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WYKAZ WAZNIEJSZYCH OZNACZEN

Oznaczenia pochodzace z alfabetu lacinskiego

3D trojwymiarowy (ang. three-dimensional);
BJ natryskiwanie wigzace (ang. Binder Jetting);
BET metoda adsorpcyjna stuzaca okresleniu powierzchni wlasciwej z zastosowaniem

izotermy Brunauera-Emmetta-Tellera, m%g;

BJH metoda Barretta-Joynera-Halendy stosowna w celu wyznaczenia funkcji
rozktadu objetosci porow;

CAD projektowanie wspomagane komputerowo (ang. Computer Aided Design);

Cppowder ciepto wlasciwe proszku zastosowanego do druku, J/kg-K;

D1o srednica wyznaczajaca 10% objetosci zbioru czastek, um;

Dso srednica wyznaczajaca 50% objetosci zbioru czastek, um;

Dgo srednica wyznaczajaca 90% objetosci zbioru czastek, um;

dg/dt przeptyw ciepta, mW;

DTG termograwimetryczna krzywa ro6zniczkowa (ang. derivative thermogravimetric),
%/min;

dV/dR, krzywa rozktadu objetosci poréw, cm®/g-nm;

EDS spektroskopia dyspersji energii promieniowania rentgenowskiego

(ang. Energy Dispersive X-ray Spectroscopy);

Effneater wydajnos¢ urzadzenia, %;

Eneater energia zuzywana przez grzatke, Wh;

Enheating energia zuzywana podczas nagrzewania proszku/spiekania, Wh;
Emaintain energia potrzebna do utrzymania temperatury w suszarce/piecu, Wh;
Euncap energia zuzywana przez glowicg drukujaca, Wh;

f wspotczynnik ksztattu okreslajacy stopien wydiluzenia;

FT-IR spektroskopia w podczerwieni z transformacja Fouriera

(ang. Fourier Transform Infrared Spectroscopy);

h wysokos¢ ostrostupa $cietego, cm;

ext wspotczynnik konwekceji na zewnatrz suszarki/pieca, W/m#K;
hint wspotczynnik konwekeji wewnatrz suszarki/pieca, W/m?-K;
Hiayer wysokos$¢ warstwy, um;

Hpart wysokos¢ czesci, um;

Kot stata Gibbsa-Thomsona, K-nm;
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| dtugos¢ profilu, pm;

Iy pierwotna dtugo$¢ boku, mm;
P} dhugos$¢ boku po procesie obrobki termicznej, mm;
L skurcz liniowy, %;
LCA ocena cyklu zycia (ang. Life-Cycle Assessment);
LCI inwentaryzacja cyklu zycia (ang. Life-Cycle Inventory);
m masa probki, g;
m; masa suchej probki mierzona w powietrzu, g;
mz masa nasgczonej probki mierzona w zanurzeniu W cieczy immersyjnej, g;
ms masa nasaczonej probki mierzona w powietrzu, g;
micro-CT rentgenowska mikrotomografia komputerowa
(ang. Micro-Computed Tomography);
Mbinder masa spoiwa, kg;
Meieaner masa $rodka czyszczacego, kg;
M powder masa proszku, Kg;
Niayer liczba warstw;
P1, P2 pola powierzchni podstaw ostrostupa $cietego, cm?;
Pe porowatos¢ catkowita, %;
Po porowatos$¢ otwarta, %;
P, porowatos¢ zamknigta, %;
Pmax maksymalna moc grzatki, W;
Poven/fumace zuzycie energii przez suszarke/piec, W;
Puncap moc glowicy, W;
PSD rozktad wielkoSci czastek proszku (ang. Particle Size Distribution);
Ra $rednie arytmetyczne odchylenie profilu, pm;
Roven/furnace opor cieplny $ciany suszarki/pieca, m>K/W;
Rp promien porow, nm;
Rq srednie kwadratowe odchylenie profilu, pm;
ROI region zainteresowania (ang. Region of Interest),
obszar poddany analizie w metodzie tomografii komputerowej;
Soven/furnace powierzchnia wewngtrzna suszarki/pieca, m?;
Sa srednie arytmetyczne odchylenie wysokosci nieréwnosci powierzchni od

ptaszczyzny odniesienia, um;

Sq srednie kwadratowe odchylenie wysoko$ci nierownosci powierzchni od
ptaszczyzny odniesienia, um;
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Sku
Ssk
SEM
TG

thcrease
tlayer
tmaintain
tprinting
tprintlayer
T

Text

Tm

TmO
Tmaintain
Tmean
Tmax
Tonset

Toven/furnace

VDb/Ciayer
Vo

Vs
XRD
XRF

XY
YZ

kurtoza, wspotczynnik skupienia rozktadu wysokosci topografii powierzchni,
sko$nos¢, wspotczynnik skosnosci rozktadu wysokosci topografii powierzchni;,
skaningowa mikroskopia elektronowa c;

analiza termograwimetryczna (ang. thermogravimetry), %;

calkowity czas trwania faz wzrostu temperatury, h;

$redni czas pomigdzy drukiem dwoch kolejnych warstw, h;

czas trwania fazy wytrzymywania, h;

czas trwania procesu drukowania, h;

$redni czas wydruku jednej warstwy, h;

temperatura, K;

temperatura zewnetrzna, K;

temperatura topnienia lodu w porach, K;

temperatura topnienia lodu na zewnatrz porow, K;

temperatura etapu wytrzymywania, K;

$rednia temperatura podczas procesu nagrzewania, K;

temperatura, w ktorej szybkos¢ topnienia lodu jest najwyzsza, K;
temperatura poczatku przemiany fazowej, K;

temperatura wewnatrz suszarki/pieca, K;

objeto$¢ spoiwa/$rodka czyszczacego zuzyta na warstwe, m?;

objeto$¢ ostrostupa $cietego, cm?;

objetosé szeScianu, cm?;

dyfrakcja rentgenowska (ang. X-Ray Diffraction);

rentgenowska spektroskopia fluorescencyjna (ang. X-Ray Fluorescence);

o$ odpowiadajgca kierunkowi rozprowadzania proszku przez rolke obrotowa,
o$ odpowiadajgca kierunkowi aplikacji spoiwa przez gtowice drukujaca;

0$ odpowiadajgca kierunkowi drukowania probki;

plaszczyzna, na ktorej rozprowadzano kolejne warstwy proszku;

ptaszczyzna prostopadta do ptaszczyzny XY.
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Oznaczenia pochodzace z alfabetu greckiego

B
AH(T)
p(T)
Pbinder
Pc
Pcleaner
Pg

Pp

Pt

Pw

A

A

0

Wykaz pojeé
czesS¢ zielona
czes¢ brgzowa

czes¢ spiekana

szybkos$¢ zmian temperatury, K/s;

zmiana entalpii topnienia lodu w zaleznosci od temperatury, J/g;
gestos¢ wody zamarznigtej w porach, g/cm3;
gestos¢ spoiwa, g/cm3;

gestos¢ cieczy, glem?;

gesto$¢ srodka czyszczacego, g/cm?;

gesto$¢ wyznaczona metodg geometryczng, g/cm?;
gesto$é pozorna, g/cm?;

gesto$¢ teoretyczna, g/cm?;

gesto$¢ wzgledna, g/cmd;

dhugosé fali promieniowania rentgenowskiego, A;
dhugos¢ fali odciecia;

kat dyfrakcji.

wydrukowana czg$¢, przed procesem wygrzewania i spiekania;
wydrukowana cze$¢ po procesie wygrzewania, przed spiekaniem;

wydrukowana czg$¢ po procesie spiekania;

powierzchnia gorna  plaszczyzna XY probki;

powierzchnia boczna ptaszczyzna YZ probki;

Srednia proznia

wysoka proznia

proznia na poziomie 2x 107 mbar (zastosowana w 1 i 2 etapie badan);

proznia na poziomie 1x10°® mbar (zastosowana w 3 etapie badan).

Oznaczenia proszkéw/mieszanek proszkowych/wytworzonych préobek

ALC100
AL160
ALC100:AL160

50 um:20 um

70 um:20 um

AL160:ALC100

proszek aluminium o $redniej wielkosci ~ 20 um;
proszek aluminium o $redniej wielkosci ~ 60 um;

mieszanka utworzona z proszkéw ALC100 oraz AL160 w udziale
masowym 73:27;

mieszanka utworzona z proszkéw o Dgg wynoszacym
50 um oraz 20 um potaczonych w udziale masowym 73:27,

mieszanka utworzona z proszkéw o Dgg wynoszacym
70 um oraz 20 pm potgczonych w udziale masowym 73:27,

mieszanka utworzona z proszkow AL160 oraz ALC100 w udziale
masowym 73:27.
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WSTEP

W trakcie ubiegltych kilkunastu lat, a w szczegdlnosci w okresie trwania czwartej rewolucji
przemystowej, nastapita konsolidacja rozwoju zaawansowanych technologii produkcyjnych
z zamystem wytwarzania elementow w oparciu o zréwnowazona produkcje. Innowacje
technologiczne, do ktorych naleza m.in. metody wytwarzania przyrostowego moga skutecznie
spetnia¢ cele w zakresie zrownowazonego rozwoju [1], [2]. Zasadniczo zrownowazony rozwoj
dotyczy globalnych warunkéw ekologicznych (Srodowisko), rozwoju gospodarczego
(technologia) oraz réwnos$ci spotecznej. W procesie produkcyjnym sita napedowa rozwoju
gospodarczego jest zuzycie energii, materiatdw oraz wody. W technologiach wytwarzania
przyrostowego minimalizowana jest ilo§¢ zuzywanego materialu, poprzez wykorzystanie go
wyltacznie do takiego poziomu, jaki wymagany jest do wytworzenia produktu [3]. Kazda redukcja
zuzycia zasobow, badz energii w sektorze produkcji przemystowej stanowi krok w kierunku
zrdwnowazonego rozwoju, poniewaz aktualnie przemystowe procesy produkcyjne stanowia 15%
globalnej konsumpcji energii i 35-40% $wiatowego zuzycia materiatow [4], [5]. Na podstawie
przeprowadzonych obliczen modelowych szacuje sig¢, ze stosowanie addytywnych metod
produkcji w 2025 roku doprowadzi do catkowitych oszczednos$ci na poziomie od 170 do 593
miliardow dolaréw amerykanskich oraz redukcji emisji CO; 0 okoto 130 do 525 ton [6]. Zatem
technologie wytwarzania przyrostowego nie tylko zapewniajg korzysci ekonomiczne, ale takze
zmniejszajg negatywny wptyw na otoczenie [7], [8]. Biorgc pod uwage te aspekty, technologie
przyrostowe mogg by¢ definiowane jako przyjazne dla srodowiska.

Technologia wytwarzania przyrostowego, okreslana rowniez mianem druku przestrzennego
(3D), oferuje mozliwo$¢ wytwarzania dostosowanych do potrzeb konsumenta, wysoce
wydajnych czesci przy jednoczesnej redukcji czasu realizacji i ilosci etapow procesu.
Wytwarzanie addytywne mozna opisa¢ jako: (1) elastyczne, poniewaz daje duza swobode
w procesie projektowania oraz optymalizacji, (2) przyspieszone, gdyz zapewnia szybkie
prototypowanie i skraca cykl produkcyjny, (3) spersonalizowane, poniewaz umozliwia
zindywidualizowang i maloseryjng produkcje, (4) zintegrowane, bowiem gwarantuje
wytwarzanie oraz montaz czg¢$ci w ramach jednego procesu, (5) wydajne, gdyz zapewnia szybka
produkcje przy niskim zuzyciu energii i materiatéw, jednoczes$nie zachowujac wysoka jakos¢
wytwarzanych czgsci, oraz (6) zrownowazone, ze wzglgdu na wysoka efektywnos$¢ energetyczna

i materialowa oraz przyjaznos¢ dla srodowiska [9].

