niska rozdzielczo$é EDS i zbieranie danych z pewnego obszaru nawet
w trybie punktowym, doktadniejsze badania powinny zosta¢ przeprowadzone
Z uzyciem transmisyjnej mikroskopii elektronowe;j.

Witasciwosci wytrzymatosciowe zostaty zbadane za pomocg mechanicznej proby
rozciggania préobek zgodnych z norma ASTM ES8, ktdrej wyniki pokazano w Tab. 6.
W przypadku wytrzymatosci materiatu na rozcigganie Rm, otrzymano wartos$é
o prawie 40 MPa wyzszg niz w publikacji Scudino, jednoczes$nie osiggajgc dolny
zakres wydtuzenia procentowego A dla drukowanych probek. Dodatkowo,
stwierdzono stosunkowo silng liniowg korelacje miedzy zmierzong porowatoscig

a wartoscig Rm, obliczajgc wartos¢ wspotczynnika Pearsona réwng 0,91.
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Rys. 29. Dyfraktogramy rentgenowskie: dla probek wydrukowanych strategiami P1 — P4 w orientacji
poziomej (H) i pionowej (V) (a) oraz szczegdtowy dyfraktogram dla optymalnej strategii P1 (b).
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1 pm EHT = 20.00 k¥ Signal A = SE2
| | WD = 13.6 mm Photo No. = 28377 Mag= 15.00KX

b) c) d)
Rys. 30. Analiza SEM i EDS prébki P1 H: zdjecie w pow. 15000x z widocznymi niewielkimi
segregacjami (punkt 2.) zawierajgcymi 16,61% wag cyny wzgledem 11,53% wag. zaobserwowanych

w otoczeniu (punkt 1.) (a); mapy rozktadu pierwiastkéw: zdjecie zrédtowe (b), Sn (c), Cu (d)

Tab. 6. Wyniki mechanicznej proby rozciggania probek ASTM E8 drukowanych strategiami P1 — P4
w orientacji poziomej (H); Rm - wytrzymatosé na zrywanie, A — wydtuzenie procentowe

Prébka R [MPa] A[%]
P1H 449,5+0,4 6,9+1,2
P2H 434,9+2,1 6,1+0,3
P3H 421+6,4 4,3+1,4
P4 H 443,3+ 4,7 7,4%0,5
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Na Rys. 31 przedstawiono krzywe polaryzacji potencjodynamicznej dla prébek
stopu CuSn10P wytwarzanych metodg L-PBF z zastosowaniem réznych strategii
druku (P1-P4) oraz dwéch orientacji préobek: poziomej (H) ipionowej (V). Na
podstawie uzyskanych przebiegdw wyznaczono podstawowe parametry
elektrochemiczne zestawione w Tab. 7, tj. potencjat korozyjny Ecorr, OpOr
polaryzacyjny Ry oraz gestos¢ pradu korozyjnego jcorr.

Najkorzystniejsze wtasciwosci elektrochemiczne uzyskano dla prébki P3 V,
charakteryzujacej sie najnizszg wartoscig gestosci pradu korozyjnego (jcorr) réwna
0,914 pA-cm? oraz najwyzszym oporem polaryzacyjnym (Rp) rownym 5,339 kQ.
Wskazuje to na najnizsza szybkosé proceséw korozyjnych sposrdod analizowanych
wariantow. Z kolei probki P2 H oraz P4 H wykazywaty najwyzsze wartoSci jcorr,
wynoszgce odpowiednio 25,695 oraz 19,925 pA-cm2, co $wiadczy o zwiekszonej
intensywnosci proceséw korozyjnych. Jednoczes$nie prébki te charakteryzowaty sie
relatywnie niskimi wartosciami oporu polaryzacyjnego.

Dosy¢ duzym zaskoczeniem okazat sie wynik niskiej gestosci pradu korozyjnego
dla porowatych prébek drukowanych strategia P3 w obu orientacjach. Literatura
przedmiotu dostarcza jednak dowoddw na to, ze porowato$é, mimo stwarzania
sprzyjajacych warunkéw dla korozji wzerowej i zwiekszania powierzchni granicy faz,
na ktorej zachodzg reakcje chemiczne, nie ma wytgcznego wptywu na wtasciwosci
korozyjne, w szczegdlnosci, kiedy ma ona wartos¢ ponizej 1%. Ros$nie wtedy udziat
czynnikéw takich jak rozktad wielkosci ziaren, wielofazowosé czy rozktad
przestrzenny wydzielen [168]. Wszystkie prébki w orientacji pionowej odznaczaty sie
mniejszg gestoscig pradu korozyjnego w poréwnaniu z odpowiadajgcymi im
prébkami zorientowanymi poziomo. Moze to wskazywa¢ na wptyw orientacji
wytwarzania na zachowanie elektrochemiczne materiatu, zwigzany m.in.
z kierunkowoscig mikrostruktury, utozeniem sciezek przetopienia oraz rozktadem
wydzielen i poréw otwartych na badanej powierzchni. Wptyw parametréow procesu
L-PBF i wynikajgcych z nich réznic mikrostrukturalnych na odpornos¢ korozyjna
materiatu opisali rdwniez Puga i in. [169]. Probki drukowane strategiami P1 i P3,
w ktérych wykorzystano nizszg warto$¢ mocy wigzki wykazaty mniejsze wartosci

pradu korozyjnego.
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Rys. 31. Krzywe polaryzacji dla prébek stopu CuSn10P drukowanych strategiami P1 - P4
w orientacji poziomej, H(a) i pionowej, V (b) wraz z panelami przedstawiajacymi réznice migdzy
orientacjg H iV dla strategii P1 (c) oraz mikrostruktury badanych prébek: litej P1 (d) oraz porowate;j
P3 (e)

Tab. 7. Punkty charakterystyczne krzywych polaryzacji dla drukowanych prébek: Ecorr — potencjat
korozyjny; Rp — opor polaryzacyjny, jcorr— gestos¢ pradu korozji

Prébka Ecorr [V] R, [kQ] Jeorr [MA-cm™?]
P1H -0,226 3,452 4,272
P1Vv -0,256 4,540 3,067
P2H -0,231 1,290 25,695
P2V -0,284 2,480 9,825
P3H -0,254 2,889 3,580
P3V -0,236 5,339 0,914
P4 H -0,238 2,779 19,925
P4av -0,245 4,792 2,144

101



Moze to swiadczy¢ o powigzaniu odpornosci korozyjnej ze ztozonymi zjawiskami
majacymi miejsce podczas krzepniecia stopu opisanymi przy okazji omawiania
sktadu fazowego stopu CuSn10P. Nizsza moc wigzki prowadzi tez na ogdét do
szybszego krzepniecia i wiekszego rozdrobnienia ziarna, co zwykle poprawia
odpornosc¢ korozyjng [168], [170], [171].

Wykonane pomiary potencjodynamiczne sg trudne do jednoznacznej
interpretacji i sugerujg koniecznosé wykonania kolejnych analiz (TEM, EBSD, EIS),
ktére pozwolityby na dogtebne poznanie mechanizmu krystalizacji stopu, budowy
ziareniich granic oraz powigzanie tych informacji z mierzonymi wtasciwosciami. Ze
wzgledu na ograniczong przydatnos¢ tej metody w osiggnieciu gtéwnego celu pracy,
tj. opracowania strategii druku prowadzgcych do otrzymania litych elementdw, jej

wykorzystanie w dalszych eksperymentach zostanie ograniczone.

3.3.2. Optymalizacja parametrow druku dla stopu CuNi2SiCr

Podobnie jak w przypadku badan nad CuSn10P, procedure rozpoczeto od oceny
jakosci surowca. Analiza rozktadu wielkosci czgstek wykazata mediane réwna
36 um z dolnym kwartylem rownym 23 pm i gérnym 53 pm, co miesci sie w zakresie
zalecanym przez producenta urzadzenia. Gestos¢ proszku mierzona na aparacie
helowym wyniosta 8,810 = 0,004 g-cm™ i przyjeto jg w dalszej czesci pracy jako
gestosc referencyjng dla wydrukéw ze stopu CuNi2SiCr. Ocena jakosci zostata
zakonczona analizg XRD, obserwacjami SEM oraz pomiarami sktadu chemicznego
technikg EDS (Rys. 32).

Na dyfraktogramie zidentyfikowano refleksy pochodzace jedynie od roztworu
statego miedzi. Obraz mikroskopowy ujawnit regularng, sferyczng morfologie
z nielicznymi skupiskami czgstek satelitarnych. Mapy EDS wykazaty jednolity sktad
chemiczny proszku, a analiza w 10 punktach pozwolita na ustalenie zawartosci
wagowej dodatkéw stopowych na poziomie Ni 2,93+ 0,12%, Si0,72 = 0,05%, Cr 0,49
+ 0,05%, co rowniez miesci sie w dopuszczalnych granicach deklarowanych przez

producenta.
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Rys. 32. Analiza materiatowa wyjsciowego proszku CuNi2SiCr: dyfraktogram (a); zdjecia SEM
w kontrascie masowym przy powiekszeniu 150x (b) i 1000x (c) widmo EDS (d); mapy rozktadu
pierwiastkéw: miedzi (e), niklu (f), chromu (g) oraz krzemu (h)
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Po ocenie jakosci proszku wykonano pierwszy zestaw probek za pomoca strategii
1-7 zgodnie z metodyka opisang wczesniej dla materiatu CuNi2SiCr w rozdziale
3.2.2. Wyniki pomiaréw gestosci metoda hydrostatyczng przedstawiono na Rys. 33.
Wramach pierwszego etapu optymalizacji dwie strategie osiggnety gestos$é
wzgledng powyzej 99,50% gestosci teoretycznej. Biorgc jednak pod uwage dosyé¢
szerokie przedziaty ufnosci, zdecydowano sie na wykonanie dodatkowych testéw

statystycznych dla oceny istotnosci wynikow.
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Rys. 33. Pomiary gestosci wykonane w ramach pierwszej fazy optymalizacji strategii druku dla
stopu CuNi2SiCr z podziatem na orientacje pozioma (H) i pionowa (V); kolorem zielonym
zaznaczono przedziat 99,50 — 100,00% gestosci uzytego proszku; stupki btedéw stanowig wartosé
btedu standardowego pomnozong przez wspotczynnik t-studenta dla prawdopodobienstwa
testowego (p) 0,05 (C195%)

Aby unikng¢ wymogéw licznosci, normalnosci i jednorodnosci wariancji
stawianych zestawom danych przez dostepne testy parametryczne, zdecydowano

sie na testy nieparametryczne zaimplementowane w bibliotece pingouin:

e doocenyistotnosciréznicy miedzy orientacjami druku uzyto testu U Manna-

Whitneya (Tab. 8),
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e dooceny réznic miedzy strategiami druku uzyto testu Kruskala-Wallisa (Tab.
9) wraz z testem post-hoc Dunn’a z korektg Bonferroniego na wielokrotne

poréwnania.

Test U Manna-Whitneya wykazat, ze niewielkie roznice w gestosci miedzy
orientacjg pozioma i pionowg sg istotne (p wartos¢ ponizej 0,05). Na podstawie
testu mozna wywnioskowac, ze w prébkach pionowych, przewyzszajgcych prébki
poziome liczbg warstw, moze zachodzi¢ bardziej wyrazny efekt niewystarczajaco
mocnego zespolenia kolejnych naktadanych warstw, ktéry nalezy potwierdzié

analizg mikroskopowa.

Tab. 8. Wynik testu U Manna-Whitneya na istotnos$¢ réznic miedzy pozioma i pionowa orientacja
druku

Statystyka U Kierunek testu p-wartosé

MWU 307,0 dwustronny 0,030511

Tab. 9. Wyniki testu Kruskala-Wallisa dla réznic w gestosci miedzy strategiami druku z podziatem
na orientacje prébek

Orientacja Kruskal_stat Kruskal_p
H 15,099567 0,019496
Vv 17,523810 0,007539

Ze wzgledu na wyniki testu U Manna-Whitneya, test Kruskala-Wallisa
przeprowadzono osobno dla obu orientacji druku. Ponownie otrzymano wynik
istotny statystycznie (p < 0,05), jednak test post hoc Dunn’a poréwnujacy réznice
miedzy poszczegbélnymi strategiami wykryt réznice o watpliwej istotnosci na
poziomie p~ 0,10, ktére wzrosty do wartosci 1 po zastosowaniu korekty na
wielokrotne powtdrzenia. Oznacza to, ze przy stosunkowo niskiej licznosci préb dla
kazdej strategii (n = 3), test nie ma wystarczajgcej mocy, by wykry¢ réznice miedzy
strategiami i nalezy przyja¢, ze sg one sobie rowne, a wybér optymalnej strategii
nalezy oprze¢ na dodatkowych, komplementarnych pomiarach gestosci lub innych

czynnikach, takich jak tatwos¢ w przetworstwie czy czas trwania procesu.
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Wyniki pomiaréw metoda hydrostatyczng zestawiono wiec z obserwacjami
mikroskopowymi. Prébki drukowane w orientacji poziomej oraz pionowej po

trawieniu w dichromianie (VI) potasu pokazano odpowiednio na Rys. 34 i Rys. 35.

hatch distance

Szybkosé

Rys. 34. Zestawienie zdje¢ mikroskopowych dla ptytek w orientacji poziomej drukowanych
strategiami 1-7 ze stopu CuNi2SiCr wraz ze schematycznym przedstawieniem zmian
w parametrach miedzy strategiami

Trawienie uniemozliwito pomiar porowatosci metoda binaryzacji obrazu
i zliczania czarnych pikseli, jak zostato pokazane dla stopu CuSn10P, ze wzgledu na
wprowadzenie na zdjecia ciemnych po6l nie bedacych porami. Niemniej, trawienie

uwidocznito mikrostrukture silnie zwigzang z charakterystyka procesu. W orientacji
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poziomej wyraznie widoczna jest siatka przecinajacych sie sciezek o szerokosci
odpowiadajgcej parametrowi hatch distance. W orientacji pionowej powstate
struktury widoczne sg z kolei jako kolumny.

Dla uwidocznienia wptywu jaki wygenerowany przebieg $ciezek lasera ma na
mikrostrukture probek, na Rys. 36 zestawiono rzeczywiste zdjecie probki z widokiem
czterech warstw pochodzgcych zpliku wsadowego, natozonych na siebie
w programie graficznym. Dzieki poréwnaniu mozna zauwazy¢ periodyczng siatke
prostopadtych sciezek, ktore odlegtoscig odpowiadaja uzytemu parametrowi hatch

distance.

hatch distance

Szybkosé

x
"% +50 W

N

% 300w |*
500 mm/s 2
¢ 10,12 mm $

Rys. 35. Zestawienie zdje¢ mikroskopowych dla ptytek w orientacji pionowej drukowanych
strategiami 1-7 ze stopu CuNi2SiCr wraz ze schematycznym przedstawieniem zmian
w parametrach miedzy strategiami
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Biorac po uwage porowatos¢, wszystkie probki charakteryzowaty sie porami
sferycznymi, sugerujacymi przegrzanie stopu podczas procesu L-PBF. Mimo ze
strategia nr 5 skutkowata powstaniem prébek o najmniejszej liczbie defektow,
nawet one nie byty ich zupetnie pozbawione. Zdecydowano sie dlatego na drugi etap
optymalizacji, wychodzac od strategii nr 5 i kierujac sie w przestrzeni parametrow
procesowych w kierunku nizszej gestosci dostarczanej energii, tj. w kierunku

nizszych mocy lasera oraz wyzszych szybkosci skanowania.

Rys. 36. Zestawienie rzeczywistego obrazu mikroskopowego dla probki drukowanej strategia
5 w orientacji poziomej oraz obrazu powstatego przez natozenie i pomnozenie 4 kolejnych widokow
warstw wyeksportowanych z oprogramowania do wizualizacji Sciezek lasera na podstawie pliku
wsadowego; widoczna periodyczna siatka prostopadtych sciezek o odstepie odpowiadajgcym
uzytemu parametrowi hatch distance

Przed przystgpieniem do kolejnego etapu optymalizacji strategii druku,
przyjrzano sie wynikom pomiaréw dyfraktometrycznych w celu potwierdzenia
jednorodnosci sktadu fazowego. Wyniki przedstawiono na Rys. 37. Wszystkie
refleksy zidentyfikowane na dyfraktogramach pochodzg od ptaszczyzn
krystalograficznych roztworu statego miedzi. Wykluczono powstawanie podczas
procesu niepozadanych faz w ilosci powyzej progu wykrywalnosci metody.

Whyniki drugiej serii optymalizacji strategii druku dla stopu CuNi2SiCr pokazano

na Rys. 38.
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Dyfraktogramy dla orientacji poziomej Dyfraktogramy dla orientacji pionowej
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Rys. 37. Dyfraktogramy rentgenowskie dla pierwszego zestawu préobek drukowanych w orientacji
poziomej i pionowej strategiami nr 1-7
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Rys. 38. Wyniki pomiaru gestosci hydrostatycznej dla strategii 5.1 - 5.10 w ramach drugiej serii
optymalizacji strategii druku; kolorem zielonym zaznaczono zakres 99,50-100,00% gestosci
uzytego proszku

Biorgc pod uwage, ze strategia nr 5 spetniata kryterium gestosci wzglednej

>99,50%, jednoczesnie zdradzajgc oznaki doprowadzania do materiatu zbyt

109



wysokiej gestosci energii (sferyczne pory widoczne na obrazach mikroskopowych),
zdecydowano sie na wykonywanie matych krokéw w przestrzeni parametréw
procesowych w kierunkach nizszej gestosci mocy, tj. nizszej mocy iwyzszej
szybkosci skanowania, od punktu strategii nr 5. W przypadku zmniejszania mocy,
zauwazono negatywny efekt na srednig wartos¢ gestosci juz przy redukcji mocy
066 W w stosunku do strategii wyjsciowej. W przypadku zwiekszania szybkosci
skanowania, negatywny efekt na gestos¢ zaczat wystepowaé miedzy -150 i -300
mm-s™.

Kryterium gestosci po drugiej fazie testow ostatecznie spetniaty 4 strategie (5.1,
5.4,5.5i5.6). Chociaz nie réznity sie one miedzy sobg pod wzgledem statystycznym,
finalnie zdecydowano sie na przyjecie strategii 5.6, o gestosci 100,00 = 0,10%
wzgledem uzytego proszku, jako optymalnej dla stopu CuNi2SiCr. Dzieki niej
zmniejszono objetosciowa gestos¢ energii o ok. 12%, co pozytywnie wptyneto na
redukcje naprezen cieplnych itatwosc¢ przetwdrstwa stopu w przysztych dziataniach
projektowych. Ponadto, nalezy pamietaé, ze zwiekszenie szybkosci skanowania
w objetosci materiatu bez spadku otrzymywanej gestosci, przektada sie pozytywnie
na skrocenie catkowitego czasu procesu przyrostowego. Wtym przypadku
zwiekszono szybkos¢ skanowania o 30% wzgledem strategii wyjsciowej. Ostateczna
wartos¢ skrécenia czasu trwania procesu bedzie jednak mniejsza ze wzgledu na
maty, aczkolwiek mierzalny, wptyw innych parametréw, np. odpowiedzialnych za
wydruk rejonu border, czy strefy downskin, a takze istotny wptyw czasu naktadania
kolejnej warstwy proszku, ktory rosnie wraz z wysokoscig wydruku.

Dla kolejnej serii ptytek drukowanych strategia 5.6 wykonano obrdbki opisane
w Tab. 5. Kazdorazowo wykonano 5 pomiaréw twardosci Vickersa przy obcigzeniu
5 kG, ktorych wyniki przedstawiono zbiorczo na Rys. 39. Ze wzgledu na wieksza
prébe n =5, podjeto sie oceny normalnosci i jednorodnosci wariancji dla zbioru
danych odpowiednio testami Shapiro-Wilka oraz Levena, ktdre nie daty podstaw do
odrzucenia hipotez zerowych i potwierdzity zatozenia niezbedne dla poréwnania
badanych grup testem ANOVA. Test ANOVA wykazat, ze badane grupy danych rdznia
sie jedynie, kiedy rozpatrujemy badane grupy obrébek tacznie z préba slepa (AP), co
pokazano w Tab. 10. Kiedy wytaczymy z rozwazan grupe AP, okazuje sie, ze badane

obrébki nie wykazujg istotnej rdéznicy statystycznej, dlatego przyjeto, ze obrdbka
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optymalng jest obrébka najprostsza, czyli bezposrednie starzenie wydruku w 550°C
przez 180 min, umozliwiajgce podniesienie twardosci ze 112,5+ 2,9 do 191,9 + 8,8

HV5.
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% — Srednia twardoéé HV5 z przedziatem ufnoécl 95%
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Rys. 39. Pomiary twardosci HV5 dla ptytek drukowanych strategig 5.6 poddanych ré6znym
obrébkom cieplnym opisanym w Tab. 5.

Tab. 10. Wyniki opracowania statystycznego dla danych z pomiaréw twardosci obrobionych ptytek

Testy Shapiro-Wilka dla poszczegdlnych serii danych

Grupa AP W =0,9058 p =0,4426 (Normalnos¢ OK)
Grupa AT1 W =0,9674 p =0,8585 (Normalnos¢ OK)
Grupa AT1 +AT2 W =0,9782 p =0,9501 (Normalnos¢ OK)
Grupa ST1 + AT1 W =0,8953 p = 0,3847 (Normalnos$¢ OK)
Grupa ST1 + AT1 + AT2 W =0,9399 p = 0,6650 (Normalnos$¢ OK)
Grupa ST2 + AT1 W =0,8787 p = 0,3035 (Normalnos$¢ OK)
Grupa ST2 + AT1 + AT2 W=0,9018 p = 0,4199 (Normalnos¢ OK)

Zbiorczy test Levene’a dla zbioru danych
Test jednorodnosci wariancji (Levene): p = 0,4230 (OK)

Test ANOVA dla catego zbioru danych
p = 0,0000 (Srednie réznig sie)

Test ANOVA z wytgczeniem préby kontrolnej AP
p = 0,2423 (Srednie s3 podobne)
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Potwierdzita sie jednoczesnie przestanka sygnalizowana w literaturze przedmiotu
na temat koniecznosci stosowania innej obrébki dla obiektow wytwarzanych
w technologii L-PBF w stosunku do tradycyjnych metod odlewniczych — przyjecie
obrébki AT1 jako metody optymalnej nie bytoby mozliwe, gdyby nie szybkie tempo
chtodzenia uzyskiwane w jeziorku ciektego metalu iotrzymanie roztworu
przesyconego Cu w stanie as printed.