Co wiecej, wedlug ogoélno$wiatowego raportu rocznego przedstawionego przez Wohlers
Associates, globalne przychody z produkcji przyrostowej oraz powigzanych z nig ustug w 2012
roku wyniosty 2,25 miliarda dolarow. W 2016 roku wzrosty do ponad 6 miliardow dolarow, za$
na 2020 rok prognoza zakladala wartos¢ 21 miliardow dolaréw. Podczas wczesnych etapow
rozwoju technologii, produkcje przyrostowa stosowano do wytwarzania prototypow
w srodowiskach badawczo-rozwojowych, z czego odsetek komponentéw funkcjonalnych w 2012
roku wyniost zaledwie 28%. W 2016 roku wzrost do 34%. Aktualnie technologia wytwarzania
przyrostowego zmierza w kierunku produkcyjnym na znaczng skale [10].

Sposrod szerokiej gamy dostgpnych technik wytwarzania addytywnego technologig, ktora
doskonale spelnia wymagania zgodne z idea zrownowazonego rozwoju jest metoda Binder
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Jetting. Polega ona na selektywnym osadzaniu cieklego spoiwa w warstwie materialu

proszkowego i zapewnia wysoka doktadnos¢ wytwarzanych detali, co czyni ja znakomita metoda
produkcji do zastosowan w przemys$le energetycznym, medycznym, czy lotniczym [11].
Technika Binder Jetting kompatybilna jest z wigkszo$cig materiatdw proszkowych, co sprawia ze
z powodzeniem moze zastgpi¢ wiele konwencjonalnych metod produkcji [12].

Wisréd technologii wytwarzania przyrostowego standardowo stosowane sa proszki o ksztatcie
sferoidalnym. Jednakze ksztalt czastek proszku determinuje koszt ich produkcji. Sferyczna
morfologia proszku skutkuje podrozeniem kosztow jego wytwarzania w porownaniu do czastek
nieregularnych. Ponadto analiza danych literaturowych wykazata, ze istnieja jedynie ograniczone
informacje dotyczace mozliwosci wytwarzania czgsci w technologii Binder Jetting
z wykorzystaniem proszkow aluminium lub ich stopow. Zwyczajowo do druku w metodzie
Binder Jetting stosowane sg metale niereaktywne. Natomiast problemem, ktory dotyczy proszkow
aluminium jest ich reaktywnos$¢. Stosowanie takiego materialu wymaga znacznej ostroznosci
zaréwno pod wzgledem bezpieczenstwa operatora urzadzenia, jak i w celu ochrony srodowiska
[13]. Z drugiej strony, aluminium to lekki material, charakteryzujacy si¢ duza wytrzymatoscia
wlasciwa, odpornoscig na korozj¢ oraz dobra przewodnoscig cieplng i elektryczng. Z tego
wzgledu posiada znaczny potencjat jako materiat do zastosowan w urzadzeniach elektronicznych.
Poniewaz metoda Binder Jetting daje mozliwos¢ stosowania proszkow o ksztalcie nieregularnym,
za$ sam proces przebiega w temperaturze nieprzekraczajacej 100°C, przeprowadzono badania
skoncentrowane na analizie mozliwo$ci zastosowania nieregularnego proszku aluminium do
druku w technologii Binder Jetting.

W odniesieniu do tematyki niniejszej rozprawy doktorskiej przeprowadzono optymalizacje
warunkéw drukowania oraz obrobki termicznej cze$ci drukowanych. Poddano analizie
porownawczej wptyw parametréw druku, tj. poziomu nasycenia spoiwem, predkosci przesuwu
rolki obrotowej oraz gruboSci warstwy, stosowanych podczas wytwarzania elementow
trojwymiarowych, na jako$¢ produkowanych czegsci. W kolejnym etapie badan stosujac
zoptymalizowane parametry druku 3D przeprowadzono ocen¢ wplywu rozktadu wielkosci
czastek proszku aluminium na wlasciwosci czesci drukowanych. Finalnie wskazano potencjalne
zastosowanie dla produkowanych czesci aluminiowych. Wykazano w ten sposéb mozliwosé¢
potaczenia technologii umozliwiajacej tworzenie ztozonych geometrii z niededykowanym do tej
metody materiatem wsadowym w postaci proszku aluminium o nieregularnym ksztalcie.
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1. ANALIZA AKTUALNEGO STANU WIEDZY O ZAGADNIENIU

1.1. Wytwarzanie przyrostowe

Technologia wytwarzania addytywnego, zwyczajowo okreslanego mianem druku 3D, to
przysztosciowa metoda produkcji, ktéra pozwala na ksztattowanie konstrukcji o ztozonych
geometriach za pomoca wykorzystania danych modelu CAD  zaprojektowanego
w oprogramowaniu do modelowania trojwymiarowego [14], [15]. Technologia wytwarzania
przyrostowego zostata po raz pierwszy skomercjalizowana w latach 80. XX wieku. Opracowat ja
Charles Hull w procesie okreslanym jako stereolitografia [2], [14]-[16]. Stereolitografia nalezy
do jednej z podstawowych oraz najstarszych metod druku 3D na $wiecie. Metoda ta data poczatek
wielu innym typom technik wytwarzania przyrostowego, ktore zgodnie z normg ASTM F2792-
12a [17] sklasyfikowano wedtug siedmiu gtéwnych kategorii [17], [18]:

» Binder Jetting (BJ, natryskiwanie wigzace) - technologia wytwarzania przyrostowego,
w ktorej ciekly srodek wiazacy jest osadzany selektywnie w celu taczenia materiatow
proszkowych.

» Material Extrusion (ME, wytlaczanie materiatu) — proces wytwarzania addytywnego,
W ktérym materiat jest selektywnie dozowany przez dysze.

» Directed Energy Deposition (DED, ukierunkowane osadzanie wigzka energii) — proces
wytwarzania przyrostowego, w ktérym skoncentrowana energia cieplna, ktorej zrodtem moze
by¢ laser, tuk plazmowy lub wigzka elektronéw, wykorzystywana jest do stapiania
osadzanych na powierzchni detalu materiatow.

» Powder Bed Fusion (PBF, spajanie w zlozu proszkowym) — proces wytwarzania
addytywnego, w ktorym energia cieplna selektywnie stapia obszary ztoza proszkowego.
W porownaniu do metody DED, rozdzielczo$¢ oraz szybko$¢ chtodzenia w technice PBF jest
wyzsza. Ponadto metoda ta nadaje si¢ do budowania mniejszych czesci o bardziej ztozonych
ksztattach i zapewnia lepsze wykonczenie powierzchni [19].

» Material Jetting (MJ, natryskiwanie materiatu) — proces wytwarzania przyrostowego,
w ktorym krople materiatu (np. fotopolimer lub wosk) sg selektywnie osadzane na plycie
konstrukcyjnej oraz utwardzane za pomoca $wiatla ultrafioletowego.

» Sheet Lamination (SL, laminowanie arkuszy) — proces wytwarzania addytywnego, w ktorym
arkusze materiatu sg tgczone w celu utworzenia obiektu.

» Vat Photopolymerization (VP, fotopolimeryzacja kadzi) — proces wytwarzania
przyrostowego, w ktorym ciekty fotopolimer w kadzi jest selektywnie utwardzany przez
polimeryzacje aktywowang §wiattem.

Klasyfikacje technologii druku 3D zaprezentowano na Rysunku 1.
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Rysunek 1. Klasyfikacja metod wytwarzania przyrostowego (opracowanie wlasne na podstawie
pozycji literatury [17], [20])
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W technologiach przyrostowych stosowana jest szeroka gama materiatow, takich jak metale,
ceramika, polimery oraz kompozyty i materiaty hybrydowe. Typ metody druku 3D warunkuje
rodzaj materiatu, ktéry mozna zastosowa¢ w danej technologii. Zestawienie materialow
mozliwych do przetwarzania w poszczeg6lnych procesach produkcji przyrostowej przedstawiono
w Tabeli 1.

Podczas procesu wytwarzania addytywnego metali najpowszechniej stosowane sa surowce
w postaci proszku. Za$ do bezposredniego wigzania materiatow wykorzystywane sa zrodta ciepta
o wysokiej gestosci, takie jak np. laser, wigzka elektronow lub tuk plazmowy [21].

Tabela 1. Wykaz materiatow stosowanych w ramach procesow wytwarzania przyrostowego
(opracowanie wtasne na podstawie pozycji literatury [22])

Proces wytwarzania przyrostowego Materiat
metale i stopy metali
Binder Jetting ceramika
polimery
Material Extrusion Polimery
metale i stopy metali
Direct Energy Deposition ceramika
polimery
metale i stopy metali
Powder Bed Fusion ceramika
polimery
fotopolimery
wosk
materialy hybrydowe
Sheet Lamination metale i stopy metali
ceramika
fotopolimery
ceramika

Material Jetting

Vat Photopolymerization
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Technologie przyrostowe przyczynily si¢ do znacznego rozwoju wielu sektoréw przemystu

poprzez zdolno$¢ do tworzenia warstwa po warstwie zlozonych czgéci trojwymiarowych. Metody
te umozliwiajg szybkie projektowanie i produkcje wytrzymalych czgéci przy minimalizacji
wytwarzania odpadéw [15]. Co istotne, w przeciwienstwie do tradycyjnych metod wytwarzania,
w technologiach addytywnych skomplikowane czgsci mozna wykona¢ w jednym etapie bez
ograniczen zwigzanych z koniecznoscig stosowania bardzo drogich narzedzi badz form. Swoboda
projektowania oraz szybki czas realizacji komponentow o wysokiej wydajnosci powoduje, ze
technologie przyrostowe zyskaly spore zainteresowanie ze strony przemystu lotniczego,
motoryzacyjnego, energetycznego i medycznego [23].

1.2. Technologia Binder Jetting

Proces Binder Jetting to jedna z metod nalezagcych do technologii wytwarzania
przyrostowego, w ramach ktorej sproszkowany materiat rozprowadzany jest w polu roboczym
W postaci warstw, ktdre nastepnie za pomoca $rodka wigzacego sa selektywnie taczone w celu
utworzenia elementu o uprzednio zaprojektowanej geometrii [13].

Technologia Binder Jetting po raz pierwszy opracowana zostata w Massachusetts Institute of
Technology (MIT) i opatentowana przez Emanuela Sachsa w 1993 roku. Profesor Sachs stworzyt
proces, w ktérym wykorzystano proszek typu gipsowego oraz spoiwo glicerynowo-wodne, ktore
osadzane bylo za pomocg termicznych atramentowych glowic drukujacych. Nastepnie
technologia ta zostala skomercjalizowana przez firm¢ Z Corporation, ktora okreslita t¢ metode
jako druk 3D oraz uzupehita proces o mozliwo§¢ druku w pelnym kolorze. Jednakze czesci
wytwarzane przez Z Corporation posiadaly ograniczong integralno$¢ strukturalna, a wigc w celu
zwigkszenia wytrzymatosci infiltrowane byly za pomoca utwardzaczy badz zywic o niskiej
lepkosci. W 1996 roku firma Extrude Hone od Massachusetts Institute of Technology uzyskata
licencj¢ patentowa na rozpoczecie produkeji czesci metalowych z wykorzystaniem technologii
Binder Jetting. W 2005 roku z Extrude Hone wyodrebnita si¢ firma ExOne zajmujaca si¢
produkcjg opartg na druku z piasku oraz z proszkéw stali nierdzewnej infiltrowanej brgzem [13].
Dzis firma ExOne jest $wiatowym liderem w technologii wytwarzania przyrostowego,

dostarczajacym przemystowe systemy zwigzane z drukiem 3D.