Zestawianie pomiarow twardosci z pomiarami przewodnosci elektrycznej jest
sprawdzonym podejsciem przy ocenie poprawnosci wykonanego starzenia dla
stopéw miedzi [172]. Dlatego tez, zdecydowano sie na wykonanie pomiaréw
przewodnosci elektrycznej réwniez dla stopu CuNi2SiCr, ktérych wyniki wraz

z niepewnosciami przedstawiono w Tab. 11.

Tab. 11. Wyniki pomiaréw przewodnosci prébek drukowanych ze stopu CuNi2SiCr o dwdch
réznych przekrojach; niepewnos¢ rozszerzona ze wspoétczynnikiem rozszerzenia k=2

Przewodnosé Wzgledna niepewnosé IACS
Przekréj [mm] Obrébka wtasciwa rozszerzona [%]
[MS-m™] [%]
1x1 550°C /180 min 17,61 = 3,54 20,07 306
5x5 550°C / 180 min 23,88 +2,08 8,74 414
1x1 As-printed 6,91 1,46 21,24 122
5x5 As-printed 8,38 £ 0,62 7,50 142

Miedz jako dobry przewodnik wymaga zastosowania dtugich odcinkow
pomiarowych, matych przekrojow lub detektorow bardzo niskiego napiecia — dla
prébek obrobionych cieplnie o przekroju 5x5 mierzone byty napiecia ponizej TmV.
Przekrdj 1x1 mm miat w teorii utatwi¢ pomiary, jednak druty o tym przekroju okazaty
sie trudne do obrobienia po procesie wytwarzania przyrostowego ze wzgledu na
bardzo tatwg deformacje. Zauwazono réwniez, ze nie osiggaty one tak wysokich
wartosci przewodnosci wtasciwej, przypuszczalnie ze wzgledu na znacznie wyzszy
udziat porowatej warstwy wierzchniej w catkowitym przekroju niz w przypadku
pretéw 5x5, gdzie przewazat udziat litego rdzenia. W przypadku litych prébek 5x5,

opracowana w ramach doktoratu wdrozeniowego obrébka cieplna pozwolita na 3-
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krotne zwiekszenie przewodnosci elektrycznej wydrukéw mimo pominiecia etapu
przesycania. Otrzymane wartosci doréwnuja charakterystyce zadeklarowanej przez
dystrybutora proszku Nikon SLM Solutions [173].

Wyniki poréwnano takze z literaturg przedmiotu. W publikacji Ghaltaghchyana
[174] dotyczacej stopu o zblizonym sktadzie, CuNi2.5SiCr, prédbowano osiggnaé
wysokg gestos$é wzgledng przy uzyciu niskich mocy i lasera pulsacyjnego. Autorzy
zgtosili najlepsze wyniki dla mocy lasera rownej 67,2 W, gdzie kolejne punkty
odsuniete od siebie 0 10 um byty naswietlane przez 10 ps, przy odlegtosci hatch
distance wynoszacej 80 um i grubosci warstwy rownej 40 um. Najwyzsza otrzymana
gestosc wynosita 97,8%, co jest wynikiem relatywnie wysokim jak na bardzo niska
wartos$é uzytej mocy. Ich zaproponowana wysokotemperaturowa obrébka w 850°C
poskutkowata wzrostem twardosci do jedynie 85 HVO0,1, a spowodowane przez
wysokag temperature utlenienie i wydzielenie sie faz miedzymetalicznych obnizyto
przewodnos$¢ elektryczng do 0,66 MSm™. Z kolei zesp6t Fereiduniego [175] zgtosit
jako optymalne parametry: moc lasera 270 W, szybkos$¢ skanowania 600 mm-s™,
hatch distance 0,11 mm i grubosé warstwy 0,030 mm, otrzymujac gestosé wzgledna
na poziomie 99,5%, co jest wynikiem bliskim osiggnietemu w pracy. Ich stop
w stanie as-printed odznaczat sie mniejszg twardoscig wynoszacg 100 HV, jednak
zaproponowane bezposrednie starzenie w 500°C przez 3 godziny poskutkowato
srednig twardoscig na poziomie 235 HV, co jest wynikiem wyzszym niz uzyskany
w powyzszych badaniach. Mozliwe, ze obrébka AT1 doprowadzita do przestarzenia

i powinna zosta¢ poddana dalszej optymalizaciji.

3.3.3. Badania nad uzytecznoscia spiekania w procesie L-PBF oraz

celowo wprowadzong porowatoscia na przyktadzie stopu CuNi2SiCr

Chociaz trzon badan nad przetworstwem stopu CuNi2SiCr stanowity prace nad
ustaleniem optymalnej strategii druku dla objetosciowych elementéw o wysokiej
gestosci, pewng uwage poswiecono rowniez zagadnieniu celowo wprowadzonej
porowatosci - czy to na drodze manipulacji parametrami druku blizszymi spiekaniu,
czy drukowaniem periodycznych struktur komoérkowych o morfologii poru

zdefiniowanej na poziomie geometrii w programie CAD.
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Gtowna motywacjg stojgca za eksploracjg tego kierunku byty problemy
z otrzymaniem w laboratorium periodycznych struktur komaérkowych (ang. periodic
cellular structures) z wykorzystaniem wysokoenergetycznych  strategii
przeznaczonych do drukowania elementéw objetosciowych. Wynika to z faktu, ze
struktury komoérkowe tworzone w technologii L-PBF stanowig zwykle trojwymiarowe
kratownice zbudowane z belek o srednicy maksymalnie kilku milimetréw. Struktura
taka w znacznie mniejszym stopniu radzi sobie z odprowadzeniem ciepta i w trakcie
procesu przyrostowego deformuje sie, czesto generujac ostrzezenia systemowe
w oprogramowaniu urzadzenia SLM125HL i uniemozliwiajagc ukonczenie druku.
Wramach pracy przetestowano wiec, czy mozna wykorzysta¢ spiekanie do
tworzenia takich struktur i czy straty wytrzymatosci spowodowane porowatoscig
mozna skompensowac¢ w pewnym stopniu odpowiednig obrdbkg cieplng czy
dogeszczaniem technikg HIP juz po wytworzeniu problematycznej struktury.

Jako struktur modelowych do oceny wtasciwosci elementéw spiekanych uzyto
konwencjonalnych ptytek oraz kratownic wygenerowanych w Materialise Magics
23.01 na podstawie komodrek elementarnych kratownicy oktetowej (ang. octet truss)
stanowigcej potgczenie oktaedru wpisanego w tetraedr, dwunastoscianu
foremnego (ang. dodecahedron) oraz struktury diamentu (Rys. 40). Wszystkie
powyzsze komorki byty czestym przedmiotem badan na przestrzeni lat [176], [177].
Rozmiar kazdej komoérki elementarnej przyjeto jako 6,6 mm i powielono w trzech
kierunkach w objetosci szescianu o wymiarach 16,5 x 16,5 x 16,5 mm. Na koniec,
do kazdej struktury dotgczono ptytki dla rwnomiernego rozktadu naprezen podczas
préby sciskania. Kostki zostaty nastepnie wydrukowane przy uzyciu strategii XA4
(Umiejscowionej w rozpatrywanej przestrzeni parametrow na Rys. 20, i o gestosci
przedstawionej na Rys. 33), ktorej doktadne parametry procesowe to: moc lasera
100 W, szybkos$¢ skanowania 400 mme-s™, hatch distance 0,12 mm, co dato liniowa
gesto$¢ energii na poziomie 0,25J)-mm™ iobjetosSciowg gestos$¢ energii przy
grubos$ci warstwy 0,03 mm na poziomie 69,4 J-mm=3. Dzigki zastosowaniu strategii
XA4 proces byt mozliwy do ukonczenia bezawaryjnie, w przeciwienstwie do strategii
wysokoenergetycznych. Ptytki wraz z kratownicami zostaty nastepnie poddane

obrébkom: dogeszczaniu w technologii HIP, przesycaniu (ST) i starzeniu (AT).
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Rys. 40. Struktury periodyczne zbadane w ramach pracy wraz ze stopniem wypetnienia przestrzeni

Wyniki pomiaréw gestosci hydrostatycznej przedstawiono na Rys. 41.
Z pomiarow wynika, ze strategia XA4 pozwala na osiggniecie gestosci na poziomie
8,175 = 0,036 g-cm®. Przyjmujgc wartos¢ referencyjnag wraz z jej niepewnoscia na
podstawie pomiaru gestosci proszku z rozdziatu 3.3.2, oznacza to gestos¢ wzgledna
rowng 92,79 = 0,20%. Dosy¢ zaskakujgcym byto obnizenie gestosci w przypadku
zastosowania technologii HIP majacej za podstawowe zadanie dogeszczac obiekty
wykonane z materiatow proszkowych. Dalsze zgtebianie literatury przedmiotu
pozwolito wysung¢ wniosek, ze wynika to zotwartego charakteru porow
wytworzonych podczas procesu L-PBF, nie dajacych sie zlikwidowac¢ za pomoca
technologii HIP [178]. Zdecydowana wiekszos¢ publikacji wykorzystuje HIP do
koncowego dogeszczenia wydrukow i redukcji ostatnich dziesigtych procenta
porowatosci do rzedu setnych procenta. W przypadku czesci o gestosci na poziomie

92%, w jej objetosci znacznie wzrasta udziat poréw majgcych kontakt
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z powierzchnig. Nie moze w takim przypadku zosta¢ spetniony warunek otoczenia

poru przez izostatyczne cisnienie ze wszystkich stron w celu jego zasklepienia.
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Rys. 41. Wyniki pomiaréw gestosci hydrostatycznej dla ptytek drukowanych strategia XA4 po
obrébkach cieplnych i cieplno-mechanicznych (AP - stan podstawowy (ang. as printed), HIP —
prasowanie izostatyczne na goraco, AT - starzenie, ST — przesycanie)

Aby uzyskac wiecej informacji na temat mikrostruktury, pomiary gestosci metoda
hydrostatyczng potaczono zpomiarami gestosci na podstawie zdje¢
mikroskopowych. Ze wzgledu na znaczng porowatos¢ oraz uprzednie trawienie
prébek, odnalezienie wartosci progowej do binaryzacji obrazu i wtasciwej oceny
gestosci okazato sie zadaniem nietrywialnym. Dobrany prog binaryzacji (Rys. 42)
pozwolit na usuniecie zostatecznego obrazu linii pochodzgcych od granic
wytrawionych ziaren widocznych na obrazach bazowych dla powiekszen 200x.
Gestosé liczona na podstawie zdje¢ makro byta znacznie nizsza w poréwnaniu
zwartosciami obliczonymi na podstawie zdje¢ w powiekszeniu 200x. Wynika to
z faktu, ze zdjecia z duzg liczbg niewielkich poréw o niewyraznych krawedziach sg

znacznie bardziej czute na wartosé progowa. Zwiekszenie progu dla zdjecia makro
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z 0,20 do 0,30 skutkuje spadkiem wartosci wyliczonej gestosci o 5%, podczas gdy
dla powiekszenia 200x zmiana wynosi ok. 1%. Oznacza to, ze przyszte préby
pomiaru gestosci tg metodg powinny odbywac sie na wiekszej liczbie zdjec¢
wykonanych w powiekszeniu zapewniajgcym ostre odwzorowanie krawedzi poréw,
jednoczesnie umozliwiajagcym obserwacje reprezentatywnej ich liczby na jednym
ujeciu. Same wartosci gestosci wzglednej sg nizsze niz w przypadku pomiarow
dokonanych metodag hydrostatyczng co jest w zgodzie z przewidywaniami, biorac
pod uwage brak czutosci metody hydrostatycznej na pory otwarte. Wyniki pomiarow

przedstawiono na Rys. 43 i Rys. 44.

Obraz bazowy Histogram obrazu
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Rys. 42. Proces wyznaczania gestosci na podstawie zdje¢ mikroskopowych w zaleznosci od
wybranej wartosci progowej binaryzacji: zdjecie bazowe w skali szarosci > histogram
przedstawiajacy licznos¢ pikseli o danej jasnosci z zakresu 0 — 1 > zdjecie po binaryzacji
z wartoscig progowa zaznaczonag na zielono > zdjecie po binaryzacji z wartoscig progowa
zaznaczona na zielono z odcietym szumem, ktérego prég zaznaczono na czerwono.
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Obraz bazowy Obraz po blnaryzaql

Ge;stosc 89 0%

Rys. 43. Wyniki pomiaru gestosci metoda binaryzacji obrazu dla ujecia makro oraz powigkszenia
200x, dla ptytki drukowanej w orientacji poziomej strategiag XA4
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Obraz po binaryzacji

Rys. 44. Wyniki pomiaru gestosci metoda binaryzacji obrazu dla ujecia makro oraz powigkszenia
200x, dla ptytki drukowanej w orientacji pionowej strategig XA4
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W nastepnej kolejnosci wykonano na ptytkach pomiary twardosci Vickersa, ktore
przedstawiono na Rys. 45. Probki spiekane strategig XA4 o gestosci wzglednej ok.
89% osiggaty na ogdét potowe twardosci HV5 w poréwnaniu z probkami litymi.
Podobnie jak w przypadku prébek litych, najwyzszy wzrost twardosci uzyskano po
bezposrednim starzeniu po procesie L-PBF (AT) — zaobserwowano wtedy Sredni
wzrost twardosci z 48 do 129 HV5. Prébki poddane procesowi HIP zwiekszyty swoja
twardos¢ o ok. 30 HV5, jednak powolna, wysokotemperaturowa natura procesu
(1030°C przez 270 min), zmniejszyta stopien przesycenia osnowy wydrukow
i ostabita odpowiedz materiatu na bezposrednie starzenie. Dodatkowo potwierdzity
sie obserwacje na temat przesycania poczynione w przypadku probek litych:
przesycanie wykonane poprzez wygrzanie w piecu i wrzucenie do wody, nie daje
wynikéw tak dobrych, jak w przypadku gwattownego chtodzenia osigganego

podczas krzepniecia pojedynczej warstwy proszku podczas procesu L-PBF.

= Srednia twardo$¢ z przedziatem ufnoéci 95%
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Rys. 45. Wykres twardosci HV5 dla ptytek drukowanych strategig XA4 po obrébkach cieplnych
i cieplno-mechanicznych
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Ostatnia faza badan nad zastosowaniem strategii spiekanych polegata na
poréwnaniu wtasciwosci mechanicznych periodycznych struktur komorkowych
w probie Sciskania. Rozpoczeto od zmierzenia Sredniej masy m i Sredniej objetosci
V' struktur oraz obliczenia gestosci p jako ilorazu % oraz gestosci wzglednej
Pwzgi.rozumianej jako stosunek gestosci p do gestosci litego materiatu CuNi2SiCr.
Whyniki przedstawiono w Tab. 12, gdzie pordwnano je z gesto$ciami teoretycznymi

Pteor WySWietlanymi przez Srodowisko CAD.

Tab. 12. Srednie masy, objetosci i gestosci struktur wraz z niepewnosciami standardowymi oraz
zrzeczywista i teoretyczna gestosciag wzgledna

Nr m u(m) |4 u(V) P u(p) pwzgl. Pteor.
[g] [g] [mm’]  [mm?°] [g-cm?] [g-cm™]

12,52 0,08 4533 14 2,763 0,019 0,31 0,38

11,14 0,04 4519 8 2,465 0,010 0,28 0,34

12,88 0,04 4533 16 2,842 0,013 0,32 0,38

Z danych zebranych w tabeli wynika, ze uzyskane struktury charakteryzujag sie
Srednig gestoscig wzgledna na poziomie ok. 30%. Wyniki réznig sie od wartosci
podanych przez program CAD, poniewaz w cyfrowym $rodowisku zatozono
catkowicie lity materiat, a w przypadku strategii XA4, otrzymywany jest spiek z co
najmniej 10% porowatosci. Ponadto, geometria wydrukéw sktadajgca sie z wielu
cienkosciennych, czesto mocno pochylonych, pretéw stwarza warunki do
powstawania dodatkowych defektow, takich jak wtapianie sie czastek proszku ze
ztoza w wydruk, w szczegolnosci w rejonie downskin. Na odchylenia od idealnej
geometrii moze mie¢ rowniez sposob odbierania wydruku z platformy procesowe;j
oraz czas i technika szlifowania podpér.

Prébki poddano statycznej prébie Sciskania w dwoéch seriach — pierwsze
testowane byty struktury w stanie as-printed, a nastepnie testowano struktury po
obrébkach cieplnych. W pierwszej turze udato sie uzyskac¢ petny zakres zgniotu od
poczatkowej, niemalze poziomej, strefy osiadania struktury na uchwytach maszyny
wytrzymatosciowej, przez strefe sprezysty, z ktérej odczytano warto$¢ modutu
Younga, strefe plateau, czyli stabilnego lub lekko wahajgcego sie naprezenia (sity),
az po strefe zageszczania, gdzie struktura komérkowa zostaje catkowicie zniszczona

i obserwuje sie staty wzrost naprezenia (sity). Niestety, ze wzgledu na ograniczenia

121



urzgdzenia pomiarowego, nie udato sie zarejestrowac petnego przebiegu zgniotu dla

struktur ulepszonych cieplnie, stad ograniczono sie do ewaluacji poprzez

poréwnanie wykresow w uktadach sita(przemieszczenie) (Rys. 46) oraz

naprezenie(odksztatcenie) (Rys. 47) oraz $ciggniecia z nich wielkosci
charakterystycznych: modutu Younga E, umownej granicy plastycznosci ooz oraz
naprezenia maksymalnego w rejonie plateau omax, ktére przedstawiono wraz
z przedziatami ufnosci w Tab. 13.

W przypadku poréwnywania struktur komoérkowych o réznych gestosciach, takie
przedstawienie nie daje jednak petnego obrazu, dlatego wyniki tej czesci projektu
podsumowano w postaci mapy, gdzie na osi x znajduje sie modut Younga podzielony
przez gesto$¢ komorki (sztywnos$é wtasciwa, E-dl), a na osi y wytrzymatosé
wtasciwa (omaxd-1) (Rys. 48). Z tak przedstawionych danych wynika, ze najwyzszymi
stosunkami modutu Younga jak i wytrzymatosci do wykorzystanej masy materiatu
charakteryzuje sie struktura nr 1. po bezposrednim starzeniu. Niskie wartosci
parametréw mechanicznych dla struktury nr 2, ktére mogty wynikac z jej nizszej
gestosci, po wykonaniu oblicze nadal okazujg sie znacznie nizsze od pozostatych.
Potwierdzajg sie rowniez zaobserwowane w przypadku ptytek efekty: obrobka HIP

nie poprawia parametrow mechanicznych, jednoczesnie, ostabiajgc efekt starzenia.

Tab. 13. Zagregowane, srednie wartosci modutu Younga E, umownej granicy plastycznosci ooz oraz
wytrzymatosci na Sciskanie o max Wraz z przedziatami ufnosci 95% dla drukowanych struktur
komoérkowych przed i po obrébkach

Obrébka
AP AT HIP HIP AT

E [MPa] 902,9+222,2 | 1175,6 +390,7 | 652,4+241,8 | 876,6+78,2

1 | 092[MPa] 10,6 +2,3 25,4+4,3 8,8+4,6 17,0+0,7

0 max [MPa] 14,6 + 0,8 30,5+2,6 13,3+2,4 18,9 +2,0
';“ E [MPa] 304,1+198,2 | 619,0+412,9 | 267,5+145,6 | 533,4+312,3

£ | 2| 0p2[MPa] 4,7+0,7 10,0 + 6,3 2,5+1,3 7,7+2,1

& 0 max [MPa] 7,0+0,0 13,5+0,3 7,8+3,2 9,4+1,1
E [MPa] 761,9+124,1 | 1043,8+142,2 | 569,6+127,4 | 706,7 +311,5

3 | 092[MPa] 8,8+1,1 21,1+1,9 9,9+1,0 14,5+ 2,0

0 max [MPa] 13,5+0,2 26,2+0,8 14,8 +0,9 18,2+1,3
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Rys. 46. Wyniki préby sciskania w postaci funkcji obcigzenia od przemieszczenia dla struktur
periodycznych wydrukowanych strategia XA4 w stanie podstawowymi i po obrébkach (AP - stan as
printed, AT — starzenie, HIP — Hot Isostatic Pressing).
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Rys. 47. Wyniki préby $ciskania w postaci funkcji naprezenia od odksztatcenia procentowego dla
struktur periodycznych wydrukowanych strategia XA4 w stanie podstawowymi i po obrébkach (AP —
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Rys. 48. Wyniki préb $ciskania dla struktur drukowanych strategia XA4 przed i po obrébkach
cieplnych przedstawione w formie mapy wtasciwosci: wytrzymatosci wtasciwej oraz sztywnosci
wtasciwej wraz z btedami standardowymi; niebieska linig zaznaczono ogélny liniowy trend dla
danych

Trudno jest jednoznacznie poréwnac osiggniete wyniki z literatura. Istniejg zrédta
dotyczgce prac nad spiekaniem oraz wytwarzaniem przyrostowym cellular
structures, jednak do tej pory nikt nie rozpatrywat tych tematéw dla stopéw miedzi
tacznie. W publikacji Oropezy podjeto sie wytwarzania niewielkich
prostopadtoscianow i cylindrow z miedzi o czystosci 99,95%, brazu CuSn10 oraz
mosigdzu Cu60Zn40 przy uzyciu gestosci energii VED z zakresu 6,67 — 200 J-mm3
[179]. Zakresy osiggnietych porowatosci byty ograniczone przez minimalng wartosc¢
gestosci energii, ktéra musi zosta¢ doprowadzona do ztoza proszkowego, aby
porowata prébka zachowata integralnos¢ i nie rozsypata sie podczas odbierania
z platformy procesowej. Dla miedzi osiggnieto porowatos¢ z zakresu 47,9 — 23,5 %
dla VED odpowiednio 8,3 - 200,0 J-mm= Dla mosigdzu byto to 50,2 - 8,0%
porowatosci dla VED 8,0 — 153,8 J-mm-3. Najwiekszy zakres porowatosci osiggnieto
dla brgzu: 55,3 - 0,8% przy VED réwnym odpowiednio 6,7 — 153,8 J-mm=.
W przypadku badanych spiekédw CuNi2SiCr, biorgc po uwage zdjecia

mikroskopowe, osiggnieto okoto 11-12% porowatosci w badanych ptytkach przy
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VED réwnym 69,4 J-mm=, co przedstawiono niebieska gwiazdka na tle badan
Oropezy na Rys. 49 a).

Autorzy skonstruowali proste modele eksponencjalne wigzgce porowatosé
z kolejnymi wielkosciami materiatowymi: przewodnoscig elektryczng, modutem
Younga i odpornoscig na s$ciskanie, otrzymujac dobre wspodtczynniki dopasowania
R? zwykle znacznie powyzej 0,90 dla mosigdzu i brgzu oraz ograniczone
dopasowania, nie przekraczajgce 0,80 dla miedzi ze wzgledu na mniejszy zakres

parametréw, ktéry pozwalat na otrzymanie integralnych prébek.
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Rys. 49. Poréwnanie z wynikami Oropezy: osiggnieta porowatos$¢ materiatowa stopu CuNi2SiCr
(niebieska gwiazdka) na tle badan Oropezy (a); osiagniety modut Younga na tle badan Oropezy po
uwzglednieniu porowatosci materiatowej jak i geometrycznej drukowanych komaérek (niebieska
gwiazdka);Zrédto: Dane wtasne naniesione na badania Oropezyiin. [179]
Reproduced with permission from Springer Nature
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W przypadku powyzszych badan, otrzymane struktury komérkowe odznaczaty sie
skumulowana porowatosciag (geometryczng oraz materiatowa) wynoszaca ok. 70%
(1 —dyzg41), cO znacznie wykracza poza zakres badany w publikacji Oropezy i co
przedstawiono na Rys. 49 b). Niemniej, ekstrapolujac krzywe zbudowanych modeli,
mozna przewidzie¢ gwattowny spadek wszystkich badanych wtasciwosci. Spadek
ten jest tym wiekszy, im nizsza zawartosc¢ pierwiastkow stopowych majacych efekt
umocnienia roztworowego, co niejako waliduje niewielkie wartosci parametrow
wytrzymatosciowych otrzymanych dla porowatych struktur ze stopu CuNi2SiCr.

W publikacji Yanga i in. z 2025 przebadano szereg kratownic typu octet truss
(w ponizszej pracy oznaczone jako struktura nr 1) wytworzonych z czystej miedzi za
pomoca technologii EBM [180]. Struktury roznity sie rozmiarami komarki i Srednicy
preta, ktére przektadaty sie zkolei na rézny ostateczny procent wypetnienia
z zakresu 20,25 -68,21%. Najbardziej zblizone do struktur opisanych w niniejszej
pracy pod wzgledem gestosci wzglednej byty prébki o symbolach ,,10-1.4” oraz ,,7.5-
1.0” i gestosciach odpowiednio 32,65 i 34,72%. Miaty one odpornos¢ na Sciskanie
rowne 13,67 = 0,10 oraz 9,93 = 0,06 MPa. Kluczowa okazata sie nie tylko sama
gestosc, ale rowniez rozmiar komorki oraz Srednica preta tworzacego kratownice.
Wramach niniejszej pracy otrzymano komdrke nr 1 o gestosci 31%, ktérej
odpornosc¢ na sciskanie wyniosta 14,6 + 0,8 MPa w stanie surowym oraz 30,5 + 2,6
MPa po starzeniu, co jest wynikiem poréwnywalnym z powyzszymi
i przemawiajgcym za poprawnym wykonaniem eksperymentu.

Obnizenie mocy dostarczanej do ztoza proszkowego umozliwito bezawaryjne
otrzymanie zamodelowanych struktur, jednoczesnie wprowadzajgc do objetosci
wydruku ok. 10% porowatosci niezdefiniowanej, stochastycznej, co w potaczeniu
zjuz i tak duzag porowatoscig wynikajaca z modelu CAD, przetozyto sie na
stosunkowo duzy rozrzut wartosci parametréw  wytrzymatosciowych,
w szczegolnosci modutu Younga. Otrzymane wartosci sg stosunkowo niskie,
porownujac je do litego CuNi2SiCr, jednak nalezy pamietaé, ze analizowane
struktury wykazywaty tacznie ok. 70% porowatosci geometrycznej oraz
mikrostrukturalnej. Poréwnanie z cytowanymi powyzej danymi literaturowymi
wykazato, ze otrzymane wyniki sg w petni zgodne z przewidywaniami dla materiatéw

o tak wysokiej porowatosci.
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W zwigzku z bezawaryjnoscig procesu produkcyjnego struktur komérkowych po
zastosowaniu strategii XA4, zdecydowano sie na witgczenie wykorzystanych
parametréw mocy i szybkosci skanowania do optymalnej strategii objetosciowej
5.6. w postaci grupy parametréw downskin. Gtdwna motywacja byto uczynienie
zwarstw spiekanych odprowadzajgcego ciepto, porowatego rusztowania, na
ktérym zostang potozone kolejne warstwy przetwarzane z wyzszg moca. Takie
podejscie pozwolito na drukowanie niewielkich otwordw bez uzycia jakichkolwiek
podpdr, co oszczedza wykorzystywany materiat, ale jest niezalecane ze wzgledu na

wieksze ryzyko znieksztatcen (Rys. 50).

Rys. 50. Zdjecie testowej platformy drukowanej przy uzyciu strategii 5.6. po zastosowaniu
poprawek na downskin ze strategii XA4. Widoczne otwory drukowane bez uzycia podpor,
znieksztatcone w gornej czesci geometrii, z krawedziami bocznymi zapadnietymi do srodka

W powyzszym rozdziale na temat spiekanych struktur periodycznych
dowiedziono, ze technologia L-PBF daje spore mozliwosci w wytwarzaniu

metalowych struktur komorkowych o porowatosci zdefiniowanej na poziomie

128



projektu CAD. Kiedy zostaje osiggnieta granica rozmiaru pojedynczego detalu,
umiejetny dobér parametréw procesowych pozwala na wprowadzenie porowatosci
stochastycznej i dalsze sterowanie strukturg na poziomie mikrometrycznym.
Rozwinieta w ten sposéb warstwa wierzchnia wyrobu otwiera nowe mozliwosci
modyfikacji wtasciwosci, np. na drodze infiltracji, czy poprzez naniesienie powtoki

z fazy gazowe;.

3.3.4. Optymalizacja strategii druku pod katem otrzymywania struktur

mikrometrycznych

W ponizszym podrozdziale zostat opisany proces optymalizacyjny, ktérego
gtéwnym celem byto otrzymanie detalu o jak najmniejszym rozmiarze w jednym
wymiarze, tj. grubosci $cianki, ktérego metodyka, nieco odbiegajaca od
optymalizacji parametréw pod katem wytwarzania elementéw masywnych, zostata
opisana w rozdziale 3.2.2.

Pierwszym krokiem byta ocena przydatnosci metody Archimedesa do
wyznaczania gestosci drukowanych prébek cienkosciennych zaznaczonych

czerwonym obrysem na Rys. 51.

l.'.w.luu‘.nnlmuuuluuhulllll\l?' (LA

Rys. 51. Prébki do badan nad optymalna strategia druku elementéw cienkosciennych: czerwonym
obrysem zaznaczono 18 zestawodw ztozonych z trzech blaszek do pomiaréw gestosci metoda
hydrostatyczng; czarnym obrysem zaznaczono 4 zintegrowane prébki zawierajgce 18 Sciezek

drukowanych kazda z rozpatrywanych strategii
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Wyniki pomiaréw gestosci przedstawiono na Rys. 52. Ponizszy wykres
jednoznacznie dowodzi, ze podstawowa metoda pomiarowa stosowana w ramach
pracy nie jest dobrym narzedziem w przypadku badania wydrukéw
cienkosciennych, utworzonych przez pojedyncze przejscie lasera. Porowatos$é
wykrywana metodg hydrostatyczng pochodzi gtownie z efektu natozenia setek
warstw przetwarzanego materiatu ztozonych z setek réwnolegtych przejsé lasera
odsunietych od siebie o wartos¢ hatch distance, co nie ma miejsca w przypadku
blaszek drukowanych pojedynczym przejsciem wigzki. Okazata sie wiec potrzebna
zmiana w metodyce badawczej i zastosowanie obserwacji mikroskopowych,

wykorzystujac zabiegi opisywane w literaturze jako single track testing.
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Rys. 52. Wyniki pomiaréw gestosci metoda hydrostatyczna dla prébek cienkosciennych
drukowanych strategiami 1 - 18 z materiatu CuNi2SiCr; dotgczony wynik nieparametrycznego testu
Kruskala - Walisa wykazat brak statystycznie istotnych réznic w gestosci
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W ramach pracy wykonano skrypt w jezyku Python, ktory miat za zadanie poddac
obrébce i analizie zestaw zdje¢ mikroskopowych, i ktérego schemat przedstawiono
ponizej na Rys. 53. Wraz z kolejnymi iteracjami skrypt udoskonalano, aby umozliwiat
wykrywanie nieciggtosci w Sciezce, ktore zaburzaty pomiar szerokosci, a takze
dodano mozliwos¢é obliczania chropowatosci R. lewej iprawej krawedzi,
zdefiniowanych jako Srednie wzgledne odchylenie potozenia krawedzi od linii
regresji w mikrometrach. Finalnie dodano réwniez opcje obliczania szerokosci
Sciezki pomniejszonej o dwa odchylenia standardowe (U — 20) oraz piatego
percentyla szerokosci $ciezki jako sposobdéw eksperymentalnego wyznaczania
wielkosci hatch distance, co umozliwitoby przyszte przeskalowanie strategii do
drukowania objetosci. Wynik dziatania programu na pojedynczym zdjeciu $ciezki
przedstawiono na Rys. 54, a zbiorcze wyniki dla wszystkich strategii pokazano na

Rys. 55.
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Regresja liniowa Srednia szerokoé¢
Wykryte krawedzie i pomiar odchylen oraz szerokosc - 20

Rys. 54. Wynik dziatania skryptu na pojedynczej $ciezce lasera: program wykrywa punkty krawedzi
i oblicza na ich podstawie proste regresji; réznice w poziomej odlegtosci miedzy wykrytymi
punktami i punktami prostej sg usredniane w celu policzenia chropowatosci Rq; na 0$ centralng
$ciezki nanoszona jest $rednia szerokos$¢ (obszar czerwony) oraz $rednia szeroko$¢ pomniejszona
o dwa odchylenia standardowe (obszar zielony).
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Rys. 55.Wyniki pomiaréw szerokos$ci scianek oraz chropowatosci lewej i prawej krawedzi dla
przetestowanych strategii druku

Chociaz nieciggtosci w Sciezce byty ignorowane na potrzeby obliczania Ra,

stosunek liczby rzedoéw petnych do catkowitej wysokosci zdjecia zostat zapisany,
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nazwany procentem ciggtosci i wykorzystany do odrzucenia wszystkich strategii,
w ktérych wartos¢ ta nie wynosita 100%.

Aby wytonic¢ strategie druku skutkujgce ciggta scianka o najmniejszej grubosci,
chropowatosci i najwiekszej stabilnosci, dla kazdej strategii obliczono $rednie oraz
odchylenia standardowe grubosci scianki oraz chropowatosci obu krawedzi
pochodzace z 6 zdje¢ mikroskopowych wykonanych dla kazdej strategii. Wartosci
znormalizowano ipodstawiono do wzoru (13) w celu obliczenia statystyki
procesowej:

score = 0,2 * 1. Wporm + 0,5 * ST.RaL norm + 0,5 * ST RAR norm (13)

+ 0,3 * (std. Wyopm + Std. Ray norm + Std. Rag norm)

Gdzie: S$r.-Wyorm | Std.wporm to S$rednia i odchylenie standardowe
znormalizowanej grubosci Scianki; $r.Rajporm | Std.Rapporm, to $rednia
i odchylenie standardowe] znormalizowanej wartosci chropowatosci dla lewej
krawedzi $ciezki; 7. Rag norm i Std. Rag norm to $rednia i odchylenie standardowej
znormalizowanej wartosci chropowatosci dla prawej krawedzi Sciezki. Wartosci
odchylenia zostaty dodane, aby premiowac strategie dajgce nie tylko niskie, ale
rowniez stabilne wartosci mierzonych parametrow (o niskim odchyleniu). Wyniki

obliczen przedstawiono na Rys. 56.
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Rys. 56. Ranking strategii druku pod wzgledem statystyki procesowej score z pominigeciem strategii
skutkujacych nieciggtoscia Sciezki
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Aby lepiej uchwyci¢ wptyw zmienianych parametréw procesowych na mierzone
wtasciwosci, przedstawiono wyniki w postaci mapy cieplnej na Rys. 57, gdzie
zaznaczono kolorem zielonym trzy najlepsze strategie druku. Dodatkowo, na
czerwono zaznaczono wartos¢ mocy, roboczo nazwang progiem integralnosci,

ponizej ktérej otrzymane probki tracity integralnosc¢ strukturalna.

Wptyw parametréw procesowych na szerokos¢ drukowanej scianki
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Rys. 57. Mapa cieplna obrazujgca wptyw parametréw procesowych na szerokos$¢ drukowanych
Scianek. W gérnym lewym rogu komorek znajduje sie numer uzytej strategii dla wyniku opisanego
kolorem biatym; ponizej platforma procesowa z wydrukami testowymi — widoczne efekty strategii

znajdujgcej sie ponizej progu integralnosci
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Z danych wynika, ze strategig osiggajacg najmniejsze grubosci scianek przy ich
jednoczesnej najmniejszej chropowatosci oraz najmniejszej zmiennosSci,
zdefiniowanej jako znormalizowane odchylenie standardowe, jest strategia 29, ze
strategiami 5 i 15 posiadajgcymi bardzo zblizone wartosci statystyki testowej.
Otrzymany wynik potwierdza doniesienia literaturowe dotyczace optymalizacji
cienkosciennej dla réznych stopéw. W publikacji Zihenga [181], gdzie zebrano dane
dla stopow niklu, tytanu i aluminium, 100 £ 20 um jest najnizszg osigganag gruboscia
niezaleznie od materiatu. Autorzy potwierdzaja, ze wybrana w ponizszej pracy
metoda przetapiania ztoza pojedynczym przejSciem lasera jest jedynym dostepnym
sposobem osiggania podobnych wielkosci.

Strategia 29 wykorzystujgca 150 W mocy oraz szybkos¢ skanowania 1100 mm/s
w trybie blocked paths, zostanie wykorzystana w dalszej czesci pracy do otrzymania

prototypu miedzianego podtoza katalitycznego (Rozdziat 3.3.8).

3.3.5. Obrébka wibroscierna oraz polerowanie chemiczne jako

metody obrébki poprocesowej

Jednym z wielu czynnikdw powstrzymujgcych ekspansje technologii L-PBF
w przemysle jest wysoka chropowatos$é otrzymanych czesci. W tym podrozdziale
skupiono sie na opisie badan nad obnizeniem chropowatosci drukowanych
elementéw na drodze obrébki wibrosciernej oraz polerowania chemicznego.

Testowanie metod chemicznych rozpoczeto od opracowania mieszanki kwasow
organicznych i nieorganicznych, ktéra zapewni potysk drukowanym obiektom
i bedzie stanowi¢ obrébke odniesienia w dalszych etapach projektu nazywang
odtad polerowaniem kwasnym (PolK). W sktad roztworu polerowania kwasnego
wchodzity kwasy: octowy, solny, azotowy (V) oraz ortofosforowy w stosunkach
objetosciowych 15:3:10:3. Celem dalszych iteracji eksperymentu byto opracowanie
roztworu, ktéry pozwolitby na obnizenie chropowatosci, zwiekszenie potysku oraz
zabezpieczenie przed utlenieniem bez koniecznosci stosowania kwasoéw
organicznych i toksycznych zwigzkéw chemicznych. Aby to osiggnaé, wyprébowano

szereg kombinacji nastepujgcych zwigzkow:
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Na,S,0s, r-rwodny o stezeniu 2,38 g/ 0,25 L — utleniacz stosowany w trawieniu
obwodéw drukowanych (PCB), atrakcyjny ze wzgledu na brak jonéw metali
ciezkich w czgsteczce.

FeCl;- 6 H,O, r-r wodny o stezeniu 2,70 g / 0,25 L — czynnik trawigcy miedz
zpodrecznikbw metalograficznych; dobra alternatywa dla roztworu
dichromianu (VI) potasu wymagajgcego silnie kwasowego $rodowiska
i posiadajgcego wtasciwosci mutagenne.

Wersenian disodu (EDTA), r-r wodny o stezeniu 3,72 g / 0,25 L - czynnik
kompleksujacy uwolnione jony miedzi, stosowany powszechnie w przemysle
kosmetycznym i spozywczym.

Kwas cytrynowy, r-r wodny o stezeniu 2,10 g/ 0,25 L — staby kwas organiczny,

stosowany w przemysle kosmetycznym i spozywczym.

Mieszaniny byty testowane na serii cienkich ptytek ze stopu CuNi2SiCr

wydrukowanych za pomocg przejscia pojedynczej wigzki lasera po ztozu

proszkowym (strategia nr 29), ktére wrzucano pojedynczo do kolejnych testowych

roztworéw, co przedstawiono na Rys. 58. Ostateczna procedura, bedgca

przedmiotem zgtoszenia patentowego, odtad okreslana jako polerowanie neutralne

(PolN) zostata opisana ponizej wraz z pomiarami chropowatosci.

Finalnie, na zabieg polerowania neutralnego (PolN) ztozyty sie nastepujace etapy:
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Odttuszczenie probek.

Sonikacja pulsacyjna przy uzyciu sonotrody ultradzwiekowej o mocy 25 W
przez 40 minut z dtugoscig pulsu i przerwy rowng 1 s w roztworze
zawierajagcym 14,88 g EDTA i 80 g Na,S,0s rozpuszczonych w 1 L wody
zdejonizowanej.

Przemycie w wodzie zdejonizowanej.

Trwajgca 30 minut kapiel w roztworze 28,21 g EDTA i 80 g Na.S;0s
rozpuszczonych w 1 L wody zdejonizowanej, w temperaturze 70°C
i z zastosowaniem mieszania 300 obr.-min™.

Przemycie wodg zdejonizowang a nastepnie alkoholem izopropylowym.



a) - c)

Rys. 58. Test roztwordw polerskich na ptytach ze stopu CuNi2SiCr (a), rezultat polerowania
neutralnego dla struktur komoérkowych badanych w ramach pracy (b) oraz przyktadowego
demonstratora (c)

Efekt polerowania kwasnego i neutralnego oraz uprzedniego, opcjonalnego
piaskowania $cierniwvem o gradacji P100 na chropowatos¢ scianek o réznych
nachyleniach przedstawiono na zbiorczej grafice ponizej (Rys. 59). Wykres
przedstawia wartosci Rq dla nachylenia 6 definiowanego jako kat miedzy wektorem
normalnym do powierzchni $cianki i kierunkiem budowy. Dodatkowo zmieniono
zwyczajowg konwencje okreslenia 6w zakresie 0° — 90°, aby lepiej przedstawic
roznice miedzy strefg upskin i downskin.

Z ilustracji ponizej wynika, ze wszystkie obrobki obnizajg parametr Rq
drukowanych powierzchni, jednakze intensywnos¢ zjawiska jest rézna. Roztwor
polerski neutralny (PolN), zawierajgcy sktadniki znacznie bezpieczniejsze i obojetne
dla sSrodowiska, oddziatuje na powierzchnie tagodniej od roztworu polerskiego
zawierajgcego silne kwasy nieorganiczne (PolK). Wiekszy spadek chropowatosci po
obrdébce zaobserwowano dla scianek o wiekszym nachyleniu, ktére odznaczaty sie
wiekszg wartoscig parametru Rq w stanie surowym niz Scianki pionowe. Spadek ten

nie byt jednak na tyle znaczacy, aby powierzchnie o nachyleniu 30° w rejonie
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downskin znalazty sie w zakresie pomiarowym stosowanego profilometru (x 80 pm)
- stad brak punktéw pomiarowych dla nachylenia 120° dla stanu AP oraz obrébek

PoIN i PolK.

AP

PolIN
PoINPiask
PolK
APPiask
PolKPiask

UPSKIN

DOWNSKIN

= el o]

DOWNSKIN
6>90°

60 70 80 [0 100 110 120
Nachylenie Scianki 6 [°]

Rys. 59. Wptyw obrébek powierzchniowych na parametr Rq $Scianek o réznych nachyleniach
drukowanych w technologii L-PBF ze stopu CuNi2SiCr. Stupki btedéw przedstawiajag przedziat
ufnoscidla p =0,05

Znaczacy wptyw na chropowatos¢ powierzchni okazato sie mie¢ takze
piaskowanie $cierniwvem o gradacji P100 - potgczenie tego zabiegu wraz
z polerowaniem kwasnym skutkowato najnizszymi zarejestrowanymi wartosciami
chropowatosci dochodzacymi nawet do 5,26 = 0,56 pm. Istotng wadag wykonanego
manualnie piaskowania uwidoczniong na ilustracji, jest jego stosunkowo niska
powtarzalnos¢. Pomiary parametru Rq na powierzchniach po obrébce z wtgczonym
piaskowaniem, czesto odznaczaty sie wartoSciami przedziatu ufnosci na poziomie
przekraczajgcym =1 pym, a nawet = 3,15 um dla punktu APPiask, 90°, na ktéry ztozyta
sie Srednia z 3 pomiarow. Piaskowanie nie moze by¢ stosowane z powodzeniem
w kanatach wewnetrznych, co przemawia za stosowaniem polerowania
chemicznego w trudnodostepnych miejscach. Nalezy réwniez zauwazy¢, ze

wykonane zabiegi obrobki powierzchniowej zniwelowaty silng zaleznos$é
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chropowatosci Rs od kata nachylenia 6 widoczng na serii AP jako ksztatt ,V”.
W pozostatych seriach danych, wykresy sg znacznie bardziej sptaszczone.
Odrebnym rodzajem obrébki powierzchniowej przebadanej w ramach pracy byta
obrébka wibroscierna. Pomiary chropowatosci R« po wystawieniu drukowanych
prébek o réznym nachyleniu scianki na dziatanie Scierniwa przedstawiono na Rys.
60. Wramach tego eksperymentu, postanowiono rozszerzy¢ analize o ocene
anizotropii chropowatosci w kierunku budowy (BD) i kierunku do niego
prostopadtym (LD). Testy t wykonane na seriach danych zmierzonych w kierunkach
BD i LD dla kazdego kata nachylenia i czasu obrébki nie wykazaty jednak istotnych
statystycznie roéznic. Chropowatos¢ prébek w stanie surowym, as-printed,
przekraczata zakres pomiarowy urzgadzenia (x 80 pm), stad tez brak punktéw
pomiarowych dla nachylen ponizej 80° i powyzej 100°. Mimo to widoczny jest
spadek parametru Rs wraz z czasem trwania procesu. Mozna przyjac, ze obrébka
wibroscierna trwajgca przez 32 godziny skutkuje obnizeniem chropowatosci

drukowanych elementéw od 4 do 6 pm.