Zaleta technologii Binder Jetting jest duza kompatybilno$¢ z wiasciwie kazdym
sproszkowanym materialem, takim jak metale [24], polimery [25], ceramika [26], czy
biomaterialy [27]. Co wigcej, w poréwnaniu z innymi procesami wytwarzania addytywnego
metoda ta charakteryzuje sie stosunkowo duzg szybko$cig ksztattowania czesci. Umozliwia
produkcije czesci do 10 razy szybciej niz selektywne spiekanie laserowe [25]. Technika Binder
Jetting zastosowanie znalazta w przemysle konstrukcyjnym [28], motoryzacyjnym [21],
biomedycznym i systemach dostarczania lekow [29], [30], przemysle odlewniczym [31],
lotniczym [32], elektronicznym [33] oraz w technologii zywnosci [34]. Koncowe wiasciwosci
produkowanych detali w duzej mierze zaleza od samych parametrow procesu, wlacznie
z rodzajem stosowanego surowca oraz procesem tworzenia ztoza proszkowego [12]. W zwiazku
z tym w niniejszym podrozdziale omdéwiono przebieg procesu wytwarzania detali w technologii
Binder Jetting oraz oceniono wplyw cech stosowanego materiatu proszkowego i parametrow
procesu drukowania na efektywno$¢ wytwarzania i jako$¢ finalnych produktow.
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1.2.1. Proces wytwarzania czesci w technologii Binder Jetting

Celem technologii Binder Jetting jest wytworzenie trojwymiarowych cze$ci ze
sproszkowanego materiatu poprzez selektywne osadzanie cieklego spoiwa. Pierwszym krokiem
realizacji tego procesu jest utworzenie rysunku projektowego wytwarzanego obiektu. Cyfrowe
modele CAD detali do druku 3D projektowane sa w oprogramowaniu do modelowania
tréjwymiarowego badz uzyskiwane w wyniku skanowania obiektu rzeczywistego. Tak otrzymany
model cyfrowy dzielony jest na warstwy i zapisywany w uniwersalnym i kompatybilnym
z wiekszoscia drukarek 3D formacie STL (stereolitografia, ang. stereolithography oraz Standard
Tessellation Language lub Standard Triangulation Language) [35]. Schemat procesu
wytwarzania czesci w technologii Binder Jetting zaprezentowano na Rysunku 2.

o

Zasobnik
v proszku

Gtowica drukujaca

Rolka
obrotowa
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Budowa detalu
poprzez
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Rysunek 2. Schemat procesu drukowania w technologii Binder Jetting: (1) przygotowanie
surowcow, (2) osadzanie oraz zageszczanie proszku na ztozu proszkowym, (3) selektywne
nanoszenie cieklego spoiwa, (4) ogrzewanie warstwy proszku i spoiwa, (5) budowa detalu
poprzez powtorzenie krokow 2-4, (6) wygrzewanie, (7) odseparowywanie czesci od
niezwigzanego proszku, (8) spiekanie, (9) gotowy wyréb (opracowanie wiasne na podstawie
pozycji literatury [11], [26], [36])

Przed rozpoczgciem docelowej procedury wytwarzania addytywnego niezbedne jest
przygotowanie materiatu proszkowego, z ktérego tworzona bgdzie zaprojektowana czg$¢, oraz
materialu wigzacego, ktory bedzie taczyt czastki proszku ze sobg. Natomiast sam mechanizm
osadzania jest kluczowym elementem niezawodnego drukowania czesci [12]. Drukowanie
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odbywa si¢ w temperaturze otoczenia, co pozwala eliminowaé defekty wywolane termicznie,
takie jak np. znieksztatcenia [37]. Podczas procesu cienka warstwa proszku rozprowadzana jest

w obszarze pola roboczego. Poruszajgca si¢ przeciwbieznie lub wspotbieznie rolka dystrybuuje
i luzno zageszcza zaaplikowang warstwe proszku. Nastepnie gtowica drukujaca uwalnia ciekle
spoiwo na wyrdwnang w poprzednim etapie warstwe proszku, na ktérej ma powsta¢ detal. W ten
sposOb rozpoczyna si¢ formowanie obicktu [38]. W kolejnym kroku grzatka elektryczna
przesuwa si¢ wzdtuz ztoza proszkowego, aby cze$ciowo wysuszy¢/utwardzi¢ natozong warstwe
przed aplikacja nastgpnej partii proszku. Proces ten wspomaga utrzymanie stalej temperatury
zloza. Na tym etapie istotny jest odpowiedni dobor czasu utwardzania pojedynczej warstwy.
Czynnik ten nalezy dobraé tak, aby spoiwo moglo catkowicie zwigza¢ proszek. W przeciwnym
razie moze nastgpi¢ aglomeracja i przyklejanie si¢ proszku do powierzchni rolki obrotoweyj.
Nieodpowiednio dobrany czas suszenia moze prowadzi¢ takze do pgknie¢ pojawiajacych sie
w ztozu proszkowym. Po zakonczeniu cyklu obejmujacego aplikacje i wyroOwnanie proszku oraz
osadzanie i suszenie spoiwa, pole robocze obniza si¢ o wysoko$¢ jednej warstwy. Replikacja
poszczegblnych etapow opisanego powyzej procesu nastepuje az do ukonczenia budowania
zaprojektowanego detalu [13].

Po sfinalizowaniu etapu drukowania stosuje si¢ etap wygrzewania, podczas ktorego
wysunieta z drukarki 3D tzw. skrzynia robocza zawierajgca wydrukowane obiekty umieszczana
jest w suszarce laboratoryjnej. Proces wygrzewania przebiega w temperaturze ~200°C i trwa
kilka godzin. Czas i temperatura uzaleznione sg zaréwno od objetosci skrzyni roboczej, jak
rowniez od wihasciwosci spoiwa i wielkosci wydrukowanego detalu [39]. Podczas procesu
wygrzewania poprzez mechanizmy sieciowania nastgpuje utwardzenie drukowanych czesci oraz
odparowanie wody [40], [41]. Nastepnie mozliwe jest reczne odseparowanie od ztoza
proszkowego wydrukowanych zielonych czesci. Powierzchnie poszczegdlnych wydrukowanych
czgSci sg czyszczone z wykorzystaniem zestawu pedzli. Wewngtrzne przestrzenie mozna
delikatnie przedmucha¢ za pomocg powietrza. Na tym etapie wymagana jest szczego6lna
ostroznos¢, gdyz czesci charakteryzuja si¢ niedostatecznie wysoka wytrzymatos$cia, co moze
prowadzi¢ do ich uszkodzenia. Co istotne, caty niezadrukowany proszek odzyskany podczas tego
etapu mozna wykorzysta¢ ponownie [12], [13]. Standardowa gestos¢ wzgledna czgsci po procesie
drukowania i wygrzewania miesci si¢ w zakresie od 50% do 60%, konieczne jest zatem ich
zageszczenie w procesie spiekania [42].

Kolejnym krokiem dla czeSci wytworzonych metodg Binder Jetting jest proces spiekania,
w ktorym gltownie poprzez zjawiska dyfuzji mozliwe jest uzyskanie zageszczania oOraz
pozadanych wlasciwosci mechanicznych detalu [43], [44]. W zaleznosci od sktadu chemicznego,
rozktadu wielkosci czastek stosowanego proszku i ich morfologii nalezy odpowiednio dobraé¢
temperaturg¢, czas oraz atmosfer¢ spiekania. Na tym etapie nalezy réwniez zaplanowac etap
wypalania/pirolizy spoiwa. Co istotne, na etapie obrobki termicznej nalezy pod uwage wziacé
pewne czynniki projektowe, ktore okreslaja w jakich tolerancjach wymiarowych powinny
miesci¢ si¢ wymiary czgsci po spiekaniu. Geometria obiektu moze rowniez wptywaé na
skuteczno$¢ usuwania lepiszcza. Natomiast sam proces spickania moze powodowac
znieksztalcenie czedci [13]. Spiekanie odbywa sie w dwodch etapach. Na poczatku procesu
nastepuje odparowanie substancji organicznych zawartych w spoiwie. W trakcie drugiej fazy
nastepuje zaggszcezenie czgéci porowatej [45]. Podczas spiekania transport masy (w szczegdlnosci
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dyfuzja) prowadzi do zmniejszenia swobodnej energii powierzchniowej, a takze zmniejszenia

porowatosci w drukowanej czgsci. W tym przypadku mniejsze czastki proszku, dzigki wyzszej
energii powierzchniowej, sprzyjaja efektywniejszemu spiekaniu detali [46].

W celu poprawy jakosci powierzchni drukowanych elementéw mozna zastosowac¢ obrobke
wykanczajaca [47]. Do technik stosowanych w celu obnizenia chropowato$ci powierzchni mozna
zaliczy¢ m.in. obrobke skrawaniem, piaskowanie, galwanizacj¢, polerowanie, czy infiltracje
powierzchni [13], [48]. Konieczno$¢ oraz typ stosowanej obrobki uzalezniony jest od docelowego
zastosowania detalu wytwarzanego technika Binder Jetting.

1.2.2. Wptyw parametréw procesu Binder Jetting na wtasciwosci wytwarzanych czesci

Parametry drukowania zastosowane podczas wytwarzania elementéw z materiatdw
proszkowych maja znaczacy wplyw na koncowe wiasciwosci produkowanych czesci. Wsrod
parametrow druku istotnych z punktu widzenia technologii Binder Jetting mozna wymienic:
poziom nasycenia spoiwem, predkos¢ druku, grubo$¢ warstwy, €zas suszenia warstwy oraz
orientacja druku.

Poziom nasycenia spoiwem

Spoiwo odgrywa kluczowa role podczas procesu Binder Jetting, gdyz tworzy pozadany
ksztalt detalu poprzez wypehianie przestrzeni miedzyweztowych pomiedzy czastkami materiatu
proszkowego. Lepiszcze przeznaczone do druku musi zatem spetnia¢ takie wymagania jak
odpowiednie wilasciwosci reologiczne, czy zwilzalno$¢ zloza proszkowego w stopniu
wystarczajagcym do odpowiedniego wypelnienia. Spoiwo musi posiadaé sile wigzania
zapewniajacg integralno$¢ strukturalng drukowanych czgséci oraz powinno moc usuwac si¢ w taki
sposob, aby nie pozostawia¢ zadnych §ladow chemicznych [13], [49], [50].

Nasycenie spoiwem jest parametrem opisujacym objetos¢ frakcji lepiszcza w objetosci
pustych przestrzeni ztoza proszkowego [41]. Jest dobierane w sposob eksperymentalny.
Nasycenie spoiwem (%) wyznacza si¢ zgodnie z rownaniem (1) [51]:

Vi Vi
S — binder — binder (1)
Vair (1-PR) X Vsolia

gdzie: S — poziom nasycenia spoiwem, Viinder - udzial objetosciowy spoiwa w drukowanej czesci,
Vair - udziat objetosciowy pustych przestrzeni w drukowanej czesci, Vsoiid - udziat objetosciowy

proszku w drukowanej czegsci, PR — stopien upakowania proszku.

Optymalny poziom nasycenia spoiwem ma kluczowe znaczenie dla uzyskania wysokiej
doktadnosci druku oraz dobrych wiasciwosci mechanicznych materiatu. Zbyt niski poziom moze
powodowa¢ utrudnione taczenie spoiwa z proszkiem, co w efekcie doprowadzi do
niejednorodnosci zloza proszkowego, niedoktadnosci wymiarowej, obnizenia gestosci oraz
wytrzymalo$ci czg¢sci. Natomiast nadmiar lepiszcza moze prowadzi¢ do jego nadmiernego
rozprzestrzeniania si¢ poza drukowany obszar [52], [53]. Zasadniczo zwigkszenie poziomu
nasycenia spoiwem prowadzi do wzrostu wytrzymalosci oraz integralnosci drukowanej probki
[54]. Enetti i in. [55] w swoich badaniach potwierdzili, ze wytrzymalo$¢ czeSci wzrasta wraz ze
wzrostem zastosowanego stopnia nasycenia.
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Podczas procesu drukowania krople plynnego spoiwa, ktore osadzane sa w zlozu
proszkowym, zwilzaja czastki i wypelniaja pory poprzez mechanizmy infiltracji nap¢dzane
cis$nieniem kapilarnym [56]. Dziatanie ci$nienia kapilarnego oraz sit grawitacji powoduje
przeptyw i infiltracj¢ kropli spoiwa do pustych przestrzeni pomiedzy czastkami proszku w celu
uzyskania roéwnomiernego rozktadu [57]. Schemat ilustrujacy przebieg osadzania lepiszcza
w ztozu proszkowym przedstawiono na Rysunku 3. Kropla ciektego spoiwa o wielkoSci
kilkudziesieciu mikrometrow wyrzucana jest przez glowice drukujaca na warstwe proszku.
Spoiwo nastepnie zwilza powierzchni¢ ztoza, a poczatkowa predkosc kropli ulega szybkiemu
rozproszeniu. Rozprzestrzenianie si¢ lepiszcza W ztozu proszkowym moze by¢ wspomagane
energig kinetyczng, co w efekcie prowadzi do powstania sieci ptynnych mostkow, ktore tacza
sgsiadujace ze soba czastki. Nastgpnie spoiwo przenika do ztoza proszkowego wykorzystujac
efekt sily kapilarnej. Po spelieniu warunku réwnowagi zadrukowany obszar proszku jest
jednorodnie nasycony w calej objetosci [13].