Czas [h] 18 A
-—
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—0— 16
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Rys. 60. Wptyw obrébki wibrosciernej na parametr Rq $cianek o réznych nachyleniach
drukowanych w technologii L-PBF ze stopu CuNi2SiCr. Stupki btedéw przedstawiajg przedziat
ufnoscidla p =0,05
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Niestety, mozna zauwazyé, ze obrobka wibroscierna nie ujednolica wartosci
chropowatosci dla catego drukowanego elementu i nie zmniejsza ptywu nachylenia
Scianki na Ra, jak zaobserwowano w przypadku polerowania chemicznego. Aby
lepiej zrozumie¢ wptyw obu rodzajéw obrdbek na powierzchnie drukowanych
elementéw, przyjrzano sie doktadniej profilom zmierzonym za pomoca
profilometru, ktére przedstawiono na Rys. 61. Mimo mniejszej liczby udanych
pomiardw wykonanych dla najbardziej stromych scianek (ze wzgledu ograniczony
zakres pomiarowy profilometru), zauwazono ogdélng tendencje: w przypadku
obrobki wibrosciernej wraz z uptywem czasu, widoczne jest zaokraglanie sie
szczytéw profilu przy niewielkich zmianach ksztattu dolin. W przypadku
polerowania chemicznego potaczonego z piaskowaniem, mozna postawi¢ hipoteze,
ze nastgpito szybkie usuniecie chropowatej warstwy wierzchniej, a nastepnie
zaréwno szczyty jak i doliny profilu zostaty wystawione na dziatanie ciektego

medium trawigcego, ujednoradniajac catag powierzchnie.
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Rys. 61. Profile powierzchni dla prébek poddanych obrébce wibrosciernej (gérny rzad) oraz
polerowaniu chemicznemu (dolny rzad) z podziatem na warstwe wierzchnig (upskin, kolumna
lewa), pionowa Scianke boczng (border, kolumna $rodkowa) oraz powierzchnie spodnia (downskin,
kolumna prawa).
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3.3.6. Ocena stabilnosci proszku

W ramach projektu zdecydowano oceni¢ stabilnos$¢ surowca w postaci proszku
po wielokrotnym recyklingu, a takze przechowywanego w warunkach pracowni
wytwarzania przyrostowego — tj. pomieszczenia klimatyzowanego, utrzymywanego
w zakresie temperatur 18-24°C i o stosunkowo wysokiej wilgotnosci wzglednej 35-
40%. W czasie prowadzenia prac projektowych, materiat proszkowy znajdowat sie
w podajniku urzgdzenia zaopatrzonego w osuszacz powietrza, jednak proszek miat
kontakt z powietrzem podczas odbierania gotowych wydrukdéw oraz gdy urzadzenie
SLM 125 HL byto wytgczone. Co 4-5 procesow, proszek byt przesiewany
w zamknietym uktadzie przesiewarki PSM100 w atmosferze argonu. W czasie
trwania innych projektéw, proszek przechowywany byt w zamknietym pojemniku
z pojedynczym pochtaniaczem wilgoci. Wraz z kolejnymi recyrkulacjami i okresami
sktadowania, zauwazono stopniowe ciemnienie surowca, dlatego po roku od
zakupu proszku iwykonaniu ok. 40 procesdw przyrostowych pobrano prébke
(proszek A) i wykonano analize fazowg metodg XRD, aby wykluczyé powstawanie
tlenkéw na powierzchni proszku oraz analize DTA/TG, aby oceni¢ zmiane masy oraz
wykry¢ potencjalne przemiany fazowe zachodzgce podczas ogrzewania proszku.
Wyniki poréwnano z prébka pobrang z nowej partii surowca przechowywanej
w pojemniku z pochtaniaczem wilgoci (proszek B).

Analiza XRD proszkéw A i B odbyta sie w reprezentatywnym zakresie 35-65°
z krokiem 0,01°, a jej wyniki przedstawiono na Rys. 62. Zidentyfikowano dwa refleksy
dyfrakcyjne Cu(100) i Cu(200). Oba proszki miaty strukture jednofazowa roztworu
statego miedzi, co jest zgodne zwczesniejszymi pomiarami dla proszkéw jak
i wydrukéw. Z analizy wynika, ze badana probka i prébka porownawcza nie réznig sie
pod wzgledem sktadu fazowego, a ewentualne produkty korozji sg ponizej progu

detekcji dla metody.
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Rys. 62.Dyfraktogram rentgenowski prébki proszku recyrkulowanego (proszek A) i nowego,
przechowywanego w pojemniku z pochtaniaczem (B)

W pierwszej kolejnosci wykonano analize TG (wzglednej zmiany masy w funkcji
temperatury) na prébkach A i B w zakresie do 600°C, aby stwierdzié¢, czy miedzy
proszkiem nowym i recyrkulowanym wystepujg réznice, ktére mozna wyttumaczy¢
zawilgoceniem  iodparowaniem wody podczas  suszenia. Nastepnie
przeprowadzono analize DTA w zakresie 50-1200°C, aby wykluczyé wptyw
potencjalnych tlenkéw na powierzchni proszku na temperature topnienia materiatu
(Rys. 63). Najwazniejszy parametr — onset — czyli poczatek przemiany fazowej
towarzyszgcej topnieniu jak i krzepnieciu pomiedzy proszkami nie réznit sie o wiecej
niz 2,5°C. Wyniki sugerujg bardzo niewielkie roznice miedzy prébkami. Proszki po
doprowadzeniu do temperatury docelowej utracity 0,05-0,06% masy poczatkowej,
CcO miesci sie na granicy btedu pomiarowego. Badania nad stabilnoscig proszku
zakonczyta analiza w zakresie temperatur 100°C - 1600°C w celu wykluczenia
zachodzenia przemian fazowych wysokotopliwych tlenkéw. Nie wykazata ona

zadnych efektéw cieplnych majgcych miejsce po stopieniu prébki.
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Rys. 63. Krzywe TG w zakresie 50-600°C dla proszku recyrkulowanego (a) oraz nowego (b) oraz
krzywe DTA w zakresie 200-1200°C dla proszku recyrkulowanego (c) oraz nowego (d)

Mozna stwierdzi¢, ze z punktu widzenia analizy XRD, DTA i TG nie ma znaczgcych
réznic miedzy probkami i nie ma podstaw, by sadzi¢, ze recyrkulacja proszku dziata
negatywnie na wtasciwosci surowca, tak intensywnie jak ma to miejsce w stopach
aluminium [182]. Wykrycie ewentualnych zmian w warstwie powierzchniowej
wymagatoby siegniecia po bardziej czute metody jak mikroskopia transmisyjna lub
spektroskopia fotoelektronéw w zakresie promieniowania X (ang. XPS). Whnioski
wyciggniete z powyzszych analiz stanowig podwaliny pod ustandaryzowany proces

kontroli jako$ci materiatow proszkowych, ktéry bedzie wdrazany w pracowni.
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3.3.7. Optymalizacja parametrow druku dla stopu CuCr1Zr

Ostatnim stopem badanym w ramach pracy byt stop CuCr1Zr. Na proces
optymalizacyjny ztozyty sie dwa eksperymenty oparte o Central Composite Design,
zanalizg statystyczng, implementacja metodyki steepest ascent oraz proba
wykonania modelu regresji liniowej, ktdry opisatby wptyw parametrow procesowych
na gestos¢ drukowanych obiektéw. Wykorzystane metody zostaty juz po krétce
opisane wrozdziale 3.2.2; ponizej zas zostang przedstawione otrzymane wyniki oraz
proces decyzyjny.

Zbieranie danych rozpoczeto od pomiaréw gestosci metodg hydrostatycznag na
zestawie 44 ptytek drukowanych strategiami 1-22 w orientacji pionowej oraz
poziomej opisanych w Tab. 4. Z wykresu efektow gtdwnych na Rys. 64 wynika, ze
najwiekszy wptyw na gestos¢ miata moc wigzki: ptytki drukowane skrajnymi
warto$ciami mocy wykazaty srednig réznice w gestosci na poziomie 0,167 g-cm.
Nieco mniejszy, ale wyrazny, negatywny wptyw wykazywaty réwniez szybkos$é
skanowania i hatch distance: tutaj réznice wynosity odpowiednio -0,078 oraz -0,061
g-cm®. Wptyw orientacji ptytki byt zas pomijalny, dlatego zrezygnowano
z uwzgledniania go w dalszych czesciach eksperymentu. Z wykresu interakcji na
Rys. 65 nie wynikaja zadne wyrazne interakcje miedzy poszczegélnymi
parametrami, jednak duze nachylenia na wykresie szybkos¢ - hatch sugeruja
mozliwos¢ interakcji przy nizszych wartosciach hatch distance, dlatego podczas
budowania modelu w dalszym etapie badan, dodano czynniki interakcji miedzy
szybkoscig i hatch distance oraz innymi parami i oceniono ich przetozenie na
dopasowanie modelu.

Aby oceni¢ liczbowo aktualne potozenie w przestrzeni parametrow procesowych
wzgledem poszukiwanego optimum gestosci, zdecydowano sie na skorzystanie
z metodyki steepest ascent polegajgcej na wyznaczeniu kierunku najwiekszego
wzrostu gestosci za pomoca regresji prostej, tj. przyblizenia punktéw pomiarowych

Zza pomoca prostej o rownaniu (14)
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Rys. 65.Wykres interakcji — zmiany Sredniej gestosci dla skrajnych wartosci parametrow
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interakcje miedzy parametrami
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p= PP+ BV + Bsh+p,

Gdzie: p — gestosé, P — moc wiazki, V — szybkos¢é skanowania, h - hatch distance, 51
- B4 — wspotczynniki regresiji liniowej wraz z wyrazem wolnym.

Wynikiem obliczen byt wektor jednostkowy, wskazujgcy w kierunku wyzszych
mocy oraz nizszych wartosci szybkosci skanowania i hatch distance. Utozenie
kolejnego DoE tak, aby punkty centralne znajdowaty sie na przedtuzeniu wektora
jednostkowego, przy jednoczesnym nienaktadaniu sie przestrzeni obu
eksperymentow okazato sie niemozliwe ze wzgledu na limit mocy drukarki SLM 125
HL. Postanowiono wiec skompensowac brakujgca moc zmniejszeniem szybkosci
skanowania i centrum kolejnego DoE przesunieto o wektor (2, -2, -1), tj. dwa
poziomy mocy, -2 poziomy szybkosci skanowania i -1 poziom hatch distance.
W ramach DoE_2 wygenerowano zestaw kolejnych 22 strategii, za pomoca ktdrych
wydrukowano zestaw ptytek do pomiaréw gestosci metodg hydrostatyczng. Petna,
zaktualizowana tabela strategii wraz z gestosciami zostata przedstawiona w Tab. 14.
Ponowne obliczenie regresji prostej i wyznaczenie modutu wektora
skonstruowanego ze wspoétczynnikéw regresji 1, B, i B3, dato wartosé o 90%
mniejszg w poréwnaniu z modutem wektora jednostkowego DoE_1, co sugeruje
sptaszczenie powierzchni odpowiedzi w badanym regionie oraz bliskos¢ punktu
stacjonarnego. Powyzsze dziatania oraz ich wynik przedstawiono na Rys. 66.

Kolejnym krokiem optymalizacji byt wybér odpowiedniej strategii druku sposréd
22 punktéw DoE_2. W schemacie CCD wykorzystanym w pracy, o zmiennosci
uktadu informujg nas gtéwnie celowo powtdérzone punkty centralne. Strategie
porownywano z obliczonym przedziatem ufnosci 99% dla tychze punktdéw, co
przedstawiono na Rys. 67. Jako najlepiej rokujace strategie uznano numery 25, 36,
39 o gestosciach wzglednych wynoszacych kolejno 99,44%, 99,42% i 99,44% oraz

strategie centralng o Sredniej gestosci wzglednej réwnej 99,39%.
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Tab. 14. Zaktualizowana lista strategii uzytych w ramach DoE_1 i DoE_2 wraz z wynikami gestosci.
Kolorem zielonym zaznaczono strategie wyselekcjonowane do oceny mikroskopowej, w tym

kolorem ciemnozielonym oznaczono strategie uznang za optymalng (nr 25)

Strategia Moc Szybkosé hatch Moc Szybkosé Hatch Gestosé
Zzrédtowa  zrédtowa distance [g-cm3]
[W] [mm-s™] zrédtowy
[mm]
1 -0,680 0,000 -0,215 270 700 0,10 8,688
2 -0,680 0,000 0,645 270 700 0,14 8,656
3 -0,680 0,708 -0,215 270 1000 0,10 8,624
4 -0,680 0,708 0,645 270 1000 0,14 8,490
5 0,095 0,000 -0,215 330 700 0,10 8,808
6 0,095 0,000 0,645 330 700 0,14 8,839
7 0,095 0,708 -0,215 330 1000 0,10 8,823
8 0,095 0,708 0,645 330 1000 0,14 8,724
9 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,820
10 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,805
11 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,800
12 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,768
13 -1,000 0,354 0,215 245 850 0,12 8,516
14 0,416 0,354 0,215 355 850 0,12 8,821
15 -0,292 -0,292 0,215 300 576 0,12 8,754
16 -0,292 1,000 0,215 300 1124 0,12 8,649
17 -0,292 0,354 -0,570 300 850 0,08 8,827
18 -0,292 0,354 1,000 300 850 0,16 8,674
19 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,796
20 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,762
21 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,706
22 -0,292 0,354 0,215 300 850 0,12 8,767
23 0,095 -0,708 -0,645 330 400 0,08 8,851
24 0,095 -0,708 0,215 330 400 0,12 8,838
25 0,095 0,000 -0,645 330 700 0,08 8,858
26 0,095 0,000 0,215 330 700 0,12 8,840
27 0,871 -0,708 -0,645 390 400 0,08 8,850
28 0,871 -0,708 0,215 390 400 0,12 8,846
29 0,871 0,000 -0,645 390 700 0,08 8,837
30 0,871 0,000 0,215 390 700 0,12 8,851
31 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,855
32 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,861
33 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,843
34 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,840
35 -0,225 -0,354 -0,215 305 550 0,10 8,785
36 1,000 -0,354 -0,215 400 550 0,10 8,856
37 0,483 -1,000 -0,215 360 276 0,10 8,843
38 0,483 0,292 -0,215 360 824 0,10 8,848
39 0,483 -0,354 -1,000 360 550 0,06 8,858
40 0,483 -0,354 0,570 360 550 0,14 8,841
a4 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,842
42 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,861
43 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,866
44 0,483 -0,354 -0,215 360 550 0,10 8,865
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Przestrzeh parametréw

—— Kierunek najwiekszego wzrostu gestosci DoE_1 8,850

—— Kierunek najwiekszego wzrostu gestosci DoE_2

— Wektor [2, -2, -1]
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Rys. 66. Laczny schemat obu wykonanych DoE osadzonych w przestrzeni parametrycznej
z zaznaczonym limitem mocy urzadzenia SLM125HL, kierunkami najwiekszego wzrostu gestosci
obliczonymi wedtug metodyki steepest ascent oraz wektorem [2, -2, -1], o ktéry przesunigto
centrum DoE_2
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Rys. 67. Gestos$¢ hydrostatyczna ptytek drukowanych w ramach DoE_2 z wartos$cig $rednig
i niepewnoscia pomiaru dla powtdérzonych punktéw centralnych
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Jako wartos¢ referencyjna gestosci teoretycznej stopu CuCr1Zr przyjeto 8,908
g-cm™ z publikacji Salvana i in. [183]. Ze wzgledu na brak informacji dotyczacych
niepewnosci standardowej tej wartosci, przypisano jej niepewnos$¢ typu B,
przyjmujac rozktad prostokatny. Za granice przedziatu niepewnosci przyjeto potowe

jednostki ostatniego podanego miejsca dziesietnego, co ostatecznie dato wartosé

0’3%05. Zaktadajgc, ze strategia centralna schematu CCD dobrze reprezentuje

zmiennos¢ gestosci wszystkich strategii w DoE_2, przyjeto jako niepewnosé
rozszerzong dla wszystkich pomiaréw wartosé £ 0,09%.

Powyzsze probki poddano obserwacjom mikroskopowym, a nastepnie obliczono
ich srednig gestos¢ wykorzystujgc metodyke binaryzacji i liczenia stosunku biatych
pikseli do rozmiaru obrazu juz opisang dla stopéw CuSn10P i CuNi2SiCr. Na
potrzeby pomiaréw mikroskopowych, strategia centralna byta reprezentowana

przez prébke nr 32. Wyniki zostaty przedstawione na Rys. 68 i Rys. 69.
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Rys. 68. Wyniki pomiaru gestos$¢ wzglednej na podstawie zdje¢ mikroskopowych dla strategii
wytypowanych w DoE_2
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Rys. 69. Wybrane zdjecia mikroskopowe prébek drukowanych strategiami 25, 32, 36 i 39
wykonanych w powiekszeniu 50x wraz z odpowiadajgcym obrazem po binaryzacji z naniesiong
wartoscig porowatosci
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Z wykresu na Rys. 68 wynika, ze nieznacznie lepszg i bardziej powtarzalng
strategig druku jest strategia nr 36 — 99,83% gestosci wzglednej przy niepewnosci
rozszerzonej £ 0,05%. Jednakze pierwsze proby technologiczne, polegajace na
wydrukowaniu bardziej ztozonych geometrycznie prototypdw opisanych w rozdziale
3.3.8, wykazaty, ze gestos¢ energii doprowadzona do ztoza proszkowego byta zbyt
wysoka. Proces przyrostowy byt czesto przerywany przez wbudowany system
wykrywania wad ze wzgledu na wystajgace nad ptaszczyzne ztoza proszkowego
krawedzie, bedace wynikiem akumulacji ciepta w tych rejonach. Ostatecznie
zdecydowano sie wiec na stosowanie strategii nr 25 ze wzgledu na uzytg w niegj
nizszg moc wiazki: 330 W zamiast 400 W uzytych w strategii 36. Probki drukowane
strategia nr 25 wykazaty srednig gestos¢ wzgledng na poziomie 99,57% przy
niepewnosci rozszerzonej = 0,10%. Ta decyzja utatwita prace ze stopem, ale nie
wyeliminowata koniecznos$ci korzystania ze wszystkich mozliwych zabiegéw
utatwiajacych odbieranie ciepta w celu bezawaryjnego zakonczenia procesu, takich
jak zageszczanie rozstawienia elementéw podporowych, czy przechylanie
drukowanego elementu wzgledem ptaszczyzny platformy w celu zmniejszenia
przekroju poprzecznego naswietlanego w obrebie jednej warstwy. Stop CuCr1Zr
okazat sie kompozycjg wymagajaca doprowadzenia najwyzszej gestosci energii ze
wszystkich stopéw zbadanych w ramach pracy i sprawiajaca najwieksze trudnosci
w przetworstwie. Kazda niewystarczajgco dobrze podparta nachylona Scianka, zbyt
duzy przekréj poprzeczny lub nagta, skokowa zmiana tego przekroju skutkowaty
przerwaniem procesu, co wymagato wzmozonych wysitkdw na etapie modelowania
drukowanych elementéw i generowania pliku wsadowego dla drukarki.

Opracowany zestaw danych dotyczgcych wptywu parametréw procesowych na
gestosc¢ otrzymywanych prébek zostat wykorzystany do zamodelowania zjawiska za
pomoca biblioteki statsmodels i jej funkcji formula.api.ols (od ang. Ordinary Least
Squares) stuzacej do przeprowadzania analizy regresji liniowe] przy uzyciu API
i sktadni opartej na formutach.

W pierwszej kolejnosci dane z Tab. 14 potaczono w jednag pule z wynikami
gestosci dla ptytek drukowanych w orientacji pionowej ze wzgledu na brak
wyraznych dowoddéw na wptyw orientacji widocznych na wykresie efektow

gtéwnych. Po drugie, zdecydowano sie na wykorzystanie w modelu nie wartosci
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nominalnych, lecz wynikajgcych z raportu serwisowego sporzadzonego przez
serwisanta Nikon SLM Solutions po naprawie urzadzenia SLM 125 HL w 2025 r.
W oparciu o 4 punkty pomiarowe dla 15, 25, 70 i 100% mocy nominalnej
odpowiadajgcych 60, 100, 280 i 400 W skonstruowano krzywag kalibracyjng opisang
rownaniem (16), umozliwiajgca konwersje mocy nominalnej (zrédtowej) Prnom na
moc po kalibracji Pkai.

(19)
Pkal = 1,024‘4 ' Pnom - 32,516

Parametry procesowe opatrzono nagtéwkami Power, Speed, hatch
i znormalizowano metodg min/max. Zmienng zalezng, gestos$é, opatrzono z kolei
nagtéwkiem density. Nastepnie zdefiniowano réwnanie regresji. Ze wzgledu na
bliskos¢ punktu stacjonarnego w DoE_2, oprdécz wyrazéw regresji prostej uzytych
w metodyce steepest ascent, przetestowano wptyw wyrazéow kwadratowych mocy
i szybkosci. Dodano réwniez wyraz interakcji szybkosci i hatchu zdefiniowany jako
ich iloczyn, a w pézniejszych etapach réwniez wyrazy szescienne mocy i szybkosci.
Site modelu testowano kazdorazowo za pomocg analizy ANOVA typu Il
przeprowadzanej na modelu za pomoca funkcji statsmodels.stats.anova.anova_lm.
Dodatkowo generowano szereg danych opisujacych jakosé modelu za pomoca
metody summary() uzywanej na obiekcie zawierajgcym wyniki modelu.

W ostatecznym réwnaniu regresji zdecydowano sie na pominiecie wyrazéw
szesciennych ze wzgledu na brak stosownych podstaw fizycznych, a takze wieksze
ryzyko przefitowania — zwiekszaty one wspoétczynnik R? o dodatkowe 0,03, jednak
prawdopodobienstwo ich istotnosci zgtaszane przez narzedzie diagnostyczne
znajdowato sie powyzej progu istotnosci (p) 0,05. Ponizej przedstawiono ostateczng
postac¢ réwnania regresyjnego rozumiang przez APl biblioteki statsmodels (16),
a takze rownowazng postaé¢ matematyczna (17).

density ~ Power + Speed + hatch + I(Power x*2) + I(Speed *x2) (16)
+ Speed: hatch + I(Speed ** 2): hatch
(17)
d = BiP + BV + Bsh + ByP? + BsVZ + BeVh + B;V2h + By
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Pierwszym sposobem ewaluacji modelu byt test ANOVA typu Il badajacy
oddzielnie wptyw kazdego czynnika. Typ Il wybrano ze wzgledu na wiekszg moc
statystyczng oraz nieczutos¢ wzgledem kolejnosci wybranych czynnikow. Aby
wyniki testu ANOVA byty wiarygodne, musi zosta¢ spetnione zatozenie
o jednorodnosci wariancji i normalnosci reszt modelu, co sprawdzono, wykonujgc
wykresy z Rys. 70. Reszty sg rownomiernie roztozone wokoét wartosci 0 w catej
dziedzinie modelu. Nie zauwazono zadnego dryfu wraz zrosngca liczbg porzagdkowa
obserwacji, ktéry moégtby pochodzi¢ np. od zmieniajagcej sie nieznacznie gestosci
medium pomocniczego podczas pomiardéw gestosci metoda Archimedesa. Wykres
kwantyl — kwantyl wraz z testem Shapiro - Wilka wykonanym na resztach modelu

wykazat z kolei, ze spetniajg one zatozenie o normalnosci, co pozwolito przejs¢ do

analizy ANOVA.
Reszty w funkcji wartosci przewidzanych Reszty w funkgji kolejnosci obserwacji Wykres kwantyl - kwantyl
o]
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Rys. 70. Wykresy diagnostyczne modelu regresyjnego: rozktad reszt w funkcji wartosci
przewidzianych i kolejnosci obserwacji oraz wykres kwantyl — kwantyl.

Wyniki ANOVA przedstawiono w Tab. 15. Suma kwadratéw jest wielkoscia
wyrazajacag site zjaka czynnik ttumaczy wariancje w modelu. Statystyka F to
stosunek sumy kwadratéw danego czynnika podzielonej przez jego liczbe stopni
swobody do sumy kwadratow reszt podzielonej przez liczbe stopni swobody reszt.
O znaczacych wynikach mozna moéwié¢ dla wartosci F powyzej 2, jednak im

statystyka jest wyzsza, tym wyzsze prawdopodobienstwo istotnosci. Z analizy
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ANOVA wynika, ze dominujacy wptyw na wartos¢ gestosci ma moc lasera, jednak
wszystkie znajdujgce sie w réwnaniu wielkosci majg statystycznie istotny wptyw na
finalng wartos¢ - dla kazdego sktadnika osiggnieto wartosé p < 0,05. Podobnego
wyniku nie osiggnieto, kiedy do modelu sprébowano dodac¢ wyrazy szescienne.
Ostatnia partia danych diagnostycznych pochodzi z trzyczesciowej tabeli
wygenerowanej przez biblioteke statsmodels na otrzymanym modelu za pomoca

metody summary(). Dane przedstawiono w Tab. 16, Tab. 17 i Tab. 18.

Tab. 15. Wyniki testu ANOVA typu Il dla proponowanych predyktoréow

Sktadnik regresiji Suma kwadratow L. stopni swobody Statystyka F p
Power 0,149131 1,000000 189,843945 0,000000
Speed 0,004967 1,000000 6,323564 0,014709
hatch 0,015584 1,000000 19,838121 0,000039

I(Power ** 2) 0,063502 1,000000 80,838207 0,000000
I(Speed ** 2) 0,011106 1,000000 14,137454 0,000397
Speed:hatch 0,007564 1,000000 9,628443 0,002959
I(Speed ** 2):hatch 0,004616 1,000000 5,875763 0,018489
Reszty modelu 0,045562 58,000000 n/d n/d

Do najbardziej interesujacych wynikow w Tab. 16 nalezg przede wszystkim
stosunkowo wysokie wskazniki R? i skorygowanego R?, ktére $wiadczg o tym, ze
ponad 90% zmiennosci w modelu jest wyttumaczone przez wybrane zmienne.
Hipoteza zerowa uzytego testu Fzaktada, ze wszystkie wspotczynniki B modelu maja
wartos¢ 0. Bardzo niska wartos¢ prawdopodobieristwa oznacza, ze przynajmniegj
jeden zwybranych czynnikow ma wartos¢ niezerowa. W Tab. 17 przedstawiono
wartosci wszystkich wspoétczynnikéw wraz z btedami standardowymi. Nastepnie
zostat podany z-score, czyli liczba btedéw standardowych, o ktére wartosc
wspotczynnika jest oddalona od 0 oraz prawdopodobieristwo p na to, ze dany
predyktor ma wptyw na gestosé. Tabela konczy sie przedziatami ufnosci
wspotczynnikéw dla p = 0,05. Wszystkie predyktory poza hatch okazaty sie istotne

statystycznie. W poprzedniej iteracji modelu, ktdra nie zawierata wyrazu interakcji
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parametru hatch oraz kwadratu szybkosci skanowania uzyskano gorsze parametry
dopasowania, jednak samodzielny parametr hatch byt wtedy bardziej istotny
statystycznie. Powyzsze dane sugeruja, ze odstep pomiedzy sciezkami lasera ma
wptyw na gestos¢ otrzymywanych wydrukow, ale jednoczesnie jego oddziatywanie
jest bardziej ztozone i Scisle zalezne od szybkosci skanowania, a co za tym idzie
czasu, w ktérym nastepuje przejscie do sgsiedniej Sciezki. Zbudowany model
podkresla duzy wptyw mocy, oddziatywan nieliniowych oraz interakcji miedzy

parametrami na przebieg procesu L-PBF.

Tab. 16. Dane ogélne modelu

Zmienna zalezna density | R2 0,918
Model: OLS | Poprawiony R? 0,908
Metoda Najmniejsze kwadraty | StatystykaF 74,74
Liczba obserwacji 66 | p(F) 1,15-10%¢
Stopnie swobody reszt 58 | Logarytm p 146,62
Stopnie swobody modelu 7 | AIC: -277,2
Typ kowariancji HC3 | BIC: -259,7

Tab. 17. Analiza btedu oraz istotnosci czynnikéw modelu

Czynnik Wartosé Btad z P>|z]| [0,025 0,975]

stand.

Intercept 8,833 0,006 1504,186 0,000 8,822 8,845
Power 0,126 0,009 13,742 0,000 0,108 0,143
Speed -0,032 0,010 -3,155 0,002 -0,052 -0,012
hatch -0,020 0,011 -1,773 0,076 -0,042 0,002

I(Power ** 2) -0,136 0,015 -8,981 0,000 -0,166 -0,106
I(Speed ** 2) -0,078 0,018 -4,278 0,000 -0,113 -0,042
Speed:hatch -0,069 0,022 -3,123 0,002 -0,113 -0,026
I(Speed ** 2):hatch -0,112 0,046 -2,431 0,015 -0,203 -0,022

Ostatni zestaw parametrow kontrolnych modelu zostat przedstawiony w Tab. 18.
Znajduja sie tu przede wszystkim wyniki testu Omnibus oraz testu Jarque-Bera na
normalnos¢ reszt, ktore tgcza wyniki skosnosci i kurtozy. Prawdopodobienstwa
testdw sugeruja, ze reszty spetniajg zatozenia rozktadu normalnego. Wskaznik
Durbina-Watsona ponizej 2 sugeruje lekka, warta wspomnienia autokorelacje
miedzy pomiarami, na podstawie ktoérych wykonano model. Z kolei wskaznik
uwarunkowania informuje o braku liniowej zaleznosci pomiedzy poszczegdlnymi

czynnikami.
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Tab. 18. Statystki dodatkowe modelu

Omnibus: 0,978 | Durbin-Watson: 1,406
p(Omnibus): 0,613 | Jarque-Bera (JB): 1,054
Skosnosé: 0,218 | p(JB): 0,590
Kurtoza: 2,561 | Wskaznik uwarunkowania 15

Powyzsze wyniki Swiadczg w duzej mierze o poprawnosci wykonania modelu. Ze
wzgledu na dynamike procesu i wspotzaleznosc¢ wielu parametréw procesowych,
w publikacjach dotyczgcych modelowania procesu L-PBF stosunkowo rzadko
spotyka sie wartosci R? wyzsze od 0,90. W publikacji Kekany i in. [184] w wyniku
modelowania procesu single melt track dla stopu AlSi12, utworzono model
w oparciu o moc wigzki P, szybko$¢ skanowania V oraz czynnik interakcji PV.
Osiggnieto R? réwny 0,8402 i R? poprawiony réwny 0,8003. Podobnie jak
w przypadku powyzszych badan, zauwazono dominujgcy wptyw mocy na otrzymane
wtasciwosci materiatowe.

Badania podstawowe nad stopem CuCr1Zr zakoriczono opracowaniem
poprawnej obrébki cieplnej. Zdecydowano sie na przetestowanie dwdch metod:
zgodnego z dotychczasowymi wynikami bezposredniego starzenia w 450°C przez
4 godziny opisywanego w publikacji Xingfu Chena [185] oraz zaproponowanego
przez producenta proszku i opisanego w karcie wyrobu przesycania w 950°C przez
15 min ze starzeniem w 500°C przez 6 godzin [173]. Pomiary twardosci
przedstawione na Rys. 71 jednoznacznie wykazaty wiekszg skutecznos¢ pierwszej
z metod. Wartosc¢ twardosci wzrosta dwukrotnie po bezposrednim starzeniu z 80,0
+0,5HV5do 164,5 + 5,2 HV5.

Dodatkowo wykonano pomiary przewodnosci elektrycznej analogicznie do
opisanych w rozdziale 3.3.2. z tg réznicg, ze zastgpiono niemiarodajng prébke
o przekroju 1x1 mm przekrojem 3x3 mm. Wyniki zostaty przedstawione w Tab. 19.
Przekroje 3x3 i 5x5 w tym samym stanie cechowaty sie znacznie bardziej zblizonymi
wartosciami przewodnosci wtasciwej niz wczesniej mierzone przekroje 1x1 oraz
5x5. Jest to zachowanie pozadane, poniewaz przewodno$é wtasciwa z definicji
uwzglednia pole przekroju i dtugos¢ przewodnika, a rozbieznosci w pomiarach

muszg wynikac¢ z niejednorodnosci materiatu — w tym przypadku prawdopodobnie
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Rys. 71. Wyniki pomiaréw twardosci HV5 na ptytkach ze stopu CuCr1Zr przed i po obrébkach

cieplnych

Tab. 19. Wyniki pomiaréw przewodnosci prébek drukowanych ze stopu CuCr1Zr o dwéch réznych
przekrojach; niepewno$é rozszerzona ze wspoétczynnikiem rozszerzenia k=2

Przewodnos¢é Wzgledna niepewnosé IACS
Przekroj [mm] Obrébka wtasciwa rozszerzona [%]
[MSm™] [%]
3x3 450°C/240 min 42,31+ 10,88 25 73+18
5x5 450°C/240 min 41,61 +6,28 15 7210
3x3 As-printed 16,51 4,16 25 288
5x5 As-printed 15,36 £ 2,02 13 264

spowodowanej wiekszym udziatem porowatej warstwy wierzchniej przy mniejszym

przekroju. Pomiar przewodnosci wymusit stosowanie natezenia powyzej 5 A,

dlatego w przysztosci planowane jest opracowanie prébek stanowigcych dtuzsza

droge dla pradu, np. spiral, co umozliwi zmierzenie charakterystyki pradowej przy

mniejszej wartosci natezenia. Rozpatrywane jest réwniez zaimplementowanie

pomiaru przewodnosci metoda pragdéw wirowych ze wzgledu na mozliwos$¢ badania

przewodnosci gotowych elementédw o nieregularnych wymiarach. Niemniej,

otrzymana warto$é przewodnosci wtasciwej po obrébce cieplnej odpowiada

doniesieniom literaturowym dotyczacym materiatu, co swiadczy o prawidtowo
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zoptymalizowanym procesie przyrostowym oraz wtasciwie przeprowadzonej

obrébce cieplnej.

3.3.8. Walidacja opracowanych strategii druku w praktycznych

zastosowaniach o wysokim TRL

W ponizszym rozdziale zostang przedstawione praktyczne aspekty
prowadzonych badan nad optymalizacjg parametrow druku ze stopow CuSn10P,
CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr. Zoptymalizowane procesy L-PBF zostaty wykorzystane do
produkcji prototypéw o wysokiej gestosci wzglednej w projektach badawczych
koniczgcych sie poziomem gotowosci technologicznej na stopniach 5-7.

Pierwszym istotnym osiggnieciem byta realizacja wktadki kumulacyjnej ze stopu
CuSn10P w ramach projektu TECHMATSTRATEG1/349156/13/NCBR/2017
o akronimie NMATDRILL. Celem projektu byta produkcja tadunkéw kumulacyjnych
nowej generacji na potrzeby gérnictwa. Gtéwnym elementem tadunku jest wktadka
wykonywana zwykle z gestego i plastycznego materiatu, ktéra pod wptywem
materiatu zapalnego odksztatca sie i formuje skoncentrowany na matej powierzchni
strumien zdolny do przebijania pancerzy oraz kruszenia skat [186].

Ze wzgledu na ograniczony rozmiar obszaru roboczego drukarki, w ramach badan
przetestowano produkcje pojedynczych wktadek o geometrii stozkowej oraz
sferycznej, charakteryzujacych sie odmiennymi przebiegami detonacji oraz
sposobami formowania strumienia kumulacyjnego. Wktadka stozkowa okazata sie
szczegblnie ciekawym kandydatem do produkcji seryjnej ze wzgledu na jej
odpowiednio nachylone $cianki nie wymagajgce dodatkowego podparcia.
Odwrdcenie wktadki czubkiem stozka w strone platformy umozliwito zastosowanie
oszczednej, szczatkowej podpory niezbednej do utrzymania geometrii w miejscu
podczas procesu, a odbidr gotowej struktury wymagat jedynie recznego odtamania
wktadki od platformy, minimalizujgc w ten sposdb czas potrzebny na obrdbke
poprocesowa. Wktadki sferyczne z kolei, ze wzgledu na stosunkowo duzy przekroj
poprzeczny skoncentrowany na s$rodku platformy w poblizu czubka wktadki,
stanowity wieksze wyzwanie technologiczne. Drukowaty sie one z kolistg wadag

w obrebie czubka. Doktadna analiza nagrania z procesu oraz zdje¢ wykonanych
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przez system wykrywania bteddw pozwolita na okreslenie momentu tworzenia sie
wady iwdrozenia dziatan zapobiegawczych, ktérymi w tym przypadku byto
zwiekszenie podazy proszku w rejony objete nieréwnomiernym pokryciem oraz
skurczem. Rezultat dziatan dla wktadki stozkowej zostat przedstawiony na Rys. 72,

a dla wktadki sferycznej na Rys. 73.

a)

Rys. 72. Wktadka kumulacyjna o geometrii stozkowej wydrukowana w technologii L-PBF w ramach
projektu NMATDRILL; cyfrowy model (a) oraz gotowy wydruk (b)

W ramach badan nad praktycznymi zastosowaniami dla stopu CuNi2SiCr
skoncentrowano sie na realizacji projektu modutowych radiatoréw. Pomyst ten
zostat zainspirowany prezentacjg na warsztatach AM Village organizowanych
w Belgii przez Europejskg Agencje Obrony, dotyczacg wyzwan, jakimi muszag
sprosta¢ pojazdy wojskowe na polu walki. Chtodnice znajdujace sie na przedzie
pojazdu, sa podatne na wrogi ostrzat, a kazde uszkodzenie w kanale
transportujagcym medium chtodzgce praktycznie unieszkodliwia pojazd. Stad tez
pomyst na chtodnice podzielong na moduty, ktére mozna taczy¢ za pomoca
szybkoztaczy. Dodatkowo, aby w petni wykorzysta¢ ograniczony rozmiar roboczy
platformy procesowej, zdecydowano sie po raz pierwszy na budowanie elementu na
elemencie, wykorzystujgc podpory jako swoiste przektadki, stanowigce
jednoczesnie miejsca ciecia modutéw. Na osobne rozwazania zastugiwata

geometria wewnetrznych kanatow radiatora.
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Rys. 73. Wktadka kumulacyjna o geometrii sferycznej wydrukowana w technologii L-PBF: kolista
wada po stronie zewnetrznej i wewnetrznej (a, b); zrédto wady uchwycone przez system rejestracji
btedoéw (c) oraz kamere (d); wktadka pozbawiona wady po dziataniach naprawczych (e, f)
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Kazdy element onachyleniu s$cianki powyzej 40° wymaga wprowadzenia
dodatkowych podpér, ktére w przypadku kretych kanatéw wewnetrznych radiatora
sg niemozliwe do usuniecia konwencjonalnymi metodami i w znacznym stopniu
wptywaja na przeptyw medium chtodniczego. Majgc na uwadze powyzsze, na etapie
modelowania w srodowisku CAD zdecydowano sie na implementacje kanatéw
romboidalnych o zaokraglonych naroznikach i Scianach o niskim nachyleniu. Dzieki
temu, jedynym miejscem wymagajgcym podparcia byty krotkie odcinki o przekroju
kolistym na wlocie i wylocie chtodnicy, gdzie mozliwe byto zastosowanie szybkiej
separacji mechanicznej elementéw podporowych. Ostateczny ksztatt radiatora
zmieniat sie wraz z kolejnymi iteracjami eksperymentu. Na poczatku przetestowano
mozliwos¢ drukowania gwintéw, jednak otrzymane struktury nie pozwalaty na
swobodny montaz w stanie surowym iwymagaty wykorzystania przyrzgddéw
Slusarskich. Zmianie ulegaty réwniez liczba réwnolegtych odcinkéw zwiekszajacych
catkowitg droge przeptywu medium chtodniczego, a takze odlegtos¢ miedzy tymi
odcinkami. Pod koniec modelowania regulowano zageszczenie zeber
zwiekszajgcych powierzchnie wymiany ciepta z powietrzem oraz ich grubosg¢, ktéra
musiata by¢ na tyle duza, aby nie doszto do odksztatcenia podczas usuwania
podpér. Pierwszy oraz ostatni prototyp stosu radiatorow przedstawiono na Rys. 74
i Rys. 75.

Badania nad zastosowaniem stopu CuNi2SiCr zamknat projekt dotyczacy
drukowanych podtozy o wtasciwosciach katalitycznych, w ramach ktérego siegnieto
po zebrang wiedze na temat drukowania ztozonych, periodycznych struktur
komoérkowych za pomocg spiekania, a takze wykorzystano zdolnos¢ miedzi do
katalizowania niektérych reakcji chemicznych oraz jej przewodnictwo cieplne,
pozwalajgce na odbiér ciepta w reakcjach egzotermicznych. Projektem
drukowanych podtozy katalitycznych zainteresowat sie zesp6t badawczy z National
Institute of Chemistry w Lublanie, ktéry zbudowat wtasny reaktor do badania
przebiegu reakcji chemicznych w fazie gazowej. W ramach wspétpracy wykonany
zostat zestaw 18 préobek katalizatorow przeptywowych o 3 réznych morfologiach,
dopasowanych do wymiardw reaktora. Ztozone byty one z cylindra, utworzonego za
pomoca strategii 5.6 opisanej w rozdziale poswieconemu stopowi CuNi2SiCr,

atakze z rdéznych rodzajow wypetnienia. Skupiono sie przede wszystkim na
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strukturze diamentu, realizowanej przez spiekanie strategig XA4, oraz wypetnieniu
w ksztatcie plastra miodu o rdéznych $rednicach oczka, zapewniajgcemu
w odpowiednich warunkach przeptyw laminarny, i ktéry drukowany byt

cienkoscienng strategiag 29.

c) d)

Rys. 74. Pierwszy prototyp stosu radiatorow z gwintowanymi przytaczami: proces prototypowania
przytacza i geometrii kanatu oraz wirtualna platforma procesowa (a, b); gotowy wydruk (c, d)
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Rys. 75. Stos radiatorow modutowych wydrukowany w ramach pracy doktorskiej ze stopu
CuNi2SiCr: widok przekroju kanatu (a) wraz z wirtualng platforma procesows (b); ostateczna
wersja o0 zageszczonym ozebrowaniu i gtadkich przytaczach (c, d)

Drukowane probki przedstawiono na Rys. 76. Wstepne wyniki pokazuja, ze
otrzymane struktury mogag zostaé¢ wykorzystane do reakcji konwersji CO, (np.
Reverse Water Gas Shift, RWGS), odtleniania katalitycznego w instalacjach
gazowych (ang. deoxo process) jako niezalezne struktury lub zosta¢ wykorzystane
jako podtoze katalityczne przy syntezie amoniaku czy metanolu. Badania te sg nadal
kontynuowane w ramach wspotpracy naukowe;.

Badania nad zastosowaniem stopu CuCr1Zr w duzej mierze skupity sie wokot
ochrony przed promieniowaniem elektromagnetycznym (ang. EMI shielding) ze
wzgledu na wysoka przewodnosc¢ elektryczng oraz zdolnos$¢ absorpcyjng miedzi -

wtasciwosci zachowanych w stopie dzigki minimalnemu domieszkowaniu.
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Rys. 76. Prébki podtozy katalitycznych o wypetnieniu struktury diamentu i heksagonalnym,
o wymiarach dopasowanych do reaktora pomiarowego; na zdjeciach widoczne sg réwniez
pierwsze prototypy blokéw absorberéw EMI

Optymalizacja parametréw druku opisana w rozdziale poswieconemu CuCri1Zr
zostata w pierwszej kolejnosci wykorzystana do utworzenia prototypu celki
pomiarowej do spektroskopu dielektrycznego. Gtéwna motywacjg do
przeprowadzenia projektu byta potrzeba rozszerzenia mozliwosci pomiarowych
urzgdzenia zainstalowanego w przedsiebiorstwie. Poprawa jakosci pomiardw miata
zostac¢ osiggnieta w dwdjnasoéb: dzieki ttumieniu zaktécen elektromagnetycznych
pochodzacych z zewnatrz, istotnie wptywajacych na bardziej precyzyjne pomiary,
ale réwniez przez dodanie do projektu celki wlotu i wylotu atmosfery ochronnej,
atakze miejsca na diode laserowg do badania odpowiedzi materiatéw na
naswietlenie. Pierwsza faza prototypowania odbyta sie w oparciu o technologie
SLA, czyli druku 3D z polimeru, polegajaca na selektywnej polimeryzacji ciektej
zywicy przy pomocy lasera. Takie rozwigzanie pozwolito na swobodne
eksperymentowanie z konfiguracjg celki iutatwito komunikacje miedzy
specjalistami zaangazowanymi w projekt od strony konstrukcyjnej, wytwodrczej
i pomiarowej. Wynik dziatan przedstawiono na Rys. 77.