(a) Kropla spoiwa (b) Uderzenie kropli (c) Infiltracja spoiwa (d) Dystrybucja spoiwa

Rysunek 3. Schemat penetracji kropli spoiwa w ztozu proszkowym (opracowanie wtasne na
podstawie pozycji literatury [2])

Interakcja pomiedzy ztozem proszkowym a lepiszczem okreslana jest jako kompatybilnosé¢
materiatowa [58] i zalezy od wilasciwosci proszku oraz spoiwa, takich jak lepkos¢, napigcie
powierzchniowe, czy kat styku cieczy z materialem. Ciaglos¢ kropli ptynnego spoiwa oraz
oddziatywanie lepiszcza z proszkiem decyduje o integralno$ci oraz wywiera wplyw na
doktadnos¢ geometrii, wytrzymato$¢ oraz chropowatos¢ czesci [50].

Parab i in. [59] za pomoca synchrotronowej metody obrazowania przeprowadzili badania
procesow fizycznych zwigzanych z aplikacja spoiwa w technologii Binder Jetting. Eksperymenty
wykazaty, ze gdy kropla spoiwa uderza w ztoze proszkowe z duzg predkoscig to powoduje
wyrzucanie czastek proszku z jego powierzchni. Ped, ktory zostaje przeniesiony ze spoiwa na
czastki proszku moze powodowaé zmiany w ztozu proszkowym. Interakcja lepiszcza z proszkiem
w tych warunkach prowadzi do tworzenia si¢ porow podpowierzchniowych. W efekcie moze
pojawi¢ si¢ zauwazalna ciggla przerwa pomig¢dzy nadrukowanymi warstwami i skutkowac
wydluzeniem czasu penetracji spoiwa. Jezeli ilos¢ wyrzucanych czastek jest duza, to powstata
szczelina moze nie zosta¢ uzupekniona kolejng warstwa, co doprowadzi do powstania duzych
porow w drukowanej czesci. Wieksza sktonnos¢ do takiego zachowania majg proszki o duzej
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sypkos$ci. Sa one tatwej wyrzucane ze ztoza proszkowego i moga osiada¢ losowo, powodujac

negatywny wplyw na jakos¢ powierzchni oraz doktadno$¢ wymiarowa. Zasadniczo podczas
drukowania drobnych proszkéw o rozmiarze czastek nieprzekraczajacym 10 pm na etapie
aplikacji spoiwa moga tworzy¢ si¢ aglomeraty, ktore negatywnie wplywaja na jako$é warstwy.
Im mniejsze oraz bardziej nieregularne czastki proszku, tym wigksza bedzie sita kohezji
pomigdzy dwiema czastkami.

Ravel i in. [60] opracowali model predykcyjny uwzgledniajacy kinetyke rozprzestrzeniania
si¢ spoiwa w ztozu proszkowym podczas procesu Binder Jetting. Najszybszy stopien nasycania
lepiszczem nastgpuje w osi Z (prostopadle wzgledem kierunku osadzania proszku w ztozu).
Kropla spoiwa ma tendencj¢ do wnikania glebiej w ztoze proszkowe, kosztem ograniczonego
rozprzestrzeniania si¢ w kierunkach X i Y. Jako$¢ powierzchni rowniez moze znaczaco wplywac
na sposob dystrybucji kropli. W celu zapobiegania kruchosci niespiekanych czgséci, probki
0 mniejszej chropowatosci powierzchni powinny by¢ zorientowane w ztozu wzdtuz kierunku
budowania (0§ Z), aby skutecznie zmaksymalizowaé zawarto$¢ aplikowanego spoiwa, a tym
samym poprawi¢ stabilno$¢ czesci podczas procesu spiekania.

Predkosé rozprowadzania proszku

Predko$¢ rozprowadzania proszku jest gtownym czynnikiem okreslajagcym ogdlng predkosée
drukowania. W ramach tego parametru okresla si¢: predkos¢ powlekania — mm/s (predkosé z jaka
zbiornik przemieszcza si¢ podczas aplikowania proszku na ztoze proszkowe), predkosc¢ rolki —
obr./min (predkos$¢ obrotowa rolki) oraz predko$¢ przesuwu rolki obrotowej — mm/s (predkosé
z jaka rolka porusza si¢ po stole roboczym podczas obracania si¢). W celu wytworzenia spojnych
czeSci, przy jednoczesnym zachowaniu wysokiej wydajnosci, wymagana jest odpowiednia
koordynacja tych czynnikéw [13].

Predko$¢ przesuwu rolki jest czynnikiem wyjSciowym okre§lajacym predkos¢ rolki
rozprowadzajacej proszek na zlozu proszkowym. Zbyt duze predkosci przesuwu rolki moga
prowadzi¢ do powstania w ztozu proszkowym niejednorodnosci polegajacych na rozwarstwieniu
elementu drukowanego oraz znacznej chropowato$ci powierzchni [61]. Interakcja proszku
w zalezno$ci od zastosowanej predkosci podczas drukowania wptywa na finalng gestosé
i wytrzymato$¢ mechaniczng. Parteli i in. [62] przeprowadzili symulacje interakcji pomig¢dzy
rolka obrotowa a proszkiem. Zaobserwowano, ze tylko niewielka ilo$¢ czastek przenosi duze
obcigzenia, podczas gdy wigkszo$¢ czastek proszku przenosi mniejsze wartosci sity. Taki
niejednorodny rozktad sit jest zjawiskiem wynikajacym z tworzenia si¢ fancuchow sit w uktadzie
czastek. Obecno$¢ tych tancuchéw wynika =z prawie punktowych kontaktow
mie¢dzyczasteczkowych, co skutkuje powstaniem grup czgstek, ktore przenosza wigkszosé
naprezen. Czastki w strefach pomiedzy tancuchami sa ostonigte przed dziataniem czastek, ktore
te tancuchy tworza, przez co podlegaja mniejszym naprezeniom [63].

Miyanaji i in. [64] w swojej pracy przeprowadzili eksperymentalng oceng wptywu predkosci
drukowania na jako$¢ oraz integralno$¢ drukowanych cze$ci. Doswiadczenia pozwolity na
wykazanie, ze zwigkszenie prgdkosci drukowania powoduje zmniejszenie doktadnos$ci
wytwarzanych elementow ze wzgledu na zwigkszone sity bezwtadnos$ci. Doktadnos$¢ ta rozni sie
w zaleznosci od kierunku zorientowania probek w ztozu proszkowym. Autorzy zjawisko to
czesciowo przypisujg asymetrycznemu rozprzestrzenianiu kropelek w kierunku drukowania, co
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moze by¢ spowodowane pozioma predkoscia kropel. Predkos¢ drukowania moze mie¢ wptyw
takze na zmian¢ nasycenia rOwnowagowego, za$ predkos¢ przesuwu rolki obrotowej oddziatuje
na gestos$¢ zardéwno czesci zielonych, bezposrednio po procesie drukowania, jak i spickania. Efekt
spowodowany predkoscia przesuwu rolki czesto powigzany jest takze z jej predkoscia obrotows.
Wplyw ten jest tym wigkszy im nizsza jest predkos¢ obrotowa rolki. Zwigkszenie predkosci
przesuwu rolki powoduje obnizenie gestosci detali oraz skutkuje powstaniem licznych defektow
na powierzchni zloza proszkowego, a takze wad miedzywarstwowych. Wyzsza predkosé
przesuwu rolki obrotowej wigze si¢ takze z nizszg wytrzymatoscig na zginanie spieku [65], [66].

Na jakos¢ druku wplyw ma takze kierunek obrotu rolki, ktéry moze by¢ przeciwbiezny lub
wspotbiezny (Rysunek 4). Kierunek przeciwbiezny rolki moze utatwi¢ ruch czastek, poniewaz
przed wprowadzeniem ich do ztoza proszkowego cze$¢ proszku unoszona jest przed watkiem.
W ten sposob czastki kraza w okolicach usypu i maja wigcej czasu na przegrupowanie [67], [68].
Jednakze zastosowanie tej metody naktadania proszku moze skutkowaé powstaniem w warstwie
defektow w postaci wglebien i przesunieé [13].

—> —>
(@) @)

Rysunek 4. Schemat obrazujqcy kierunek obrotu rolki wzgledem kierunku jej przesuwu:
(a) przeciwbiezny, (b) wspotbiezny (opracowanie wlasne na podstawie pozycji literatury [67])

Konstrukcja rolki rowniez moze mie¢ wplyw na gestos¢. Wigksza $rednica rolki poprawia
gesto$é czesci [69]. Zas rolka wspotbiezna w porownaniu z rolkg przeciwbiezng powoduje
zageszczenie ztoza proszkowego [70], [71]. W takim przypadku ruch obrotowy walca do przodu
powoduje, ze czastki proszku wciggane sa do ztoza proszkowego poprawiajagc jednoczesnie jego
gestosc. Jednakze zastosowanie rolki wspotbieznej moze takze negatywnie wpltywac na sposob
rozprowadzania proszku. Ztoze proszkowe po przejezdzie rolki moze odbi¢ w wyniku uwolnienia
energii sprezystosci zmagazynowanej w ztozu proszkowym, co moze skutkowaé uzyskaniem
nierbwnomiernej powierzchni lub niedoktadnej grubosci [71]. Uszkodzenie warstwy proszku
moze pojawic si¢ ze wzgledu na duzg sile Scinajaca. Natomiast warstwy zadrukowane pod nowa
warstwa mogg ulec przesuni¢ciu. Rowniez ze wzgledu na duza site zageszczania niektore czastki
majg tendencje¢ do przylegania do rolki obrotowej, co moze powodowaé powstawanie kraterow
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na powierzchni zloza proszkowego. Te niepozadane zjawiska mozna ograniczy¢ poprzez
zmniejszenie iloéci dozowanego proszku, ktory kumuluje si¢ przed rolka obrotowa [67].

Grubosé warstwy

Sposrod kluczowych zmiennych jednym z dominujacych czynnikow wptywajacych na jakosé
wydrukow jest grubo$¢ warstwy. Okreslana jest jako wysokos¢ ztoza proszku wzdhuz osi Z.
Zwykle warto$¢ ta powinna miesci¢ si¢ w zakresie od 15 pm do 300 pum i jest uzalezniona od
pozadanej rozdzielczosci i wielkosci drukowanego proszku [13]. Wigksza grubos¢ warstwy
spowoduje nizsza rozdzielczo$¢ drukowanej czesci. Zmiana grubosci warstwy ma bezpos$redni
wplyw na stopien nasycenia spoiwem, a w efekcie na doktadno$¢ wymiarowa oraz wlasciwosci
mechaniczne czesci [72]. Wraz ze zmniejszaniem si¢ grubosci warstwy spoiwo szybciej przenika
do jej dna. Warstwa znajdujgca si¢ pod spodem zapobiega jednak ewentualnemu nadmiernemu
rozprzestrzenianiu si¢ lepiszcza [73]. Ciensze warstwy redukuja ,,schodkowe” defekty na
ptaszczyznie proszku oraz zwykle poprawiaja wilasciwosci mechaniczne druku. Jednakze
skutkuje to wydtuzeniem czasu produkcji [74]. Cze$ci o grubszych warstwach mozna szybciej
wydrukowaé, jednak wigze si¢ to ze zwickszona chropowatoscia powierzchni oraz nizsza
gestoscig ztoza proszkowego [75].

Literatura podaje kilka sposobéw na odpowiedni sposob doboru grubosci warstwy do
drukowanego materiatu proszkowego. Zasadniczo grubo§¢ warstwy powinna by¢ wicksza niz
maksymalny rozmiar czgstek proszku [76]. W literaturze podaje si¢, ze najczesciej jako grubosé
warstwy stosuje si¢ 2- [77] lub 3-krotno$¢ [78] maksymalnej wielkosci czgstek proszku. Pozwala
zapewnic to lepszy przeptyw proszku oraz poprawi¢ zdolno$¢ do jego rozprowadzania [38], [79].
Grubos¢ warstwy ma wplyw na gestos¢ ztoza proszkowego. Porownanie stosowanej grubosci
warstwy w odniesieniu do maksymalnej wielkosci czastek proszku przedstawiono na Rysunku 5.
Zwigkszenie grubosci warstwy prowadzi do zmniejszenia gestosci ztoza proszkowego, gorszej

rozdzielczosci i nizszej tolerancji wymiarowej [13].

W wytwarzaniu przyrostowym rozmiar proszku jest czynnikiem definiujacym cechy czgsci.
Wielkos¢ czastek proszku determinuje zaréwno minimalng grubo$¢ warstwy drukowanego
detalu, jak i minimalne wymiary budowanych elementow. Rozktad wielkos$ci czastek proszku
nalezy uwzgledni¢ jako zmienng wplywajaca na zdolno$¢ proszkow do plynigcia
irozprowadzania w celu utworzenia okres§lonej grubosci warstwy. Mniejsze czastki proszku moga
przyczyniac si¢ do zwigkszenia jego upakowania i obnizenia chropowatosci drukowanych cze$ci.
Jednak ich tendencja do aglomeracji moze stanowi¢ znaczne ograniczenie dla stosowania
w technologiach druku 3D [80].
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Rysunek 5. Wplyw grubosci warstwy na rozdzielczos¢ wymiarowg W przypadku, gdy grubosé
warstwy jest (a) mniejsza lub (b) wigksza niz wielkos¢ czqgstek proszku (opracowanie wiasne na
podstawie pozycji literatury [13])

Czas suszenia warstwy

Po kazdorazowej aplikacji spoiwa warstwa proszku poddawana jest dziataniu ciepta w celu
wstepnego utwardzenia detalu. Czas schnigcia jest uzalezniony od stopnia nasycenia spoiwem
oraz jego sktadu, a takze od grubos$ci warstwy, zwilzalnosci proszku lepiszczem oraz wlasciwosci
ztoza proszkowego, takich jak gestos¢ upakowania, pole powierzchni, czy przewodnos¢ cieplna.
Moc suszenia odgrywa wazng rolg, gdyz kontroluje czas schnigcia spoiwa oraz monitoruje
odksztatcenie, doktadno$¢ wymiarowa i wykonczenie drukowanych czesci [81], [82]. Zwykle
niska moc skutkuje niedostatecznym wysuszeniem cieklego spoiwa powodujac defekty podczas
procesu drukowania, obnizeniem dokladnosci wymiarowej oraz wykonczenia powierzchni.
Wysoka temperatura bardzo szybko wysusza warstwe i prowadzi do wigkszych odksztatcen oraz
skurczu czgéci. Zatem w przypadku zastosowania wyzszego nasycenia spoiwem dla proszkow
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0 wigkszej powierzchni wlasciwej nalezy zastosowac dtuzsze czasy suszenia. Gdy zaaplikowane

spoiwo jest odpowiednio wysuszone, warstwy znajdujace si¢ ponizej ograniczajg pionowsa
penetracje spoiwa. Prowadzi to do lepszego nasycenia nowo wydrukowanej warstwy oraz
powoduje lepsza doktadno$¢ wymiarowa oraz wytrzymatos¢. Za$ gdy czas schnigcia warstwy jest
zbyt krotki, penetracja lepiszcza w kierunku pionowym jest wigksza niz grubos¢ drukowanej
warstwy. Wiaze si¢ to z niewysuszonym spoiwem, licznymi niedoktadno$ciami wymiarowymi
oraz zmniejszong wytrzymato$ciag czeSci. Nadmierne suszenie w trakcie procesu powoduje
zmniejszone wigzanie miedzywarstwowe czegsci. Wynika to ze zredukowanej ilosci lepiszcza
pozostatego na Osuszonej powierzchni, na ktérg naktadana jest nowa warstwa proszku. Mimo iz
wydtuzony czas suszenia moze ulatwiaé réwnomierne ogrzewanie proszku, moze roéwniez

drastycznie wydtuzy¢ czas przetwarzania i zmniejszy¢ produktywnosé [13], [83].

Orientacja druku

W procesie druku 3D mozna zdefiniowaé¢ dwa pojgcia zwigzane z orientacja druku. Pierwsze
dotyczy orientacji uktadania warstw, a drugie orientacji budowania czg¢sci [84]. Orientacja
utozenia warstw to orientacja drukowanej cze$ci wzgledem kierunku utozenia proszku przez
rolke (0$ Z). Warto$¢ porowatosci w zaleznosci od orientacji utozenia od 0° do 90° moze si¢
r6zni¢ [85]. Ponadto probki o roznej orientacji utozonych warstw mogg wykazywac takze istotne
roéznice we wlasciwosciach mechanicznych oraz topografii powierzchni [86]. Dodatkowo
wykazano, ze orientacja konstrukcyjna ma istotny wplyw na wlasciwosci wytwarzanych czesci

[13], [86]-[89].

1.2.3. Wptyw morfologii i rozktadu wielkodci czastek proszku na przebieg procesu
drukowania oraz na finalne wlasciwosci wytworzonych materiatow

Wriasciwoscei materiatu proszkowego takie jak morfologia powierzchni czastek, ich zakres
wielko$ci oraz $redni rozmiar maja znaczacy wpltyw na parametry przetwarzania nie tylko
w ramach konwencjonalnych technik produkcyjnych, ale takze w technologiach wytwarzania
przyrostowego. Cechy proszku wptywaja na jakos$¢ drukowanych czgséci oraz ekonomiczny
aspekt samego procesu [13], [90]. Niewystarczajace zrozumienie wymagan dotyczacych techniki
druku oraz mechaniki proszku moze skutkowa¢ niepozadanymi wlasciwosciami cze$ci oraz
wigza¢ si¢ z wysokimi kosztami. Poznanie wymagan jakie stawia technika Binder Jetting
w kwestii stosowanych do druku materiatow pozwala na poprawe jakosci oraz zwigkszenie
wydajnosci procesu [12], [13].

Pelna charakterystyka proszku stosowanego w technologiach przyrostowych jest wazna
w aspekcie cech takich jak morfologia, wielko$¢, powierzchnia, masa, sktad chemiczny i gestosé
(Rysunek 6). Wiasciwosci proszku maja znaczacy wplyw na jako$¢ nanoszonej warstwy,
a w konsekwencji na jakos¢ drukowanego elementu. Rozktad wielkosci czastek i morfologia
proszku determinuja jego sypkos¢ i gesto$§¢ upakowania, co w nastgpstwie determinuje
przetwarzalno$¢ proszku [91].
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Rysunek 6. Diagram Ishikawy obrazujqcy parametry wplywajqgce na wlasciwosci proszkow
(opracowanie witasne na podstawie pozycji literatury [92])

Powszechnie wiadomo, ze morfologia czastek proszku jest podstawowym czynnikiem, ktory
wplywa na gesto$¢ ztoza proszkowego. W procesach wytwarzania przyrostowego preferowanym
ksztaltem proszku sa czastki o morfologii sferycznej, gdyz poprawiaja sypkos¢ i osadzanie
proszku oraz sprzyjaja wyzszej gestosci upakowania [93]. Nieregularne proszki zwykle powoduja
gorsze upakowanie ztoza proszkowego, gdyz kontakt pomiedzy poszczegdlnymi czgstkami jest
mniejszy niz w przypadku proszkéw o ksztalcie sferoidalnym o tej samej wielkosci. Czastki
o nieregularnym ksztalcie wykazuja nizsza sypko$¢ wynikajaca z wickszej adhezji
miedzyczasteczkowej spowodowanej mechanicznym blokowaniem czastek [94]. Rozwinigty
ksztalt proszku moze powodowa¢ powstawanie porow pomiedzy czastkami [95]. Ze wzgledu na
odpowiednig sypkos$¢ oraz tatwo$é rozprowadzania w technologiach addytywnych najczesciej
wykorzystywane sg proszki o ksztalcie sferoidalnym [12]. Takze Haeri i in. [96] w swojej pracy
wykazali, Zze czastki proszku o sferycznym ksztalcie pozwalaja w porownaniu z czastkami
niesferycznymi uzyska¢ wigksza gestos¢ ztoza proszkowego. Natomiast wraz ze wzrostem
wspotczynnika wydluzenia nastapit wzrost chropowato$ci powierzchni zloza proszkowego.
Jednakze nalezy zwréci¢ uwage na fakt, ze odpowiednio rozmieszczone czastki proszku
o ksztalcie elipsoidalnym i wspotczynniku ksztattu wynoszacym 1,5 moga osigga¢ wyzsza
gestos¢ ztoza proszkowego niz czastki o ksztalcie sferoidalnym [67].

W procesie Binder Jetting jednym z gléwnych parametréw proszku, ktory ma istotny wptyw
na gestos¢ zloza proszkowego, jest stopien upakowania. W przypadku proszkdéw o ksztalcie
sferycznym oraz jednolitym rozmiarze czastek teoretyczna gesto$¢é upakowania stanowi okoto
60% gestosci rzeczywistej [97]. Idealny materiat proszkowy powinien sypaé si¢ rownomiernie
przy znikome;j sile pomiedzy czastkami. Sity migdzyczasteczkowe moga rozni¢ si¢ w zaleznosci
od rozmiaru, ksztattu, sktadu i wilgotnosci proszku. Wyzsze sily migdzyczasteczkowe
w drobnych proszkach negatywnie wptywaja na gesto$¢ upakowania proszku. Nizsza gestosé
upakowania obniza wlasciwosci drukowanych cze$ci [98]. Zazwyczaj proszki o $rednicy
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mniejszych proszkow zachowanie swobodnego przeptywu stabnie z powodu sit dziatajacych
pomigdzy czastkami [99]. Sypkos¢ proszku mozna okresli¢ ilosciowo za pomocag szeregu
pomiardéw takich jak statyczny kat spoczynku, przeptyw przez otwor, spdjnos¢ proszku, czy
wspotczynnik Hausnera (okreslany jako stosunek gestosci nasypowej do gestosci pozornej) [100],
[101]. Na zmiang sypkosci proszku moze wptywaé jego utlenienie, sktonno$¢ do absorpcji
wilgoci oraz stopien wysuszenia [102]. Zwykle proszki charakteryzujace si¢ wigksza gestoscia
pozorng i mniejszymi wspotczynnikami Hausnera lepiej si¢ rozprowadzaja po powierzchni stotu
roboczego. Dla cze$ci wytworzonych z mniejszych czastek proszku ze wzgledu na ich lepsza
gestos¢ po spiekaniu wzrastajg rowniez wlasciwosci czesci finalnych. Badania przeprowadzone
przez Butschera i in. [98] potwierdzaja, ze zastosowanie do druku proszku o rozmiarze czastek
mieszczacym si¢ w granicach 20—35 pm stanowi doskonaly kompromis w zakresie wymaganej
sypkosci, chropowatos$ci powierzchni ztoza proszkowego i gestosci [12].