Po ustaleniu doktadnej geometrii celki i sposobu ztozenia wszystkich
wspotdziatajacych elementéw, projekt wszedt w faze prototypowania w technologii

L - PBF. Modele w formacie STL zaimportowano do srodowiska Materialise Magics
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Rys. 77. Wynik prototypowania celki w technologii SLA

23.01 w celu rozmieszczenia na wirtualnej platformie procesowej oraz zadania
elementéw podporowych w krytycznych obszarach. Mimo doktadnego podparcia
wszystkich elementow celki, proces L-PBF zakonczyt sie pomyslnie tylko dla czesci
elementéw. Ze wzgledu na skokowag zmiane przekroju w rejonie kotnierza celki,
pojawita sie wada uniemozliwiajgca poprawny montaz urzadzenia. W ramach
dziatan zaradczych powrdécono do etapu projektowania w $srodowisku CAD
i zrezygnowano z problematycznego kotnierza na rzecz trzech sfazowan do montazu
obreczy mocujacej, dzieki czemu proces konczyt sie otrzymaniem poprawnie
wydrukowanego elementu. Modele cyfrowe wraz z rezultatami pokazano na Rys. 78.
Czesci celki zostaty nastepnie odebrane z platformy procesowej i wypiaskowane.
Elementy obrotowe, wspotpracujace ze sobg, zostaty dodatkowo poddane
toczeniu, aby umozliwi¢ bezproblemowy ruch. Na koniec zamontowano
szybkoztgcza do przeptywu gazu ochronnego oraz laser diodowy emitujgcy fale
w zakresie UV acatos¢ przymocowano do gtowicy pomiarowej spektroskopu.
W celu weryfikacji poprawnej pracy uktadu wykonano pomiar, stosujgc UV-czutg
probke potprzewodnika BiOBr. Wykonany pomiar zmian przenikalnosci elektrycznej
oraz przewodnictwa elektrycznego potwierdza mozliwos¢ zastosowania przystawki
do precyzyjnych analiz wtasciwosci elektrycznych. Zastosowanie modutowej
obudowy wykonanej ze stopu miedzi umozliwito zaréwno zniwelowanie zaktécen
elektromagnetycznych jak i rbwniez odpowiednie uziemienie probki. Gotowa celke

oraz wyniki pomiaru testowego przedstawiono na Rys. 79.
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Rys. 78. Prototypowanie celki pomiarowej w technologii L-PBF: drzwiczki celki, obrecz mocujaca
oraz elementy pomocnicze (a —d); korpus celki z wadliwym kotnierzem (e — h); poprawiony korpus
celki ze sfazowaniami zastepujgcymi kotnierz (i — 1)
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Rys. 79. a) Ostateczna wersja modelu przystawki ekranujgcej zaktdcenia elektromagnetyczne wraz
ze zdjeciami gotowej celki; b) rzeczywista cze$¢ przenikalnosci elektrycznej oraz przewodnictwo
elektryczne wyznaczone w funkcji czasu naswietlania prébki promieniowaniem UV zmierzone
z zastosowaniem wydrukowanej w technologii SLM przystawki ekranujacej zaktdcenia
elektromagnetyczne

Wysoka przewodnos¢ elektryczna stopu CuCr1Zr zostata wykorzystana takze do

prototypowania paneli EMI. Poniewaz byt to nowy kierunek badawczy, a stosowany
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materiat odznaczat sie trudnoscia w przetwoérstwie w pordwnaniu z wczesniej
uzywanymi stopami, postanowiono wykonaé wstepne testy i dopracowac
metodyke, korzystajagc z proszku CuNi2SiCr. W ramach tych doswiadczen
wydrukowano serie blokéw o wymiarach dopasowanych do aparatury badawczej,
o wypetnieniu heksagonalnym i nadajgcych sie do pociecia na plastry o zgdanej
grubosci za pomoca technologii water jet. Przedmiotem optymalizacji byt rozmiar
oczek siatki, kat nachylenia kanatéw i grubosc¢ plastra, ktore istotnie wptywaty na
mechanizm iintensywnos¢ ekranowania, ale rowniez kluczowy okazat sie sposob
instalacji plastra wurzadzeniu pomiarowym, a co za tym idzie obecnos¢
potencjalnych nieszczelnosci. Pewne wyzwanie stanowito rowniez dobranie
odpowiednich parametréw ciecia w technologii water jet, ktére nie wptynetyby
negatywnie na ksztatt panelu, jakos¢ krawedzi czy jego mikrostrukture. Proces
testowania, od wykonania modelu po pomiar wtasciwosci absorpcyjnych, zostat
przedstawiony na Rys. 80. Problem nieszczelnosci na granicy panelu EMI i ramki
urzadzenia pomiarowego okazat sie na tyle znaczacy, ze w dalszych iteracjach
eksperymentu probka byta drukowana w sposéb zintegrowany z ramka do montazu
w aparaturze pomiarowej. Dodatkowo zdecydowano sie na jeden rozmiar oczek
o $rednicy 2 mm ikanaty biegnace prostopadle do platformy procesowej, jako
kombinacja skutkujgca najwyzszg wartosciag wydajnosci ekranowania (ang.

shielding efficiency, SE)
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Rys. 80. Pierwsze préby technologiczne paneli EMI: a) prébki panelu o zwiekszonym gabarycie; b)
probki po pocieciu; c) Wptyw strat zwigzanych z przeciekami elektromagnetycznymi na warto$é SE
(widoczne oscylacje zwigzane ze stratami na uszczelnieniu elektromagnetycznym)

Zgodnie z przewidywaniami, przeniesienie technologii druku paneli ekranujacych

na stop CuCr1Zr nie byto zadaniem trywialnym. Ze wzgledu na wysokag gestosc¢
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energiiwymagang do otrzymania litych elementéw oraz stosunkowo duze przekroje
poprzeczne, pierwsze proby druku skutkowaty znacznymi odksztatceniami,
pekaniem podpér oraz podniesionymi krawedziami obiektow. Wady te zostaty
zniwelowane dzieki opisanej w rozdziale 3.3.7 zmianie strategii druku z nr 36 do nr
25, obnizajacej VED z 251 J-mm=do 196 J-mm3, a takze poprzez budowanie blokéw
paneli przy kilkustopniowym odchyleniu od osi pionowej platformy, co zmniejszato
przekrdj poprzeczny panelu oraz ilos¢ energii dostarczang podczas pojedynczego
natozenia warstwy. Proces ostatecznie zostat przeskalowany tak, aby w ramach
jednego wydruku otrzymywac¢ maksymalng objetosé panelu w postaci bloku, ktory
nastepnie byt ciety na plastry o grubosci 3, 5i 10 mm przeznaczone do pomiaru
wtasciwosci elektromagnetycznych. Proces badawczy od pierwszych wadliwych
wydrukdéw po gotowe prébki absorberdw zostat przedstawiony za pomoca zdje¢ na

Rys. 81.

Rys. 81. Wydruki probek paneli EMI ze stopu CuCr1Zr: a) Nieudana préba z uzyciem strategii 36;
b) Udana préba z uzyciem strategii 25 i nachylenia wzgledem platformy procesowej; c)
Przeskalowanie modelu w celu petnego wykorzystania objetosci drukarki; d) Gotowe probki
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Gotowe elementy zostaty poddane badaniom za pomocg analizatora VNA
mierzgcego amplitude i faze promieniowania elektromagnetycznego w szerokim
zakresie czestotliwosci, a wyniki z pomiaréw przedstawiono na Rys. 82. Zaczeto od
badania sity ttumienia w zakresie 5,85 - 8,17 GHz dla réznych grubosci panelu.
Z danych wynika, ze plaster o grubosci 3 mm charakteryzuje sie dosy¢ stabilnym
ttumieniem w badanym zakresie na poziomie 75-80 dB, jednak intensywnosé
ttumienia rosnie wraz ze zwiekszaniem grubosci absorbera do 5 mm, gdzie
przekracza 110 db. Dalsze zwiekszanie grubosci plastra do 10 mm nie przynosi juz

znaczgcej korzysci — wspoétczynnik ttumienia wzrasta juz tylko o ok. 10 db.
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Rys. 82.Wyniki pomiaréw: a) Wydajnos$¢ ekranowania EMI wyznaczona dla paneli wentylacyjnych
EMC o zmiennej grubosci w przedziale od 3 do 10 mm; b) Wydajnos$¢ ekranowania EMI oraz
odbicie, przepuszczalnosé i absorpcja promieniowania mikrofalowego wyznaczona dla 5 mm
panelu przed obrébka cieplna; c) Wydajnosé ekranowania EMI wyznaczona dla 3 mm panelu przed
oraz po obrobce cieplnej wraz z wydajnoscig ekranowania wyznaczong dla struktury kompozytowe;j
zawierajgcej nanoczastki Fe;O4; d) Absorpcja (A) wyznaczona dla 3 mm panelu przed obrdbka
cieplng oraz dla struktury kompozytowej zawierajgcej nanoczastki Fe;O4
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Kolejny pomiar wykonano w celu ustalenia mechanizmu ekranowania, ktérym
W przewazajacej czesci okazato sie odbicie. Proby dalszego zwiekszenia ttumienia
poprzez obrdobke cieplng i wzrost przewodnosci elektrycznej lub wypetnienie
przestrzeni absorbera nanoczgstkami ferrytowymi przyniosto ograniczone rezultaty,
jednak w przypadku nanoczgstek zaobserwowano nieznaczny wzrost udziatu
absorpcji w mechanizmie ekranowania. Podsumowujac, gotowy panel o grubosci
5 mm ma wtasciwosci ekranujgce nadajace sie do zastosowan ostonowych réwniez
bez obrébki cieplnej, a zastosowanie technologii L-PBF umozliwia nadanie panelom
dowolnych wymiaréw i przekroju w zaleznos$ci od potrzeb, co zademonstrowano na

Rys. 83, tworzac kratki wentylacyjne na planie kwadratu i kota.

Rys. 83. Zdjecia makroskopowe przedstawiajgce: a) detal o przekroju cylindrycznym przygotowany
do procesu przecinania metoda water jet; b) wydrukowane poétprodukty oraz wyciete
i wypolerowane panele wentylacyjne EMC

Ostatnim praktycznym zastosowaniem prowadzonych badan opisanym
w ramach pracy jest rozszerzenie tematyki polerowania chemicznego opisanej juz
w rozdziale 3.3.5 na kolejny stop miedzi. Otrzymanie dodatkowych prébek z proszku
CuCr1Zr pozwolito na przeprowadzenie kolejnych testow juz opracowane;j
receptury, ktoére zakonczyty sie pomyslnie. Uzyskana mieszanina trawigca
w potagczeniu z ultradzwigkami usuwata warstwe tlenkéw pojawiajaca sie
w przypadku stosowania bardzo wysokich gestosci energii i nadawata potysk

drukowanym elementom, co przedstawiono na Rys. 84. Niestety, mimo préb, nie
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udato sie osiggnac¢ podobnego rezultatu dla stopu CuSn10P ze wzgledu na duza
domieszke cyny przypuszczalnie wchodzgcej w interakcje z czynnikiem
kompleksujgcym. Niemniej, uzyskane dane dla dwdch stopéw daty podstawe do
ztozenia zgtoszenia patentowego pt. Sposdb polerowania chemicznego oraz
zabezpieczania przed utlenianiem powierzchni miedzi i jej stopow wytworzonych
metodami addytywnymi, ktérego przyjecie w dniu 9 stycznia 2026 r. potwierdzit
Urzad Patentowy Rzeczpospolitej Polskiej, nadajagc mu numer P.454395 [WIPO ST
10/C PL454395].

(a) (b)

Rys. 84. Demonstracja dziatania mieszaniny polerskiej na elementy drukowane ze stopu CuCr1Zr:
a) polerowanie ze stanu as-printed: przed i po; b) polerowanie czesci piaskowanej: przed i po; c)
poréwnanie czesci utlenionej (AP) i piaskowanej (Piask) z polerowanymi
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4. Podsumowanie

W ramach niniejszej pracy podjeto sie zbadania wptywu parametréw
wytwarzania technologig SLM oraz obrébki poprocesowej na strukture i wtasciwosci
aplikacyjne stopoéw CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCr1Zr. Dla kazdego z materiatéw
opisanych w pracy, opracowana zostata strategia druku przeznaczona do
bezawaryjnego wytwarzania przyrostowego elementow objetosciowych o gestosci
wzglednej powyzej 99,40% ich gestosci teoretycznej. W przypadku stopu CuNi2SiCr
podjeto sie dodatkowo optymalizacji pod katem otrzymywania struktur
mikrometrycznych o grubosci $cianki siegajacej 100 pm, dzieki czemu
przekroczono mozliwos$ci urzadzenia SLM 125 HL deklarowane przez producenta?,
a opracowana w oparciu o analize obrazu metodyka moze zosta¢ wykorzystana
w przysztosci do eksperymentalnego wyznaczania parametru hatch distance. Dla
stopu CuNi2SiCr opracowano ponadto strategie przeznaczong do spiekania
nadajgca sie do wytwarzania przyrostowego periodycznych struktur komdérkowych
0 rozwinietej powierzchni z przeznaczeniem na lekkie wypetnienia, podtoza
katalityczne i radiatory. Kluczowe parametry strategii druku dla kazdego stopu
zostaty przedstawione wraz z osiggang gestoscig wzgledna (lub gruboscia scianki)
w Tab. 20. Strategie druku opracowane w ramach pracy moga z powodzeniem
zosta¢ wykorzystane do wytworzenia prototypdw w projektach badawczych
celujagcych wwysokie poziomy gotowosci technologicznej, bedgcych trzonem
dziatalnosci instytucji wdrazajgcej wyniki ponizszej pracy. Potwierdzeniem tych
stow sg zastosowania opisane szczegétowo w rozdziale 3.3.8 i ktére podsumowano
w postaci grafiki na Rys. 85.

Dla stopow przeznaczonych do utwardzania wydzieleniowego opracowano
stosowne obrobki cieplne. W przypadku CuNi2SiCr pozwolito to na zwiekszenie
twardosci HV5 o 70% i przewodnosci elektrycznej o 185%. Dla stopu CuCr1Zr
zaobserwowano z kolei wzrost twardosci HV5 o 106% oraz wzrost przewodnosci

0 171%. Doktadne wartosci wraz z parametrami obrébki pokazano w Tab. 21. Z kolei

2 Stwierdzono na podstawie parametru Minimum Feature Size réwnego 140 um w broszurze
urzadzenia SLM 125 dostepnej na stronie polskiego dystrybutora urzadzenia [187]
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w Tab. 22 podsumowano obrébki wykanczajace (chemiczne i mechaniczne) orazich

wptyw na chropowatosé.

Rys. 85. Prototypy wykonane w ramach pracy doktorskiej: a), b) Wktadki kumulacyjne ze stopu
CuSn10P na potrzeby NMATDRILL drukowane strategia P1; c) Stos radiatoréw modutowych

z CuNi2SiCr drukowany strategiag 5.6; d) Podtoza katalityczne ze stopu CuNi2SiCr drukowane

strategig 5.6 (ramka) oraz XA4 (wypetnienie struktury diamentu) lub 29 (cienkoscienne wypetnienie
heksagonalne); e) Celka pomiarowa spektroskopu dielektrycznego ze stopu CuCr1Zr drukowana
strategig 25, f) Prébki CuCr1Zr przed i po procesie opracowanego polerowania chemicznego
bedacego przedmiotem zgtoszenia patentowego, g), h) Kratki wentylacyjne o wtasciwosciach
ekranujacych ze stopu CuCr1Zr drukowane strategia 25
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Tab. 20. Zestawienie optymalnych parametréw procesowych dla badanych materiatéw: moc wigzki
P, szybko$¢ skanowania V, hatch distance h, grubos$¢ warstwy d, objeto$ciowa gestos¢ energii
VED, gestos¢ wzgledna (met. hydrostatyczna) pwzgi.z niepewnoscig dla wspoétczynnika rozszerzenia
k = 2; $rednia grubos$¢ scianki w dla strategii liniowej z niepewnos$ciag rozszerzonag C195%

. . P V h d VED pwzgl, w
Materiat Strategia [W] [mm-s'] [mm] [mm] [J-mm?] [%] [um]
CuSn10P P1 320 800 0,12 0,03 111 99,88 + 0,65 -
5.6 300 850 0,12 0,03 98 100,00 £ 0,10 -
CuNi2SiCr XA4 100 400 0,12 0,03 69 92,79+0,20 — éo .
29 150 1100 - 0,03 - - 4.14
CuCri1Zr 25 330 700 0,08 0,03 196 99,44 + 0,09 -

Tab. 21. Parametry obrébki cieplnej opracowanej dla wybranych stopéw wraz z uzyskang poprawa
parametréw materiatowych: temperatura T, czas t, twardos¢ Vickersa poczagtkowa i po obrébce
HV5,, HV54r oraz konduktywnos$é poczatkowa i po obrébce oo, ont; niepewnos$é rozszerzona ze
wspotczynnikiem rozszerzenia k=2

Materiat T[°C] t[h] HV5, HV5,; 00[MS-m™"]  our[MS-m7]
CuNi2SiCr 550 3 112,5+2,9 191,9+8,8 8,38 £ 0,62 23,88 +2,08
CuCr1Zr 450 4 80,0+0,5 164,5+5,2 15,36 +2,02 41,61 £6,28

Tab. 22. Wptyw opracowanych obrébek wykanczajgcych na chropowatosé Rq stopu CuNi2SiCr;
w przypadku polerowania przyjeto srednig wartos¢ R, sposrdd wszystkich nachylen z zakresu 70-
110° dla danej obrdébki; dla obrébki Sciernej podano srednig wartos¢ z zakresu nachylen 80-100°;

dla wartosci srednich podano CI95%

Obrébka | Ra[pm]
Polerowanie chemiczne (i piaskowanie)
Stan surowy 11,06 £ 0,71
APPiask 7,34 0,64
PolK 8,10+ 0,44
PolKPiask 5,59+ 0,33
PolN 9,54 £ 0,46
PolNPiask 7,68 £0,48
Obrébka wibros$cierna
Stan surowy 11,34 +0,37
2H 10,06 + 0,33
8H 8,92 0,25
16H 8,21 0,25
32H 6,60 £ 0,26
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Pozabadawcze efekty pracy

Jednym 1z pozabadawczych celéw pracy byto oparcie catego procesu
optymalizacji strategii druku wjak najwiekszym stopniu o dostepny park
maszynowy. Za podstawowe metody oceny jakosci probek przyjeto stosunkowo
niedrogie, bezawaryjne i mozliwe do wykonania w Centrum Materiatow
Funkcjonalnych pomiary gestosci metoda hydrostatyczng, pomiary twardosci
Vickersa oraz obserwacje mikroskopowe. Jako nieobowigzkowe metody
pomochnicze przyjeto rowniez mozliwe do wykonania w Centrum pomiary sktadu
fazowego metoda XRD, pomiary kalorymetryczne TGA i DSC oraz techniczne
pomiary przewodnosci elektrycznej. Do analiz mozliwych do wykonania na terenie
tukasiewicz—IMN, ale juz poza jednostkg zatrudniajgca doktoranta, nalezg pomiary
dotyczgce jakosci uzywanych materiatéw proszkowych, pomiary wtasciwosci
wytrzymatosciowych oraz obserwacje z uzyciem SEMi EDS. Tak opracowany proces
optymalizacji strategii druku jest mozliwy do wykonania w catosci w instytuc;ji
implementujacej wdrozenie i nie wymaga polegania nha zewnetrznych
ustugodawcach.

Podczas prowadzenia badan opracowano szereg skryptéw w jezyku Python, ktére
stworzyty podwaliny pod ustandaryzowanie catego procesu optymalizacji strategii
druku dla nowych materiatdéw, nie tylko na bazie miedzi, od stworzenia planu
eksperymentu, przez obrobke danych liczbowych i graficznych, po opracowania
statystyczne i graficzng reprezentacje wynikéw. Korzystanie z metod
programistycznych wymusito standaryzacje formatéw arkuszy z danymi
pomiarowymi. Napisane skrypty zostaty oparte w petni o darmowe oprogramowanie
nie wymagajgce do dziatania zadnych ptatnych licencji. Powyzsze dziatania utatwiag
prowadzenie przysztych projektéw B+R oraz pisanie publikacji i raportéow, co

pozytywnie przetozy sie na funkcjonowanie jednostki zatrudniajgcej doktoranta.
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5. Wnioski

Whioski wysuniete na podstawie przeprowadzonych badan zostang opisane

w formie odpowiedzi na postawiong teze pracy oraz pytania badawcze.

1. Istnieje istotna zalezno$¢ pomiedzy parametrami procesu L-PBF,
w szczegolnosci moca lasera, szybkoscia skanowania oraz parametrem hatch
distance, agestoscia, mikrostruktura i wtasciwosciami uzytkowymi stopow

CuSn10P, CuNi2SiCr oraz CuCriZr.

W ramach pracy wykazano, ze zmiany parametrow procesowych majg istotny
statystycznie wptyw na gestos¢, mikrostrukture i wtasciwosci uzytkowe
przetwarzanych stopéw. W przypadku brgzu CuSn10P zwiekszenie mocy juz o 30 W
ponad optimum, przy tej samej gestosci energii VED, doprowadzato do wzrostu
porowatosci o 0,2%, co z kolei przetozyto sie na spadek wytrzymatosci na
rozcigganie o 15 MPa i wydtuzenia o 0,8%. W przypadku stopu CuNi2SiCr
zaobserwowano podobng zaleznos¢. Statystycznie istotny spadek gestosci zaczeto
obserwowac przy przekroczeniu optymalnej mocy o 33 W i szybkosci skanowania
o 150 mm-s™. Realizacja ztozonego, dwuetapowego eksperymentu w oparciu o CCD
i analize ANOVA w srodowisku Python pozwolita finalnie opisa¢ zalezno$é¢ miedzy
parametrami procesowymi oraz gestoscig dla stopu CuCr1Zr ze wspotczynnikiem
R? =0,918. Na model regresyjny ztozyto sie 7 istotnie statystycznych sktadnikéw
zaleznych od rozpatrywanych parametréw procesowych. Zaskakujagcym wynikiem
analizy byta niska istotnos¢é samodzielnego parametru hatch distance
w poréwnaniu ze sktadnikami biorgcymi pod uwage jego interakcje z szybkoscia

skanowania.