Kluczowym parametrem wytwarzania przyrostowego, ktory ilosciowo definiuje $rednice
proszku jest rozktad wielkosci czastek (PSD). Ma istotny wplyw na sypkos¢ oraz proces spickania
drukowanych czeéci. Parametr ten decyduje o stopniu upakowania proszku, a przez to
determinuje rowniez poziom nasycenia spoiwem, jakos¢ wykonczenia powierzchni oraz grubosé¢
warstwy. Srednia warto§¢é PSD moze miescié sie w zakresie od czastek submikronowych do 150
um. Szeroki rozktad wielkosci czastek w poréwnaniu z waskim zakresem pozwala zapewnic
wyzsza gestos¢ upakowania [103]. Zaktada si¢ jednak, ze gdy PSD proszku o ksztalcie
sferoidalnym miesci si¢ w zakresie od 16 um do 63 um przy $redniej wielkosci czastek proszku
~ 35 pm, to gesto$¢ czesci po procesie drukowania bedzie wynosi¢ okolo 50%. Drobniejsze
czastki proszku o wielkosci ponizej 20 um ze wzgledu na wyzszy stan energetyczny szybciej
inicjuja spiekanie i prowadzg do lepszego zageszczenia niz wicksze czgstki. Zardwno morfologia
proszku, jak irozktad wielkosci czgstek majg wplyw na rozktad wielkosci poréw oraz
jednorodnosc¢ gestosci ztoza proszkowego. Mniejsze czastki majg sktonnos$¢ do tworzenia w ztozu
proszkowym makropustek poprzez aglomeracje. W konsekwencji moze powodowaé to
wydluzenie czasu przenikania spoiwa w glab ztoza proszkowego [13], [104]. Do wytwarzania
w procesie Binder Jetting zalecany jest proszek o wigkszych czastkach ze wzgledu na jego lepsza
sypko$¢ oraz mniejsza powierzchni¢ wilasciwa. Drobne proszki moga wykazywac¢ wieksza
tendencj¢ do aglomeracji 1 mniejszg sypko$¢ ze wzgledu na duza powierzchni¢ i wigksza
sktonno$¢ do wchtaniania wilgoci. Powoduja takze wolniejszy przeptyw spoiwa przez ztoze
proszkowe. Jednakze cze$ci wytwarzane z mniejszych proszkow posiadajg wyzszg wytrzymatos¢
mechaniczng, co moze by¢ spowodowane wigkszg iloscig punktéw styku proszku oraz wigksza
tendencjg czastek o matym promieniu do przyciagania przeptywu spoiwa wykazujac wicksza site
wigzania W tych punktach [105]. Wraz ze zmniejszaniem si¢ wielkosci czastek proszku nastepuje
zwigkszenie powierzchni wlasciwej proszku oraz ilosci matych porow, co skutkuje powstaniem
wigkszej sity tarcia pomigdzy sproszkowanymi materialtami a spoiwem, CO prowadzi do
wydtuzenia czasu rozprowadzania lepiszcza. Chociaz wicksze czastki proszku wykazuja lepsza
sypko$¢ oraz wyzszy stopien upakowania w pordéwnaniu z czgstkami drobnymi, to
z produkcyjnego punktu widzenia sa niepozadane, poniewaz negatywnie wplywajg na
chropowato$¢ powierzchni oraz doktadno$¢ wymiarowg czesci [13].
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Ponadto stosowanie proszku o rozktadzie multimodalnym sprzyja zwigkszeniu ggstosci ztoza

proszkowego. W takim przypadku czastki gruboziarniste gwarantujg sypkos¢ proszku, podczas
gdy drobne czgstki wypelniajg puste przestrzenie pomigdzy duzymi czastkami, co powoduje
wzrost gestosci. Ponadto stosowanie proszkéw o rozktadzie wielkosci czastek okreslanym jako
bimodalny i powstajacym poprzez zmieszanie dwoch roéznych rozmiardw czastek proszku
w okre$lonym stosunku obje¢tosciowym, zapewnia znacznie wyzsze wspotczynniki upakowania
niz w przypadku proszkéw monodyspersyjnych [106]. Proszki bimodalne w pordéwnaniu
z proszkami o szerokim rozktadzie wielkosci czastek moga poprawiaé stopien ich upakowania.
Wspotobecnos¢ duzych i malych czgstek proszku powoduje powstanie pustych przestrzeni
0 mniejszych rozmiarach w poréwnaniu z losowym rozktadem pustych przestrzeni dla proszku
0 szerokim PSD [107]. Co istotne, nalezy zoptymalizowaé stosunek grubego proszku do
drobnego, gdyz wraz ze zmiana tych proporcji moze zmienia¢ si¢ rowniez sypkos¢ proszku, ktora
wptywac bedzie na wlasciwosci. Zatem zarowno objgto$¢ kropli spoiwa, stopien upakowania
proszku, jak i rozmiar czastek bgda mie¢ wplyw na dokladno$¢ oraz tolerancje czesci
wytwarzanych w technologii Binder Jetting [13].

1.2.4. Analiza literatury w kontekscie wytwarzania przyrostowego w ramach procesu
Binder Jetting

W ostatnich latach technologia Binder Jetting zyskata spore zainteresowanie wielu o§rodkoéw
naukowo-badawczych. W zwigzku z tym obserwuje si¢ coroczny wzrost liczby wydawanych
i cytowanych publikacji w obrebie tego zagadnienia. Autorzy w ramach swoich badan poruszaja
przede wszystkim kwestie dotyczace parametrow technologicznych procesu drukowania.
Przyktadowo Chen i in. [108] podjeli probe optymalizacji parametrow procesu takich jak grubosé
warstwy, poziom nasycenia spoiwem, czy predko$¢ druku w celu zageszczenia probek oraz
uzyskania wysokiej wytrzymatosci na $ciskanie czeSci wytwarzanych z drobnego oraz
niekompatybilnego z urzadzeniem (ze wzglgdu na brak sypkosci) proszku tlenku aluminium,
ktory poddano obrobce w celu uksztattowania granulatow o lepszej sypkosci. Przeprowadzone
badania pozwolity na otrzymanie dla spiekanych probek wynikoéw gestosci i wytrzymatosci na
$ciskanie zblizonych do oczekiwanych dla tej technologii, wynoszacych odpowiednio 64,2%
gestoscei teoretycznej oraz 102,2 MPa. Z kolei Yang i in. [109] zwroécili uwagg na zagadnienia
dotyczace mechanizméw oddziatywania pomigdzy proszkiem i spoiwem. W tym celu
opracowano model obliczeniowy odzwierciedlajacy interakcje ciecz-ciato state, aby odwzorowaé
ruch proszku oraz przeptyw lepiszcza. Taki model umozliwil zoptymalizowanie procesu. Autorzy
stwierdzili, ze wyniki eksperymentalne potwierdzity prawidtowos¢ przeprowadzonej analizy
teoretycznej. Inkley i in. [110] do warstwy rozprowadzonego proszku stali nierdzewnej 316L
przed procesem naktadania spoiwa dodawali niewielkie ilosci mieszaniny ztozonej z wody
i glikolu trietylenowego w udziale objetosciowym 4:1. Wilgo¢ czesciowo odparowywata, zas
pozostata mieszanina umozliwita poprawe spojnosci i wchtaniania spoiwa. Ponadto zabieg taki
przyczynit si¢ to do zmniejszenia ilosci wyrzucanych podczas druku czastek proszku oraz
wptynal na obnizenie chropowatosci powierzchni wydrukow. Zas Du i in. [111] dokonali oceny
wptywu kierunku obrotu rolki wzglgdem jej przesuwu na stopien zageszczenia proszkow tlenku
cyrkonu. Proces druku przeprowadzono z zastosowaniem wspétbieznej rolki obrotowej.
Oceniono jej oddziatywanie na granulowanym proszku tlenku cyrkonu (TZ-3YS-E) suszonym
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rozpylowo badz przygotowanym przez wolne/szybkie zamrazanie i liofilizacje. Skuteczne

zageszczenie przy zastosowaniu rolki wspotbieznej uzyskano dla proszkéw utworzonych przez
zamrazanie i liofilizacje. Jednakze nadmierne zaggszczenie probek skutkowato powstaniem
defektow w postaci znieksztalcen, rozwarstwien lub peknig¢. Mimo, iz drukowane czgsci
uzyskaty podobna gestos$¢ to probki wytwarzane z proszku suszonego rozpytowo wykazywaty
obecno$¢ peknigé miedzykrystalicznych, natomiast probki z proszku przygotowanego przez
zamrazanie oraz liofilizacje posiadaty pegknigcia transkrystaliczne.

Wsréd materiatow wykorzystywanych w procesie Binder Jetting najwicksza popularnos¢
zyskaty metale. Standardowo stosowanym materialem w tej technologii jest stal nierdzewna
316L. Przyktadowo Tillmann i in. [112] w ramach swoich badan na wydrukowanym
w technologii Binder Jetting porowatym podiozu ze stali 316L skutecznie rozpylali powtoki
z wegla diamentopodobnego (DLC). Wykazano, ze w poréwnaniu z konwencjonalnymi
metodami produkcji, potacznie wytwarzania addytywnego z metoda powlekania DLC stanowi
konkurencyjne podejscie do wytwarzania komponentéw o skomplikowanych ksztattach oraz
0 ulepszonych wiasciwosciach powierzchni. Enrique i in. [113] zaproponowali modyfikacje
powierzchni poprzez osadzanie elektroiskrowe. Na wytwarzany w technologii Binder Jetting stop
Inconel 625 nanoszono powloke aluminiows. Aluminium sprawdzito si¢ jako material do
infiltracji. Oprocz metali innym czgsto stosowanym w tej technologii materiatem jest ceramika,
a w szczegolnosci tlenek aluminium. W pracy wspotautorskiej Kwiatkowskiego i in. [114]
przeprowadzono badania majace na celu poréwnanie wlasciwosci pieciu gatunkow Al>Os.
Nastegpnie dokonano oceny mozliwosci zastosowania tych wariantow proszkoéw do przetwarzania
w technologii Binder Jetting. Dobér odpowiedniego materiatu pod wzgledem wiasciwosci
technologicznych i1 dobrej spiekalno$ci pozwala na ograniczenie liczby proceséw druku 3D
i czyni go bardziej ekonomicznym. Przyktadowo Kwon i in. [115] zaprezentowali optymalny
proces wytwarzania porowatej ceramiki poprzez zastosowanie metody Binder Jetting do
produkcji filtrow z proszkéw nieorganicznych. Coraz czgéciej pojawiaja si¢ takze doniesienia
literaturowe na temat wykorzystania technologii Binder Jetting do druku materiatéw na bazie
cementu do zastosowan w budownictwie. Sporym wyzwaniem zwigzanym z tym rodzajem
wytwarzania przyrostowego jest uzyskanie czesci o zaktadanej geometrii przy jednocze$nie
odpowiedniej wytrzymatosci mechanicznej bez koniecznos$ci stosowania etapéw nieodtgcznych
dla metod konwencjonalnych obejmujacych mieszanie i odlewanie przygotowanej masy. Takie
badania przeprowadzili Ingaglio i in. [35], ktorzy opracowali nowatorska formute spoiwa na bazie
wody kompatybilng ze sktadem chemicznym betonu. Jako proszek zastosowano mieszanke
ztozong z cementu i drobnego kruszywa. Rezultaty wykazaly, ze cement z dodatkiem kruszywa
drukowany metoda Binder Jetting zapewnia mozliwo$¢ szybkiej produkcji czesci o wysokiej
wytrzymatosci i dobrym odwzorowaniu szczegétowosci obiektu. Elsayed i in. [116] zastosowali
technologi¢ Binder Jetting do wytwarzania materiatow geopolimerowych z wykorzystaniem
reaktywnego sktadnika proszkowego w postaci metakaolinu lub metakaolinu z cementem
aktywowanego silnie alkalicznym roztworem.

Technologia Binder Jetting stanowi doskonala perspektywe dla wielu zastosowan
przemystowych. Chiang i in. [117] wskazali mozliwos$¢ produkciji wielofunkcyjnych stopow
konstrukcyjnych taczacych szereg funkcjonalnosci poprzez wykorzystanie potencjatu jaki oferuje
proces Binder Jetting. Autorzy zastosowali modyfikowane spoiwo zawierajace nanoczastki wegla
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w celu wytworzenia cze$ci ze stali niskostopowej z obszarami bogatymi w wegiel. Tlo§é

osadzanego wegla kontrolowano poprzez zmian¢ poziomu nasycenia. Opracowano proces
spiekania pozwalajgcy na zwigkszenie zaggszczania przy ograniczeniu dyfuzji powierzchniowe;j
wegla. Przyktadowo Wang i in. [118] opracowali proces drukowania form piaskowych
w technologii Binder Jetting z zastosowaniem nieorganicznego spoiwa zawierajacego mieszaning
spoiwa rozpuszczalnikowego na bazie wody z proszkiem krzemianu sodu w udziale 10% mas.
Wykazano, ze odlew uzyskany z wykonanej formy piaskowej charakteryzuje si¢ lepsza jako$cia
powierzchni oraz mniejszg liczbg pecherzy w poréwnaniu z formami produkowanymi za pomocg
metod konwencjonalnych. Wielu badaczy w metodzie Binder Jetting zauwaza spory potencjat do
wytwarzania elementow znajdujacych zastosowanie w przemysle energetycznym. Kelly i in.
[119] za cel badan wyznaczyli wykonanie drukowanych sze$ciennych czgsci o potrdjnie
okresowych minimalnych powierzchniach (ang. triply periodic minimal surfaces, TPMS)
i objetosci 9 cm®. Udowodnili, ze mozliwe jest drukowanie takich struktur z wykorzystaniem
techniki Binder Jetting oraz spiekanie umozliwiajace redukcje znieksztalcen i pgknig¢. Wykazali,
ze technologia ta stanowi potencjat do wytwarzania wymiennikow ciepta. Spore zainteresowanie
technologia Binder Jetting zyskata takze jako metoda mozliwa do zastosowania w medycynie.
Przyktadowo technika ta moze zrewolucjonizowac sposoéb w jaki produkowane sa leki poprzez
projektowanie innowacyjnych wilasciwosci produktow farmaceutycznych. Kreft i in. [120]
podjeli probe zoptymalizowania wlasciwosci mechanicznych tabletek poprzez analize¢ procesu
drukowania oraz badania sktadu lepiszcza. Opracowany zostal modelowy preparat zawierajacy
lek, ktéry postuzyt jako podstawa do optymalizacji. Nasycenie oraz grubo$¢ warstwy mialy
decydujacy wptyw na wlasciwosci tabletek. Sam sktad spoiwa nie wywart takiego wptywu na
wytrzymato$¢ mechaniczng produktow jak zastosowane parametry druku. Natomiast Wang i in.
[121] zbadali czynniki wplywajace na proces wytwarzania produktow zawierajacych leki.
Analizowano udzial wagowy spoiwa w proszku oraz parametry procesu drukowania. W oparciu
o docelowy profil jakosci produkowanej tabletki okreslono krytyczne cechy wyrobu takie jak
wytrzymalos¢ na rozcigganie, kruchos¢ i czas rozpadu. Stwierdzono, ze zawartos¢ spoiwa jest

istotnym czynnikiem decydujacym o integralnosci elementéw drukowanych.

1.3. Aluminium i jego stopy jako material stosowany w metodach druku 3D

Aluminium to jeden z najbardziej rozpowszechnionych pierwiastkow chemicznych na
$wiecie. Obecnie produkowane jest okoto 100 miliondw ton Al rocznie [122]. Jest to material,
ktory doskonale spetnia wymagania zwiazane z kwestiag zrownowazonego rozwoju [123]. Ze
wzgledu na swoja niskg gestos$¢ (2,7 g/em?®) przyczynia sie do zmniejszenia energochfonnosci
produktow i procesow poprzez zastosowanie w transporcie lekkim, czy budownictwie. Doskonale
sprawdza si¢ takze w przewodnictwie elektrycznym poprzez niskg rezystancje i niewielkg mase.
Osiaga 64% przewodnos$ci czystej miedzi przy okoto trzykrotnie nizszej masie [124]. Aluminium
nalezy réwniez do materialow, ktore w nieskonczono$¢ mozna poddawaé recyklingowi.
Aktualnie okoto 75% Al wyprodukowanego w ciggu historii, obejmujacego prawie miliard ton,
jest nadal w uzyciu [125]. Recykling aluminium moze przesuna¢ bilans weglowy i energetyczny
w stron¢ wigkszej trwatosci [126]. Al oraz jego stopy, poprzez swoje wyjatkowe wlasciwosci,
takie jak niska gesto$¢, wysoka wytrzymato$¢ wiasciwa oraz przewodnos¢ cieplna i doskonate
wlasciwos$ci antykorozyjne, zyskujg zainteresowanie wielu branz [127], [128]. Wsréd nich
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znalazt si¢ przemyst lotniczy [129], wojskowy [130], motoryzacyjny [131], kolejowy [132],
morski [133], chemiczny [134] oraz elektryczny [135]. Zasadniczo, stopy Al sa stosunkowo
niedrogie i zapewniajg odpowiednie potgczenie pomigdzy gestoscig i wytrzymatoScig wyrobow.
Aluminiowe cze$ci wytwarzane w technologiach przyrostowych znajduja zastosowanie tam,
gdzie podstawowym wymaganiem jest lekkos¢ i wysoka wydajno$¢ materiatu, np. w przemysle
lotniczym, czy motoryzacyjnym [136].

Analiza literatury potwierdza, ze ilo$¢ stopow aluminium, ktére aktualnie mozna przetwarzac
z wykorzystaniem metod przyrostowych jest ograniczona. Ze wzgledu na roznice w sktadzie
i obecnos$¢ pierwiastkow stopowych nie jest mozliwe przetwarzanie wszystkich serii stopow
w podobny sposob. Czesto skutkuje to obecnoscia w produkowanych czgséciach licznych
defektow w postaci porow, odpryskow, nieregularnosci, czy peknig¢ [136]. Analiza danych
opartych na publikacjach naukowych indeksowanych w bazach ScienceDirect, Web of Science
i Springer pokazuje, ze wsrod stopow aluminium, seria Al-Si jest najczgsciej stosowana
w technologiach przyrostowych i stanowi az 57,47% wszystkich stopéw badz kompozytow na
osnowie Al. 10,13% stanowiag kompozyty z osnowa aluminiowa. Nastgpnie w udziatach
procentowych w zakresie pomigdzy 8,60% a 1,76% wystepuja stopy Al zawierajace odpowiednio
miedz, magnez, cynk, magnez-krzem, mangan oraz zelazo/chrom/nikiel. Publikacje dotyczace
kwestii zastosowania aluminium o wysokiej czystosci do druku 3D stanowig zaledwie 0,18%
[137]. Wykaz stopow aluminium stosowanych do przetwarzania z zastosowaniem metod
wytwarzania przyrostowego przedstawiono na Rysunku 7.

Inne

Kompozyt z osnowg Al
31%

~10,13%
Al-Fe/Cr/Ni Al
1,76%
5,67%
2,52%
7,92%
1,76%
Al-Cu Al-Si
8,80% 57,47%

Rysunek 7. Publikacje naukowe oryginalne oraz przeglgdowe dotyczgce wytwarzania
przyrostowego A/ i jego stopow (opracowanie wiasne na podstawie pozycji literatury [137])
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Wsrod technologii przyrostowych, za pomocg ktorych przetwarzano stopy aluminium, mozna
wyr6zni¢ takie metody jak: Selective Laser Melting (SLM), Laser Powder Bed Fusion (L-PBF),
Laser Powder Direct Energy Deposition (LP-DED), Electron Beam Powder Bed Fusion (EB-
PBF) [137]. Przyktadowo Ashwath i in. [138] w swojej pracy w procesie SLM wytwarzali czgéci

ze stopu AlSil0Mg, ktére w poréwnaniu do elementdw otrzymanych za pomoca tradycyjnego
procesu  odlewania charakteryzowaly si¢ dobra integralnoscia  mikrostrukturalng
I wytrzymatosciows, wykazujac zwigkszong twardos$¢ i wytrzymato$¢ na rozcigganie. Natomiast
Hyer i in. [139] prowadzili badania dotyczace wplywu sktadu stopoéw z serii Al-Si wytwarzanych
metoda L-PBF na podatno$¢ na pekanie.

Dostepna literatura zawiera jedynie ograniczone informacje dotyczace zastosowania stopow
aluminium do wytwarzania z wykorzystaniem technologii Binder Jetting. Zazwyczaj stopy Al
stosowane sa w tym przypadku jako material do procesu infiltracji, ktory polega na wypetnianiu
porowatej czgsci ciektym materiatem i prowadzi do uzyskania czesci o niemal pelnej gestosci
[140], [141]. Jednym z przetlomowych odkry¢é byla demonstracja procesu drukowania 3D
i spiekania modelu bloku silnika wykonanego ze stopu AA6061. Pomyst zostat zaproponowany
i zrealizowany z udzialem firm ExOne i Ford. W wyniku procesu otrzymano czg$ci o ggstosci na
poziomie 99% i wlasciwosciach porownywalnych do tych, ktore uzyskuje si¢ z wykorzystaniem
tradycyjnych metod wytwarzania [142].

W pismiennictwie nie wystepuja prace na temat stosowania w metodzie Binder Jetting
proszkéw aluminium o czystosci powyzej 90%. Glownym ograniczeniem stosowania do druku
3D proszku Al o wysokiej czystosci jest przede wszystkim jego reaktywnos$¢. Standardowo
w technologii Binder Jetting wykorzystywane sa metale niereaktywne. Dlatego stosowanie
proszkow reaktywnych wymaga zorientowania szczegolnej uwagi na bezpieczenstwo operatora
i aparatury [13]. Millogo i in. [143] zbadali eksperymentalnie spalanie aluminium i jego stopow,
takich jak: AISi7Mg0,6, AlSilOMg i AIMg5. Wyniki pokazaty, ze proszek Al o czystosci
powyzej 99% jest bardziej wrazliwy niz jego stopy, poniewaz kinetyka parowania i spalania silnie
jest uzalezniona od sktadu chemicznego. Znaczng rdznice zaobserwowano takze w przypadku
szybkosci spalania, ktora dla czystego aluminium byta bardziej gwattowna. Na ryzyko eksplozji
proszku Al ma wptyw takze rozmiar czastek [144]. W miar¢ zmniejszania si¢ wielkosci czastek
zwicksza si¢ ich powierzchnia wlasciwa oraz powierzchnia kontaktu z utleniaczem. W efekcie
predkos¢ reakcji spalania jest wigksza przez co wzrasta ryzyko wybuchu. Proszek znajdujacy sig¢
w chmurze pytu po podgrzaniu szybko uwalnia tatwopalne substancje lotne, ktore mieszajg si¢
z powietrzem tworzgc wybuchowg mieszanke gazowa [145], [146]. Z tego wzgledu stosowanie
proszkéw aluminium o wysokiej czystosci do procesow wykorzystujacych ciepto w celu ich
konsolidacji stanowi spore wyzwanie i wigze si¢ z koniecznoscia optymalizacji procesu.
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1.4. Podsumowanie czesci literaturowej

Przemyst wytworczy wspierany pojawieniem si¢ zaawansowanych technologii
produkcyjnych przyczynia si¢ do szybkiego rozwoju gospodarki $§wiatowej. W ciggu ostatnich lat
szczegolna uwaga skupia si¢ na technologiach wytwarzania przyrostowego, zwyczajowo
okreslanych mianem druku 3D. Jest to obiecujaca metoda produkcji, ktora pozwala na
wytwarzanie elementow o ztozonej geometrii [147]. Obecnie komponenty wytwarzane
w produkcji addytywnej znajduja zastosowanie w wielu gateziach przemystu.

Zasadniczo wyrdznia si¢ szereg metod opartych na wykorzystaniu metod proszkowych.
Wisréd nich duze zainteresowanie zyskata technologia Binder Jetting. Jest to proces wytwarzania
przyrostowego, w ktoérym plynne spoiwo osadzane jest przez glowice drukujaca na odpowiednio
przygotowanym ztozu proszkowym. Element budowany jest warstwa po warstwie w celu
utworzenia czg¢sci o wczesniej zaprojektowanej geometrii. Zaréwno przebieg wytwarzania
obiektu, jak i integralnos¢ drukowanej czgsci silnie uzalezniona jest od parametrow procesu.
Szczegdlne znaczenie ma tutaj interakcja pomigdzy ciektym spoiwem a warstwa proszku [65].
Na wtasciwosci drukowanych czeg$ci niezaprzeczalnie wysoki wptyw ma takze predkosc
drukowania, grubo$¢ stosowanej warstwy oraz obrobka cieplna, ktéra jest etapem niezbednym,
stuzagcym zageszczeniu obiektu oraz poprawie jego wytrzymatosci mechanicznej. Jakos¢
wytwarzanych czgséci silnie uzalezniona jest rowniez od cech geometrycznych materiatu
proszkowego, a doktadnie od wielkoS$ci i ksztaltu czastek proszku. Standardowo w technologii
Binder Jetting najczesciej wykorzystywane sg proszki metali, ceramiki i kompozytow.