2. Zaleznos¢ ta moze zosta¢ wykorzystana do opracowania zestawu
parametrow procesowych zapewniajacych uzyskanie elementow o gestosci
wzglednej przekraczajacej 99 * 1% przy zastosowaniu lasera podczerwonego

0 mocy ponizej 400 W.
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Dowiedziony wptyw parametrow procesowych na mikrostrukture zostat
wykorzystany do otrzymania zestawu parametrow (strategii druku) skutkujgcego
otrzymaniem probek o sSredniej gestosci wzglednej przekraczajacej 99,40% dla
kazdego zbadanych stopéw. W przypadku stopu CuCr1Zr trudnosci
w przetworstwie ostatecznie wymusity zastosowanie strategii druku nr 25, ktoérej
srednia gestos¢ mierzona metoda hydrostatyczng byta nizsza niz w przypadku
strategii 36. Decyzja ta umozliwita jednak bezawaryjne wytwarzanie ztozonych
geometrii, dajac stabilne rezultaty mieszczace sie powyzej zaktadanego
poczatkowo progu 99%. Mimo ze zastosowanie schematu CCD oraz metodyki
steepest ascent prowadzito w przypadku stopu CuCr1Zr poza dostepna przestrzen
parametréw procesowych, tj. powyzej mocy 400 W, brak zainstalowanej mocy byt
mozliwy do skompensowania poprzez zmniejszenie szybkosci wigzki, a ostateczna

moc optymalnej strategii druku zmiescita sie w wymaganym zakresie 400 W.

3. Ponadto, mozliwe jest opracowanie zestawu obrobek poprocesowych
umozliwiajacych ksztattowanie wtasciwosci uzytkowych elementéow
wytwarzanych przyrostowo, w szczegélnosci wtasciwosci mechanicznych,

przewodnosci elektrycznej oraz jakosci powierzchni.

W ramach pracy zaproponowano zestaw parametréw obrobki cieplnej dla obu
stopow przeznaczonych do utwardzania wydzieleniowego: CuNi2SiCroraz CuCr1Zr.
Dla kazdej z obrébek zarejestrowano istotny wzrost twardosci oraz przewodnosci
elektrycznej. Ponadto opracowano dwie metody polerowania chemicznego oraz
obrébke wibroscierng w oparciu o dostepng aparature, ktéra doprowadzita do
nadania potysku oraz spadku chropowatosci. Powyzsze zabiegi dowiodty, ze
mozliwe jest ksztattowanie struktury i poprawa wtasciwosci elementow

wytwarzanych przyrostowo na drodze obrébki poprocesowe;.

Jednoczesnie znalezione zostaty odpowiedzi na zadane pytania badawcze:

4. Jaki jest efekt mocy lasera, szybkosci skanowania i parametru hatch

distance na porowatos¢ wydrukow ze stopow CuSn10P, CuNi2SiCri CuCr1Zr?
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Wyniki modelowania przedstawione w rozdziale 3.3.7 poswieconemu CuCr1Zr
wskazaty na ztozony wptyw parametréw wytwarzania przyrostowego w technologii
SLM na porowatos¢ wydrukéw. Zdecydowanie najwazniejszym czynnikiem okazata
sie moc doprowadzana do ztoza proszkowego. Istotny udziat czynnika
kwadratowego potwierdza, ze po przekroczeniu optymalnej wartosci mocy
nastepuje spadek gestosci z powodu porowatosci keyhole, niestabilnosci jeziorka
ciektego metalu i wrzenia stopu. Na uwage zastuguja rowniez stabsze, ale nadal
statystycznie istotne wptywy szybkosci skanowania i odstepu hatch distance,
a w szczegolnosci ich wzajemna interakcja, ktdra sugeruje koniecznos$¢ rozwazania
w ramach przysztych badan ewolucji lokalnych gradientéw temperaturowych
w czasie. Wykonany model jednoczesnie pozwolit odpowiedzie¢ na drugie pytanie

badawcze:

5. Czy moizliwe jest opracowanie modelu statystycznego przewidujacego

gestosé wydrukow?

Uzycie narzedzi oferowanych przez biblioteke statsmodels na uzyskanych
danych pomiarowych pozwolito na otrzymanie modelu regresyjnego
o wspotczynniku R? na poziomie 0,918, co jest wynikiem dobrym na tle dostepne;j
literatury oraz biorgc pod uwage ztozony fizyczny charakter procesu. Poprawiony
wspotczynnik RZ réwny 0,908 swiadczy o dobrym stosunku skomplikowania modelu
do jego zdolnosci ttumaczenia wariancji zmiennej zaleznej. Dodatkowa poprawe
w jakosci modelu uzyskano przez zastosowanie w obliczeniach dotad nieznanych
danych serwisowych zawierajgcych informacje nt. rzeczywistej mocy wiazki.
Opracowany model stanowi punkt wyjscia do dalszej eksploracji mozliwosci
oferowanych przez biblioteki do analizy danych, dostepnych w obrebie jezyka
Python, i bardziej zaawansowane techniki modelowania z zakresu uczenia
maszynowego, takie jak XGBoost czy sieci neuronowe.

Nalezy dodatkowo zaznaczy¢, ze do otrzymania modelu dobrze opisujgcego
badany zakres parametréw procesowych konieczne jest sporzadzenie wtasciwej
matrycy DoE. Retroaktywne zastosowanie zaleznosci opracowanej dla stopu

CuCr1Zr na historycznym zestawie danych pochodzgcych z pomiaréw gestosci dla
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CuNi2SiCr poskutkowato dopasowaniem na poziomie R? = 0,71. Schemat | etapu
optymalizacji CuNi2SiCr pozbawiony byt podjednostki czastkowego schematu
czynnikowego pozwalajgcej na skuteczne badanie interakcji miedzy parametrami
procesowymi. Zkolei |l etap optymalizacji obejmowat jedynie dwa z trzech
parametrow procesowych przez co zmienno$¢ hatch distance byta
niedoreprezentowana. Prawidtowe i doktadne opisanie zaleznosci miedzy
parametrami i gestoscig dla CuNi2SiCr bedzie wymagato przeprowadzenia nowego

eksperymentu w oparciu o DoE i CCD.

6. Czy jest mozliwe opracowanie strategii druku, ktéra bedzie nadawac sie
jednoczesnie do drukowania elementow masywnych oraz elementow

cienkosciennych?

Badania zostaty poprowadzone w sposéb umozliwiajagcy implementacje
wynikéw w obrebie jednej strategii druku: strategia wykorzystujgca spiekanie dla
stopu CuNi2SiCr zostata wtgczona do strategii objetosciowej w formie spodniegj
warstwy downskin petnigcej charakter podporowy, utatwiajgcej wytwarzanie
elementéw o duzym nachyleniu. Z kolei implementacja druku cienko$ciennego za
pomoca grupy parametréw blocked paths umozliwia potgczenie jej z parametrami
objetosciowymi zapisanymi w przypadku standardu firmy Nikon SLM Solutions
w grupie parametréw Volume (Outer Hull). Dzieki potaczeniu opracowanej metodyki
dla elementéw litych, spiekanych i cienkosciennych mozna wiec otrzymac jedna,

uniwersalng strategie wytwarzania przyrostowego w technologii L-PBF.

7. Czy technologia wytworzenia elementu ma wptyw na przebieg przesycania
i starzenia? Jaka obrobka doprowadzi do najwyzszego wzrostu parametrow

mechanicznych oraz przewodnosci elektrycznej?

Wykonane badania materiatowe na prébkach obrobionych cieplnie potwierdzity
przestanki literaturowe sugerujgce koniecznos¢ opracowywania odrebnych
obrébek cieplnych dla elementéw wytwarzanych przyrostowo w stosunku do

elementéw wytwarzanych tradycyjnie. Wysokie tempo chtodzenia uzyskiwane

179



podczas krzepniecia warstwy w ramach procesu SLM sprawia, ze poddawane
przetwoérstwu stopy do utwardzania wydzieleniowego znajdujg sie w stanie
przesyconym bezposrednio po procesie. Umozliwia to ominiecie etapu
wysokotemperaturowego przesycania i otrzymanie wysokich wtasciwosci
mechanicznych oraz przewodnictwa po wykonaniu jednostopniowego starzenia.
Jak pokazano w Tab. 21, dzieki obrébce cieplnej w 550°C przez 180 min osiggnieto
poprawe twardosci i przewodnosci o odpowiednio 70% i 185% dla stopu CuNi2SiCr,
a stosujgc temperature 450°C przez 240 min osiggnieto poprawe o odpowiednio

106% i 171% dla stopu CuCr1Zr.

8. Czy jest mozliwe opracowanie obrébki chemicznej, ktéra pozwoli na
obnizenie chropowatosci drukowanych elementow, rowniez

w trudnodostepnych miejscach jak kanaty wewnetrzne?

Z danych w rozdziale 3.3.5 poswieconemu obrébkom powierzchniowym wynika,
ze chropowatos$¢ drukowanych elementéw w stanie surowym jest niejednorodna
i silnie zalezy od nachylenia scianki. W dostepnym zakresie pomiarowym parametr
Rq wynosit od ok. 10 do 13 pym, jednak stromy charakter wykresu zaleznosci Ra(6)
sugeruje, ze przy wiekszych wartosciach 8, Rs moze by¢ jeszcze wieksze. Niektére
zrédta badajace wptyw nachylenia i grubosci warstwy na chropowatos¢ zgtaszajg
wartosci Rq siegajgce nawet 34,8 pm [188]. W ramach doktoratu opracowano trzy
techniki obnizajace chropowatosé: wystawienie na dziatanie mieszanki silnych
kwasow organicznych (PolK), zgtoszony do urzedu patentowego proces polerowania
w oparciu o nietoksyczne odczynniki i wspomaganie ultradzwiekami (PolN),
gwarantujgcy stabilny w czasie potysk, a takze polerowanie wibroscierne. Jak
zademonstrowano w Tab. 22, opracowana metoda PolK skutecznie obnizyta Srednig
wartos¢ chropowatosci Re do 8,10 £ 0,44 um. W przypadku PolN oddziatywanie byto
stabsze - obnizono Sredni parametr Rq do 9,54 + 0,46 um przy czym efekt byt tym
wiekszy, im wyzsza poczatkowa chropowatosé i nachylenie scianki. Trwajace 32 h
polerowanie wibroscierne pozwolito z kolei obnizy¢ chropowatos¢ powierzchni

211,34+ 0,37 do 6,60 = 0,26 pm.
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Najlepsze efekty osiggnieto, taczac polerownie chemiczne poprzedzone
piaskowaniem. Taka obrébka powierzchniowa w najwiekszym stopniu niwelowata
wptyw nachylenia na chropowatosé powierzchni, a wartosé sredniej chropowatosci
spadata wtedy do odpowiednio 5,59 * 0,33 i 7,68 = 0,48 um dla PolK i PolN.
Wykonane badania pokazujg wiec, ze jak najbardziej mozliwe jest opracowanie
obrébki chemicznej umozliwiajgcej obnizenie chropowatosci rowniez w obszarach
o ograniczonej dostepnosci, jednak najlepsze efekty uzyskiwane sg
z zastosowaniem dodatkowego piaskowania. Najnowsze doniesienia literaturowe
sugerujg jednak, ze dalsze ulepszanie tej metody obrdébki jest mozliwe [152]. Nalezy
przy tym pamietaé, ze metody polerowania chemicznego sg niezwykle czute na
zmiany sktadu, szczegdlnie w przypadku pierwiastkéw amfoterycznych jak cyna
w stopie CuSn10P. W przypadku tego stopu nie udato sie otrzymac¢ pozadanego
efektu i konieczne jest opracowanie stosownej obrébki chemicznej nacelowanej na

ten konkretny sktad, od podstaw.

181



6. Dorobek naukowy

Badania wykonane w czasie trwania projektu przyczynity sie do powstania
szeregu publikacji, wystapien konferencyjnych, prototypéw na wysokim poziomie
gotowosci technologicznej oraz zgtoszenia patentowego, ktére zostaty

przedstawione ponizej.

Publikacje

e A.Kolano-Burian et al.; Spiral-like geometry as an efficient way to minimize
high-frequency losses in 3D printed FeSi6.5 toroidal cores using selective
laser melting technology, Materials Today Communications Vol. 45, 2025;
https://doi.org/10.1016/j.mtcomm.2025.112410

e M. Krél et al.; Hot deformation behavior of laser powder bed fusion newly
developed MS400 grade maraging steel; Journal of Thermal Analysis and
Calorimetry (2024); https://doi.org/10.1007/s10973-024-13411-1

e B. Jozwik et al., Influence of SLM printing parameters and hot isostatic
pressure treatment on the structure and properties of CuNi3Si1 alloy, ).
Alloys Compd., vol. 947, p. 169531, 2023, doi:
10.1016/j.jallcom.2023.169531.

e T.Warski et al., Magnetodielectric and low-frequency microwave absorption
properties of entropy stabilised ferrites and 3D printed composites, Compos.
Part B Eng., vol. 243, p. 110126, 2022, doi:
10.1016/j.compositesb.2022.110126.

Konferencje

e B. Jozwik et al.; Additive manufacturing and post-processing of CuNi2SiCr,
AMM 2025, Wroctaw; wystgpienie ustne.

e B. Jozwik et al.; Additive manufacturing of copper alloys; BRAMAT 2024,
Brasov, wystgpienie ustne.

e B.Jozwik et al.; Optimisation, prototyping and production of metallic catalyst
supports from CuNi2SiCr by Selective Laser Melting technology; YUCOMAT
2023, Herceg Novi, poster.
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B. Jozwik et al.; Production of Magnetically Soft Components from FeSi6.5
Alloy with Selective Laser Melting Technology - Optimisation, Prototyping and
Post-processing; CIMTEC 2022, 9th Forum on New Materials, Perugia, poster.
B. Jozwik et al.; Influence of stress-relieving methods on the structure and

properties of 3D printed FeSi6.5; SMM25, Grenoble, poster.

Zgtoszenie patentowe

P.454395 [WIPO ST 10/C PL454395] Sposdb polerowania chemicznego oraz
zabezpieczania przed utlenianiem powierzchni miedzi i jej stopdw

wytworzonych metodami addytywnymi.

Udziat w wybranych projektach badawczych

Stypendysta i kluczowy personel badawczy w: UM0-2022/47/B/ST8/02465
[HEA-DES] Poprawa wtasciwosci stopow o wysokiej entropii przez
projektowanie sktadu chemicznego, modelowanie mikrostruktury oraz
wytwarzanie struktur komodrkowych z  wykorzystaniem technologii
przyrostowych

TECHMATSTRATEG2/410941/4/NCBR/2019 [EMAGMAT] Nowoczesne
technologie wytwarzania funkcjonalnych materiatdbw magnetycznych dla
zastosowan elektromobilnych i medycznych.
TECHMATSTRATEG2/410049/12/NCBR/2019 [MAT4AMT] Nowoczesne
stopy na bazie zelaza i na bazie miedzi przeznaczone do wytwarzania
wyrobéw o projektowanej strukturze i wtasciwosciach z zastosowaniem
technologii przyrostowe;j.

TECHMATSTRATEG1/349156/13/NCBR/2017 [NMATDRILL] ,Materiaty
o strukturze nanokrystalicznej i amorficznej do konstrukcji wktadek

kumulacyjnych do zastosowania w przemysle wydobywczym”

Wktad wtasny doktoranta obejmowat opracowanie koncepcji i metodyki badan,

projektowanie modeli CAD probek materiatowych oraz demonstratorow

technologii, przygotowanie strategii procesu wytwarzania w srodowisku Materialise
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Magics oraz samodzielng obstuge urzadzenia SLM 125 HL podczas realizacji
eksperymentéw. Doktorant odpowiadat za przygotowanie materiatu do badan,
obejmujace odbidr, preparatyke oraz realizacje obrébek poprocesowych, a takze za
wykonanie badan materiatowych, w tym obserwacji mikroskopowych, pomiaréw
gestosci, twardosci oraz analize uzyskanych wynikow.

Istotnym elementem pracy byto rowniez samodzielne opracowanie skryptéw
wjezyku Python wspomagajgcych planowanie eksperymentdéw, analize
statystyczng danych, budowe modeli regresyjnych oraz graficzng prezentacje
wynikéw. Doktorant odpowiadat za interpretacje wynikéw badan wtasnych oraz
badan specjalistycznych realizowanych przez laboratoria zewnetrzne, integrujac je
zwynikami eksperymentéw prowadzonych w ramach rozprawy. Brat takze czynny
udziat w przygotowaniu manuskryptéw publikacji naukowych oraz w ich
pdéZniejszym opracowaniu i korekcie.

W pracach realizowanych zespotowo w ramach projektow badawczo-
rozwojowych prowadzonych w Sieci Badawcze] tukasiewicz — Instytucie Metali
Niezelaznych doktorant odpowiadat za czes¢ materiatowg i technologicznag
przedsiewzie¢. W przypadku projektowania celki pomiarowej spektroskopu
dielektrycznego wspotpracowat z konstruktorem CAD w zakresie optymalizacji
geometrii elementoéw pod katem technologii L-PBF, natomiast przy opracowywaniu
elementéw ekranujgcych promieniowanie elektromagnetyczne wspotpracowat ze
specjalistami  wykonujgcymi pomiary elektromagnetyczne, dostosowujac

geometrie probek do wymagan metody badawcze;j.
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1. Schemat przyktadowych systemoéw Powder Bed Fusion;1 - dioda lasera; 2 - soczewki
optyczne; 3 - zZrodto atmosfery ochronnej; 4 - wigzka lasera; 5 - podajnik proszku (ang. recoater);
6 - lampa elektronowa; 7 - soczewki magnetyczne; 8 - pompa wysokiej prézni; 9 - wigzka
elektronéw; 10 - selektywnie przetopiony / spieczony proszek; 11 - nieprzetopione ztoze
proszkowe; 12 - ruchoma platforma; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [10] 23

2. Schemat przyktadowych systemow Sheet Lamination; 1 - wiagzka lasera; 2 - ciety arkusz; 3 -
sklejony pakiet arkuszy; 4 - warstwa kleju; 5 - punktowe zgrzewanie za pomocg wigzki lasera /
tuku elektrycznego / ultradzwiekéw; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [14] 24

3. Schemat technologii Binder Jetting: 1 - podajnik proszku (ang. recoater), 2 - suwnica;3 -
gtowica; 4 - strumien ciektego spoiwa; 5 - proszek selektywnie nasgczony spoiwem; 6 - suche
ztoze proszku; 7 - platforma; 8 - czes¢ ztozona z proszku potaczonego usieciowanym spoiwem
(ang. green part); 9 - gotowa, lita cze$é; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [16]25

4. Schemat przyktadowych systemoéw Direct Energy Deposition; 1 - ramig robotyczne; 2 -
podajnik drutu; 3 - drut; 4 - tuk elektryczny; 5 - atmosfera ochronna aplikowana miejscowo; 6 -
przetopiony materiat; 7 - podtoze (moze by¢ ruchome), 8 - wigzka lasera; 9 - strumien proszku
w gazie no$nym (ochronnym); 10 - gtowica; 11 - suwnica; Zrédto: Opracowanie wtasne na
podstawie [18] 26

5. Udziat poszczegdélnych krajow i regiondw w swiatowym rynku wytwarzania przyrostowego
wmln USD (a) oraz struktura procentowa trzech najwiekszych rynkéw wytwarzania
przyrostowego (b); Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie danych z [23] oraz [24] 29

6. Udziat procentowy poszczegdélnych technologii w rynkach wytwarzania przyrostowego;
Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie danych z [23] 31

7. llustracja pogladowa przedstawiajgca grupy parametrow, ktére mozna zmodyfikowaé
podczas wytwarzania przyrostowego hipotetycznego elementu; Zrédto: Opracowanie wtasne na
podstawie instrukcji uzytkownika programu Materialise Magics 23.01 36

8. Gtéwne grupy parametréow procesowych oraz ich relacja wzgledem modelu cyfrowego;
Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie modeli i plikéw procesowych przygotowanych
w Materialise Magics 23.01 w ramach pracy 36

9. Modele CAD z naniesionymi $ciezkami lasera wygenerowanymi podczas preprocessingu dla:
a) modelu zawierajgcego cienkie $cianki o grubosci 0,2 mm drukowanego za pomoca
pojedynczych Blocked Paths; b) objetosciowego modelu prébki wytrzymatosciowej o szerokosci
10 mm wypetnionego hatchingiem 39

10. Zachowanie wigzki idealnego lasera gaussowskiego w przestrzeni: tworzenie sie
przewezenia i dywergencja wigzki (géra); zmiana w intensywnosci wigzki w rzucie poprzecznym
na wysokosci z (Srodek); zaleznos$¢ irradianciji I(r, z) od odlegtosci od osi lasera r na danej
wysokosci z (dét); Zrédto: Opracowanie wtasne przy uzyciu matplotlib na podstawie réwnan z
[58]. 4

11. Model przedstawiajacy interakcje ze ztozem proszkowym wg Wang i in. — czesé
promieniowania ulegajgca serii odbi¢ do momentu catkowitej wewnetrznej absorbcji energii
oraz cze$é ulegajaca odbiciu poza ztoze; Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [63].

42

12. Schemat rzeczywistych zjawisk zachodzacych w jeziorku tworzgcym sie podczas procesu L-
PBF na podstawie publikacji T. Chena (a) zestawiony z wynikiem symulacji jeziorka (b) -
ksztattem, gradientem temperatur oraz polem predkosci (widoczne pionowe ruchy
konwekcyjne) dla stali 316 z uzyciem 210 W mocy oraz szybkosci skanowania 12,7 mm-s™;
Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie publikacji Chena i Manvatkara [67], [68] 44

13. Schemat przedstawiajacy ksztatt i umiejscowienie zaznaczonej na czerwono porowatosci:
a) typu LOF w trybie przewodnictwa przy ptytkim jeziorku oraz b) porowatosci sferycznej w trybie
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keyhole z gtebokg penetracja lasera w ztoze proszkowe i nizsze warstwy druku; c) przyktadowe

rozmieszczenie poréw typu keyhole wzdtuz sciezki lasera na podstawie tomograficznej

rekonstrukeji z publikacji W. E. Kinga; Zrodto: Opracowanie wtasne na podstawie [73], [74]
47

14. llustracja zZrédet chropowatosci w technologii L-PBF: a) przyblizenie modelu CAD do stosu
prostopadto$ciennych warstw o grubosci d; b) przyspawane czastki proszku pochodzace ze
ztoza o srednicach opisywanych przez znany rozktad wielkosci; ¢) nieregularnos¢ ksztattu
przetopionych warstw wynikajgca z dynamiki procesu opisanej we wczesniejszych rozdziatach;
Zrédto: Opracowanie wtasne na podstawie [78], [79] 49

15. Czynniki wptywajace na powstawanie peknieé w technologii L-PBF; Zrédto: Opracowanie
wtasne na podstawie [80], [81], [83], [84] 51

16. Przekroj wzdtuzny tadunku zawierajgcego wktadke kumulacyjna o kacie rozwarcia stozka 6.
Czerwong strzatkg zaznaczono kierunek deformacji stozka oraz tworzenia strumienia
penetrujgcego cel; Zrédto: [95] 54

17. Liczba rekordéw w wyszukiwarce Web of Science dla wybranych stopéw metali
w perspektywie lat, na podstawie zapytan z Tab. 1 59

18. Schemat ogdlnego postepowania podczas opracowywania technologii druku dla nowego
stopu stosowany w niniejszej pracy badawczej wraz ze spisem wykonanych dziatan w ujeciu
chronologicznym dla kazdego z badanych stopéw 70

19. Zestaw do pomiaru sypkosci od Nikon SLM Solutions wraz z rysunkiem technicznym; Zrédto:
Opracowanie wtasne 72

20. Schematyczne przedstawienie badanej przestrzeni parametréw druku wraz z punktami
rozpatrywanych strategii 75

21. Prébki struktur komorkowych spiekanych za pomoca strategii XA4 76

22. Strategie druku cienkosciennego zaproponowane w ramach pracy wraz z ich
umiejscowieniem w przestrzeni parametrow procesowych wzgledem strategii objetosciowych
(a); Zaproponowany ksztatt prébek do optymalizacji strategii objetosciowych (b) oraz strategii
cienkosciennych (c) 78

23. Schemat CCD dla dwodch czynnikéw; niebieskie punkty odpowiadajga czastkowemu
schematowi czynnikowemu (ang. Fractional Factorial Design, FFD), gdzie parametry przybieraja
dwie wartosci skrajne jednoczesnie (np. 1, -1); czerwone punkty to dodatkowa podjednostka,
w ktérej zawsze tylko jeden parametr przybiera warto$¢ skrajng #(1+a), gdzie alfa zalezy od liczby
czynnikéw iich pozioméw. Dla trzech czynnikéw, schemat staje sie tréjwymiarowy i stanowi
szescian wpisany w kule; Zrédto: [156] 79

24. CCD rzeczywistego eksperymentu wykonanego w ramach pracy dla stopu CuCr1Zr 82
25. Platformy procesowa z prébkami do badan wytrzymatosci na rozcigganie (a), chropowatosci

w funkcji nachylenia (graniastostupy pochyte) oraz przewodnosci elektrycznej (prety) (b)
89

26. Uktad do pomiaru przewodnosci ztozony z generatora pradu statego, woltomierza oraz
amperomierza 91

27. Zdjecie mikroskopowe proszku CuSn10P przy powigkszeniu 100x w kontrascie elektronéw
wtérnych SE wraz z dyfraktogramem 94

28. Zdjecia mikroskopowe ptytek drukowanych strategiami P1 - P4 w orientacji pionowej (V) wraz
z obrazami po binaryzacji, ktére postuzyty do obliczenia porowatosci 95

29. Dyfraktogramy rentgenowskie: dla prébek wydrukowanych strategiami P1 — P4 w orientacji
poziomej (H) i pionowej (V) (a) oraz szczegétowy dyfraktogram dla optymalnej strategii P1 (b).
98
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30. Analiza SEM i EDS probki P1 H: zdjecie w pow. 15000x z widocznymi niewielkimi
segregacjami (punkt 2.) zawierajagcymi 16,61% wag cyny wzgledem 11,53% wag.
zaobserwowanych w otoczeniu (punkt 1.) (a); mapy rozktadu pierwiastkéw: zdjecie zrodtowe (b),
Sn (c), Cu (d) 99

31. Krzywe polaryzacji dla prébek stopu CuSn10P drukowanych strategiami P1 — P4 w orientacji

poziomej, H(a) i pionowej, V (b) wraz z panelami przedstawiajgcymi réznice miedzy orientacja H

iV dla strategii P1 (c) oraz mikrostruktury badanych prébek: litej P1 (d) oraz porowatej P3 (e)
101

32. Analiza materiatowa wyjsciowego proszku CuNi2SiCr: dyfraktogram (a); zdjecia SEM
w kontrascie masowym przy powiekszeniu 150x (b) i 1000x (c) widmo EDS (d); mapy rozktadu
pierwiastkéw: miedzi (e), niklu (f), chromu (g) oraz krzemu (h) 103

33. Pomiary gestosci wykonane w ramach pierwszej fazy optymalizacji strategii druku dla stopu
CuNi2SiCr z podziatem na orientacje pozioma (H) i pionowa (V); kolorem zielonym zaznaczono
przedziat 99,5 - 100,0% gestosci uzytego proszku; stupki btedéw stanowig wartos¢ btedu
standardowego pomnozong przez wspoétczynnik t-studenta dla prawdopodobienstwa testowego
(p) 0,05 (C195%) 104

34. Zestawienie zdje¢ mikroskopowych dla ptytek w orientacji poziomej drukowanych
strategiami 1-7 ze stopu CuNi2SiCr wraz ze schematycznym przedstawieniem zmian
w parametrach miedzy strategiami 106

35. Zestawienie zdje¢ mikroskopowych dla ptytek w orientacji pionowej drukowanych
strategiami 1-7 ze stopu CuNi2SiCr wraz ze schematycznym przedstawieniem zmian
w parametrach miedzy strategiami 107

36. Zestawienie rzeczywistego obrazu mikroskopowego dla prébki drukowanej strategia
5w orientacji poziomej oraz obrazu powstatego przez natozenie i pomnozenie 4 kolejnych
widokéw warstw wyeksportowanych z oprogramowania do wizualizacji $ciezek lasera na
podstawie pliku wsadowego; widoczna periodyczna siatka prostopadtych sciezek o odstepie
odpowiadajacym uzytemu parametrowi hatch distance 108

37. Dyfraktogramy rentgenowskie dla pierwszego zestawu prébek drukowanych w orientacji
poziomej i pionowej strategiami nr 1-7 109

38. Wyniki pomiaru gestosci hydrostatycznej dla strategii 5.1 - 5.10 w ramach drugiej serii
optymalizaciji strategii druku; kolorem zielonym zaznaczono zakres 99,5-100% gestosci uzytego
proszku 109

39. Pomiary twardosci HV5 dla ptytek drukowanych strategiag 5.6 poddanych réznym obrébkom
cieplnym opisanym w Tab. 5. 111

40. Struktury periodyczne zbadane w ramach pracy wraz ze stopniem wypetnienia przestrzeni
115

41. Wyniki pomiaréw gestosci hydrostatycznej dla ptytek drukowanych strategia XA4 po
obrébkach cieplnych i cieplno-mechanicznych (AP — stan podstawowy (ang. as printed), HIP —
prasowanie izostatyczne na goraco, AT — starzenie, ST — przesycanie) 116

42. Proces wyznaczania gestosci na podstawie zdje¢ mikroskopowych w zaleznosci od wybranej
wartosci progowej binaryzacji: zdjecie bazowe w skali szarosci > histogram przedstawiajacy
licznos$¢ pikseli o danej jasnosci z zakresu 0 — 1 > zdjecie po binaryzacji z wartoscig progowa
zaznaczong na zielono > zdjecie po binaryzacji z wartoscig progowa zaznaczong na zielono z
odcietym szumem, ktérego préog zaznaczono na czerwono. 117

43. Wyniki pomiaru gestosci metoda binaryzacji obrazu dla ujecia makro oraz powiekszenia
200x, dla ptytki drukowanej w orientacji poziomej strategig XA4 118

44. Wyniki pomiaru gestosci metoda binaryzacji obrazu dla ujecia makro oraz powiekszenia
200x, dla ptytki drukowanej w orientacji pionowej strategig XA4 119
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Rys. 45. Wykres twardosci HV5 dla ptytek drukowanych strategia XA4 po obrdbkach cieplnych
i cieplno-mechanicznych 120

Rys. 46. Wyniki préby sciskania w postaci funkcji obcigzenia od przemieszczenia dla struktur
periodycznych wydrukowanych strategig XA4 w stanie podstawowymi i po obrébkach (AP — stan
as printed, AT - starzenie, HIP — Hot Isostatic Pressing). 123

Rys. 47. Wyniki préby sciskania w postaci funkcji naprezenia od odksztatcenia procentowego dla
struktur periodycznych wydrukowanych strategia XA4 w stanie podstawowymi i po obrébkach
(AP - stan as-printed, AT — starzenie, HIP — Hot Isostatic Pressing). 124

Rys. 48. Wyniki préb sciskania dla struktur drukowanych strategia XA4 przed i po obrobkach
cieplnych przedstawione w formie mapy wtasciwosci: wytrzymatosci wtasciwej oraz sztywnosci
wtasciwej wraz z btedami standardowymi; niebieska linig zaznaczono ogdélny liniowy trend dla
danych 125

Rys. 49. Poréwnanie z wynikami Oropezy: osiggnieta porowato$¢é materiatowa stopu CuNi2SiCr
(niebieska gwiazdka) na tle badan Oropezy (a); osiagniety modut Younga na tle badan Oropezy
po uwzglednieniu porowatosci materiatowej jak i geometrycznej drukowanych komorek
(niebieska gwiazdka);Zrédto: Dane wtasne naniesione na badania Oropezy i in. [179]
Reproduced with permission from Springer Nature 126

Rys. 50. Zdjecie testowej platformy drukowanej przy uzyciu strategii 5.6. po zastosowaniu poprawek
na downskin ze strategii XA4. Widoczne otwory drukowane bez uzycia podpér, znieksztatcone
w gornej czesci geometrii, z krawedziami bocznymi zapadnietymi do srodka 128

Rys. 51. Prébki do badan nad optymalng strategig druku elementéw cienkosciennych: czerwonym
obrysem zaznaczono 18 zestawdw ztozonych z trzech blaszek do pomiaréw gestosci metoda
hydrostatyczng; czarnym obrysem zaznaczono 4 zintegrowane prébki zawierajgce 18 Sciezek
drukowanych kazdg z rozpatrywanych strategii 129

Rys. 52. Wyniki pomiaréw gestosci metodg hydrostatyczng dla prébek cienkosciennych
drukowanych strategiami 1 - 18 z materiatu CuNi2SiCr; dotgczony wynik nieparametrycznego
testu Kruskala — Walisa wykazat brak statystycznie istotnych réznic w gestosci 130

Rys. 53. Schemat dziatania zastosowanego skryptu 131

Rys. 54. Wynik dziatania skryptu na pojedynczej sciezce lasera: program wykrywa punkty krawedzi
ioblicza na ich podstawie proste regresji; roznice w poziomej odlegtosci miedzy wykrytymi
punktami i punktami prostej sg usredniane w celu policzenia chropowatosci Rqs; na 0o$ centralng
Sciezki nanoszona jest Srednia szeroko$¢ (obszar czerwony) oraz S$rednia szerokos¢
pomniejszona o dwa odchylenia standardowe (obszar zielony). 132

Rys. 55.Wyniki pomiaréw szerokosci scianek oraz chropowatosci lewej i prawej krawedzi dla
przetestowanych strategii druku 132

Rys. 56. Ranking strategii druku pod wzgledem statystyki procesowej score z pominieciem strategii
skutkujgcych nieciagtosciag sciezki 133

Rys. 57. Mapa cieplna obrazujgca wptyw parametréw procesowych na szeroko$é drukowanych
Scianek. W gérnym lewym rogu komoérek znajduje sie numer uzytej strategii dla wyniku
opisanego kolorem biatym; ponizej platforma procesowa z wydrukami testowymi — widoczne
efekty strategii znajdujacej sie ponizej progu integralnosci 134

Rys. 58. Test roztworéw polerskich na ptytach ze stopu CuNi2SiCr (a), rezultat polerowania
neutralnego dla struktur komoérkowych badanych w ramach pracy (b) oraz przyktadowego
demonstratora (c) 137

Rys. 59. Wptyw obrébek powierzchniowych na parametr Rqs $cianek o réznych nachyleniach
drukowanych w technologii L-PBF ze stopu CuNi2SiCr. Stupki btedéw przedstawiajg przedziat
ufnoscidlap=0,05 138
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60. Wptyw obrébki wibrosciernej na parametr R, $cianek o réznych nachyleniach drukowanych
w technologii L-PBF ze stopu CuNi2SiCr. Stupki btedéw przedstawiajg przedziat ufnosci dla p =
0,05 139

61. Profile powierzchni dla prébek poddanych obrébce wibrosciernej (gérny rzad) oraz
polerowaniu chemicznemu (dolny rzad) z podziatem na warstwe wierzchniag (upskin, kolumna
lewa), pionowa $cianke boczng (border, kolumna srodkowa) oraz powierzchnie spodnig
(downskin, kolumna prawa). 140

62.Dyfraktogram rentgenowski probki proszku recyrkulowanego (proszek A) i nowego,
przechowywanego w pojemniku z pochtaniaczem (B) 142

63. Krzywe TG w zakresie 50-600°C dla proszku recyrkulowanego (a) oraz nowego (b) oraz krzywe
DTA w zakresie 200-1200°C dla proszku recyrkulowanego (c) oraz nowego (d) 143

64. Wykres efektow gtéwnych: réznica w sredniej gestosci dla dwodch skrajnych wartosci danego
parametru wraz z przedziatem ufnosci 95% 145

65.Wykres interakcji — zmiany S$redniej gestosci dla skrajnych wartosci parametréw
procesowych (1/-1); wykresy réwnolegte sugeruja brak interakcji, a przecinajace sie wskazuja na
interakcje miedzy parametrami 145

66. taczny schemat obu wykonanych DoE osadzonych w przestrzeni parametrycznej
z zaznaczonym limitem mocy urzadzenia SLM125HL, kierunkami najwiekszego wzrostu gestosci
obliczonymi wedtug metodyki steepest ascent oraz wektorem [2, -2, -1], o ktdry przesunieto
centrum DoE_2 148

67. Gestos¢ hydrostatyczna ptytek drukowanych w ramach DoE_2 z wartoscig s$rednig
i niepewnoscig pomiaru dla powtdrzonych punktéw centralnych 148

68. Wyniki pomiaru gestos¢ wzglednej na podstawie zdje¢ mikroskopowych dla strategii
wytypowanych w DoE_2 149

69. Wybrane zdjecia mikroskopowe prébek drukowanych strategiami 25, 32, 36 i 39 wykonanych
w powiekszeniu 50x wraz z odpowiadajgcym obrazem po binaryzacji z naniesiong wartoscia
porowatosci 150

70. Wykresy diagnostyczne modelu regresyjnego: rozktad reszt w funkcji wartosci
przewidzianych i kolejnosci obserwacji oraz wykres kwantyl — kwantyl. 153

71. Wyniki pomiaréw twardosci HV5 na ptytkach ze stopu CuCr1Zr przed i po obrébkach
cieplnych 157

72. Wktadka kumulacyjna o geometrii stozkowej wydrukowana w technologii L-PBF w ramach
projektu NMATDRILL; cyfrowy model (a) oraz gotowy wydruk (b) 159

73. Wktadka kumulacyjna o geometrii sferycznej wydrukowana w technologii L-PBF: kolista
wada po stronie zewnetrznej i wewnetrznej (a, b); zrédto wady uchwycone przez system
rejestracji bteddéw (c) oraz kamere (d); wktadka pozbawiona wady po dziataniach naprawczych
(e, f) 160

74. Pierwszy prototyp stosu radiatoréw z gwintowanymi przytaczami: proces prototypowania
przytacza i geometrii kanatu oraz wirtualna platforma procesowa (a, b); gotowy wydruk (c, d)
162

75. Stos radiatoréow modutowych wydrukowany w ramach pracy doktorskiej ze stopu CuNi2SiCr:
widok przekroju kanatu (a) wraz z wirtualng platforma procesowg (b); ostateczna wersja
0 zageszczonym ozebrowaniu i gtadkich przytaczach (c, d) 163

76. Probki podtozy katalitycznych o wypetnieniu struktury diamentu i heksagonalnym,
o wymiarach dopasowanych do reaktora pomiarowego; na zdjeciach widoczne sg réwniez
pierwsze prototypy blokéw absorberéw EMI 164

77. Wynik prototypowania celki w technologii SLA 165
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78. Prototypowanie celki pomiarowej w technologii L-PBF: drzwiczki celki, obrecz mocujgca
oraz elementy pomocnicze (a — d); korpus celki z wadliwym kotnierzem (e — h); poprawiony
korpus celki ze sfazowaniami zastepujgcymi kotnierz (i — 1) 166

79. a) Ostateczna wersja modelu przystawki ekranujgcej zaktécenia elektromagnetyczne wraz
ze zdjeciami gotowej celki; b) rzeczywista czes¢ przenikalnosci elektrycznej oraz przewodnictwo
elektryczne wyznaczone w funkcji czasu naswietlania prébki promieniowaniem UV zmierzone
z zastosowaniem wydrukowanej w technologii SLM przystawki ekranujgcej zaktécenia
elektromagnetyczne 166

80. Pierwsze proby technologiczne paneli EMI: a) prébki panelu o zwiekszonym gabarycie; b)
prébki po pocieciu; c) Wptyw strat zwigzanych z przeciekami elektromagnetycznymi na wartosc¢
SE (widoczne oscylacje zwigzane ze stratami na uszczelnieniu elektromagnetycznym) 167

81. Wydruki probek paneli EMI ze stopu CuCr1Zr: a) Nieudana préba z uzyciem strategii 36;

b) Udana préba z uzyciem strategii 25 i nachylenia wzgledem platformy procesowej; c)

Przeskalowanie modelu w celu petnego wykorzystania objetosci drukarki; d) Gotowe prébki
168

82.Wyniki pomiaréw: a) Wydajnos¢ ekranowania EMI wyznaczona dla paneli wentylacyjnych
EMC o zmiennej grubosci w przedziale od 3 do 10 mm; b) Wydajnos¢ ekranowania EMI oraz
odbicie, przepuszczalnosé i absorpcja promieniowania mikrofalowego wyznaczona dla 5 mm
panelu przed obrébka cieplng; c) Wydajnosé ekranowania EMI wyznaczona dla 3 mm panelu
przed oraz po obrébce cieplnej wraz z wydajnoscig ekranowania wyznaczong dla struktury
kompozytowej zawierajgcej nanoczgstki Fe;O,; d) Absorpcja (A) wyznaczona dla 3 mm panelu
przed obrébka cieplng oraz dla struktury kompozytowej zawierajgcej nanoczastki Fe;Oq4
169

83. Zdjecia makroskopowe przedstawiajgce: a) detal o przekroju cylindrycznym przygotowany
do procesu przecinania metoda water jet; b) wydrukowane poétprodukty oraz wyciete
i wypolerowane panele wentylacyjne EMC 170

84. Demonstracja dziatania mieszaniny polerskiej na elementy drukowane ze stopu CuCr1Zr: a)
polerowanie ze stanu as-printed: przed i po; b) polerowanie czesci piaskowanej: przed i po; c)
poréwnanie czegsci utlenionej (AP) i piaskowanej (Piask) z polerowanymi 171

85. Prototypy wykonane w ramach pracy doktorskiej: a), b) Wktadki kumulacyjne ze stopu
CuSn10P na potrzeby NMATDRILL drukowane strategia P1; c) Stos radiatorow modutowych
z CuNi2SiCr drukowany strategia 5.6; d) Podtoza katalityczne ze stopu CuNi2SiCr drukowane
strategia 5.6 (ramka) oraz XA4 (wypetnienie struktury diamentu) lub 29 (cienkoscienne
wypetnienie heksagonalne); e) Celka pomiarowa spektroskopu dielektrycznego ze stopu
CuCr1Zr drukowana strategig 25, f) Probki CuCr1Zr przed i po procesie opracowanego
polerowania chemicznego bedgcego przedmiotem zgtoszenia patentowego, g), h) Kratki
wentylacyjne o wtasciwosciach ekranujgcych ze stopu CuCr1Zr drukowane strategia 25
173
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10. Wyniki opracowania statystycznego dla danych z pomiaréw twardosci obrobionych ptytek
111

11. Wyniki pomiaréw przewodnosci probek drukowanych ze stopu CuNi2SiCr o dwdch réznych
przekrojach; niepewnosc¢ rozszerzona ze wspoétczynnikiem rozszerzenia k=2 112

12. Srednie masy, objetosci i gestosci struktur wraz z niepewnosciami standardowymi oraz
zrzeczywista i teoretyczng gestosciag wzgledna 121

13. Zagregowane, Srednie wartosci modutu Younga E, umownej granicy plastycznosci ggz oraz
wytrzymatosci na sciskanie 0 max Wraz z przedziatami ufnosci 95% dla drukowanych struktur
komoérkowych przed i po obrébkach 122

14. Zaktualizowana lista strategii uzytych w ramach DoE_1 i DoE_2 wraz z wynikami gestosci.
Kolorem zielonym zaznaczono strategie wyselekcjonowane do oceny mikroskopowej, w tym
kolorem ciemnozielonym oznaczono strategie uznang za optymalng (nr 25) 147

15. Wyniki testu ANOVA typu Il dla proponowanych predyktoréw 154
16. Dane ogdélne modelu 155

17. Analiza btedu oraz istotnosci czynnikéw modelu 155

18. Statystki dodatkowe modelu 156

19. Wyniki pomiaréw przewodnosci probek drukowanych ze stopu CuCr1Zr o dwdch réznych
przekrojach; niepewnos¢ rozszerzona ze wspétczynnikiem rozszerzenia k=2 157

20. Zestawienie optymalnych parametréw procesowych dla badanych materiatéw: moc wigzki
P, szybkos¢ skanowania V, hatch distance h, grubo$é warstwy d, objetosSciowa gestos¢ energii
VED, gestos¢ wzgledna (met. hydrostatyczna) pwzgz niepewnoscia rozszerzona 95%, srednia
grubosc¢ scianki w dla strategii liniowej z niepewnosciag rozszerzong 95% 174

21. Parametry obrébki cieplnej opracowanej dla wybranych stopow wraz z uzyskang poprawa
parametréw materiatowych: temperatura T, czas t, twardos$¢ Vickersa poczatkowa i po obrébce
HV5,, HV5yr oraz konduktywnos$é poczatkowa i po obrébce o9, our; niepewnosé rozszerzona ze
wspoétczynnikiem rozszerzenia k=2 174

22. Wptyw opracowanych obrobek wykanczajgcych na chropowatos¢ R, stopu CuNi2SiCr;
w przypadku polerowania przyjeto srednig wartosé Ra sposréd wszystkich nachylen z zakresu
70-110° dla danej obrébki; dla obrébki $ciernej podano srednig warto$¢ z zakresu nachylen 80-
100°; dla wartosci srednich podano CI95% 174
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