Ze wzgledu na doskonata wydajnos¢ obrobki oraz wysoka wytrzymatos¢ wiasciwa stopy
aluminium zyskujg coraz wigksze zainteresowanie jako materiat do wielu zaawansowanych
zastosowan. Stopy aluminium poprzez swoje wiasciwosci, takie jak wysoka sztywno$é,
odpornos¢ na korozje, czy dobra przewodno$¢ elektryczna, staty sie jednym z najwazniejszych
materiatéw konstrukcyjnych wspotczesnego przemyshu [148]. Jednakze wytwarzanie addytywne
aluminiowych czgéci nadal stanowi spore wyzwanie [149]. Mimo, iz przetwarzanie Al
w technologiach przyrostowych odbywa si¢ na znacznie mniejsza skale w poréwnaniu ze stalg,
czy stopami tytanu, to w ciggu ostatnich 15 lat obserwowana jest ciagla tendencja wzrostowa
zwigzana z opracowywaniem nowatorskich procesow wytwarzania i obrobki cieplnej oraz

mozliwosci zastosowan [137].

Jednakze istniejg ograniczone doniesienia literaturowe na temat mozliwosci skutecznego
stosowania proszkow aluminium o wysokiej czystosci i nieregularnym ksztatcie do druku
w technologii Binder Jetting. Efektywne wytwarzanie aluminiowych czesci o pozadanych
wlasciwo$ciach wymaga petnej optymalizacji procesu drukowania. Stanowi to potwierdzenie
zasadnos$ci dziatan badawczych podjetych w ramach realizacji niniejszej pracy doktorskie;j.

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 31



¥ [

2. UZASADNIENIE PODJECIA TEMATYKI BADAWCZE]

Technologia Binder Jetting to innowacyjne podejscie do produkcji addytywnej, ktora posiada
potencjat fabrykacji niezwykle precyzyjnych czes$ci do zaawansowanych zastosowan. Metoda ta
otwiera mozliwo$ci rozwoju procesu produkcyjnego poprzez poprawg¢ wydajnosci przy
jednoczesnej redukcji kosztow. Aktualnie osrodki naukowo-badawcze i wdrozeniowe prowadza
intensywne badania skoncentrowane na okresleniu zaleznosci pomigdzy parametrami druku,
rodzajem materialu i parametrami obrobki termicznej na finalne wiasciwosci wytworzonych
czesci. Najezesceiej jako materiat stosowane sg proszki metali lub ich stopow oraz ceramiki.

Przeglad pismiennictwa $wiatowego wykazat ograniczone informacje na temat zastosowania
stopow aluminium do druku z wykorzystaniem metody Binder Jetting. Stopy Al przetwarzane
w tej technologii zwykle stosowane sg jako materiat do infiltracji, badz jako materiat bazowy pod
nanoszone powtoki. Co wiecej, nalezy podkresli¢ brak wystepujacych doniesien literaturowych
dotyczacych wytwarzania w procesie Binder Jetting cze$ci z proszku aluminium o wysokiej
czystosci. Jak potwierdza literatura [137] na dzien 05.06.2023 r. istniata tylko jedna publikacja
dotyczaca zagadnien zwigzanych z przetwarzaniem aluminium w procesie Binder Jetting, ktora
zostata przygotowana w oparciu o czg$¢ badan prowadzonych w ramach niniejszej pracy
doktorskiej i obejmowata zagadnienia optymalizacji parametréw procesu Binder Jetting [150].
Aktualnie dostgpna jest takze druga publikacja [151], ktéra stanowi kontynuacje badan
realizowanych w ramach niniejszej pracy doktorskiej, dotyczaca wptywu rozktadu wielkosci
czastek nieregularnego proszku aluminium na wlasciwosci wytwarzanych czgsci.

Brak badan prowadzonych w zakresie wytwarzania cze$ci z proszku aluminium o wysokiej
czystosci moze wynika¢ z technologicznych probleméw jego przetwarzania zwigzanych m.in.
Z jego duzg reaktywnoscig. Jednakze proszki pokryte sa naturalng warstwg tlenku. Taka powloka
pasywacyjna zapewnia silng oston¢ przed degradacja pod wplywem tlenu, jednoczesnie
stanowigc przeszkode dla reaktywnosci. Ze wzgledu na fakt, ze w procesie Binder Jetting
temperatura ztoza proszkowego nie przekracza 200°C, powloka pasywacyjna z tlenku aluminium
nie ulega uszkodzeniu, co pozwala na przetwarzanie aluminium bez ograniczen. Niska
temperatura procesu BJ stanowi rowniez o jej przewadze nad metodami przyrostowymi PBF,
w ktdrych energia cieplna np. dostarczana przez wigzke lasera, selektywnie stapia obszary ztoza
proszkowego. W metodach PFB niemozliwe jest stosowanie materiatow takich jak np. stopy Al
z serii 7xxx, z ktorych podczas procesu druku ze sktadu odparowatby cynk [152].

Dokonana na podstawie przegladu literatury analiza na temat materiatow Sstosowanych
w technologii Binder Jetting potwierdza zasadno$¢ prowadzenia badan podjetych w ramach
realizacji tematu niniejszej rozprawy doktorskiej. Do badan realizowanych w zakresie tej pracy
wyselekcjonowano wysokiej czystosci proszek aluminium o0 nieregularnym ksztalcie.
Zastosowanie takiej morfologii czastek stuzylo nie tylko analizom zwigzanym z aspektami
nowo$ci naukowych w technologii addytywnej, ale réwniez mialo aspekt utylitarny
skoncentrowany na ocenie mozliwosci redukcji kosztow wydruku detali. Warto podkresli¢, ze
metoda Binder Jetting jako jedna z nielicznych technologii przyrostowych umozliwia stosowanie
proszkéw o nieregularnym ksztatcie. W rozprawie doktorskiej przeprowadzono oceng wptywu
parametrow drukowania oraz mozliwosci skutecznego zastosowania nieregularnego proszku

m.in. o r6znym rozktadzie wielkosci czastek do produkcji czesci w procesie Binder Jetting.
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3. TEZA, CEL I ZAKRES PRACY

Na podstawie analizy literatury przeprowadzonej w ramach oceny aktualnego stanu wiedzy
sformutowano nastepujaca teze naukowsg pracy:

,, Zastosowanie odpowiednich parametrow druku obejmujgcych poziom nasycenia spoiwem,
predkos¢ przesuwu rolki obrotowej, grubos¢ warstwy, a takze proszku o odpowiednim rozkladzie
wielkosci czgstek umozliwi wytworzenie detali z nieregularnego proszku aluminium technologiq
Binder Jetting.”

Celem naukowym pracy byto scharakteryzowanie efektow zachodzacych podczas procesu
spiekania czesci drukowanych z nieregularnego proszku aluminium z zastosowaniem metody
Binder Jetting. Dokonano analizy wptywu parametrow procesu spiekania takich jak poziomu
stosowanej prozni, szybko$ci nagrzewania oraz temperatury izotermicznego spiekania na
wlasciwosci wytwarzanych elementéw. Ponadto scharakteryzowano rozklad termiczny
substancji organicznych pochodzacych od spoiwa wiazacego czastki proszku podczas etapu
wytwarzania. Oceny tej dokonano w zaleznosci od rozktadu wielko$ci czastek wsadowego
proszku aluminium oraz rodzaju zastosowanego lepiszcza.

Celem utylitarnym pracy byla optymalizacja parametréw drukowania oraz weryfikacja
mozliwos$ci zastosowania nieregularnego proszku aluminium o wysokiej czystosci do produkcji
cze$ci metodg Binder Jetting. Okreslono wpltyw parametrow takich jak poziom nasycenia
spoiwem, predkos¢ przesuwu rolki obrotowej i grubos¢ warstwy na wiasciwosci czesci
wytwarzanych z nieregularnego proszku aluminium. Dokonano takze doboru mieszanki proszku
aluminium o najkorzystniejszym pod wzgledem przetwarzania rozktadzie wielkosci czastek
proszku.

Zakres pracy obejmowat:

» dobor materiatu do badan,

» analizg wpltywu rozktadu wielko$ci czastek proszku na wlasciwosci wytwarzanych czesci,

» dobor parametrow technologicznych druku, takich jak poziom nasycenia spoiwem, predkosé
przesuwu rolki obrotowej i grubos¢ warstwy,

» dobor i optymalizacj¢ parametréw procesOw usuwania lepiszcza i spiekania, m.in. szybkosci
i procedury nagrzewania materiatu, temperatury spiekania, rodzaju stosowanej atmosfery
ochronnej,

» kompleksowg analize wlhasciwosci wytworzonych materiatbw 2z  zastosowaniem
nastepujacych metod badawczych:

o badania struktury materialu przy uzyciu skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM),
o mikroanaliza sktadu chemicznego za pomoca spektrometru z dyspersja energii,
o ocena sktadu fazowego za pomocg dyfraktometru rentgenowskiego (XRD),
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analiza termograwimetryczna,

spektroskopia w podczerwieni z transformacja Fouriera (FT-IR),

roznicowa kalorymetria skaningowa (DSC),

pomiar gestosci metoda geometryczng oraz hydrostatyczna,

pomiar objetosci oraz $rednicy pordéw z zastosowaniem niskotemperaturowej adsorpcji
azotu,

o O O O O

badanie chropowatosci powierzchni,

ocena zmian wymiarowych po procesie spiekania,

analiza dylatometryczna,

badanie wytrzymatosci na $ciskanie,

rentgenowska mikrotomografia komputerowa (micro-CT).

o O O O O
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4. PLAN BADAN

W ramach realizacji tematyki niniejszej rozprawy doktorskiej opracowano plan badan
obejmujacy trzy zasadnicze etapy.

Na Rysunku 8 przedstawiono schemat uproszczonego obiektu badan dotyczacy pierwszego
etapu, w ramach ktorego badano wplyw zaré6wno parametréow druku takich jak poziom nasycenia
spoiwem, predko$¢ przesuwu rolki obrotowej i grubos$¢ warstwy, jak i atmosfery spiekania na
wlasciwosci  aluminiowych czegsci wytwarzanych z nieregularnego proszku wsadowego
z zastosowaniem metody Binder Jetting. Pierwszy etap badan, ktérego wyniki zaprezentowano
1 omowiono w rozdziale 7.1., zostat scharakteryzowany poprzez:

»  wielko$ci wejsciowe (czynniki badane):
X1 — poziom nasycenia spoiwem (%),
Xo — predkos¢ przesuwu rolki obrotowej (mm/s),
X3 — grubo$¢ warstwy (um),
Xa — atmosfera spiekania,

» wielko$ci wyjsciowe (czynniki wynikowe):
z1 — zmiany wymiarowe (%),
Z, — gestosé (g/cm?),
Z3 — porowato$¢ otwarta (%),
Z4 — porowatos¢ zamknieta (%),
Zs — porowatos¢ catkowita (%),
Zs — powierzchnia wlasciwa (m?/g),
Z7 — objeto$¢ wlasciwa porow (cm®/g),
Zg — rozmiar porow (nm),
Z9 — chropowato$¢ powierzchni (um),
Z10 — wytrzymato$¢ na $ciskanie (MPa),

» czynniki state:

c1 — skifad proszku,

2 — morfologia czgstek proszku,

c3 — rozktad wielkosci czastek proszku,

C4 — sktad spoiwa,

Cs — rodzaj probek do badan,

Cs — metoda wytwarzania probek (technologia Binder Jetting),

c7 — predkos¢ z jaka porusza si¢ zasobnik podczas naktadania proszku (150 mm/s),
cs — predkos¢ obrotowa rolki (300 obr./min),

Co — czas wigzania spoiwa (2 s),

C10 — Czas suszenia warstwy (15 s),

C11 — temperatura stolu roboczego (50°C),

C12 — warunki wygrzewania wydrukow (200°C przez 4 godziny),

C13 — szybkos$¢ nagrzewania podczas procesu spiekania (1°C/min),

Ci14 — temperatury wytrzymywania probek podczas spiekania (300°C, 450°C i 620°C),

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 35



% G

» czynniki zakltdcajace:
h1 — niejednorodnos$¢ partii proszku,
h, — btedy wynikajace z prowadzonych pomiarow,
hs — warunki realizacji pomiarow.
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Rysunek 8. Uproszczony schemat obiektu badan w ramach etapu pierwszego obejmujgcego
analize wplywu parametréow druku na wiasciwosci czesci wytwarzanych metodg Binder Jetting

Etap drugi obejmowat ocene wptywu rozktadu wielko$ci czastek nieregularnego proszku
aluminium na wlasciwosci czeSci wytwarzanych metodg Binder Jetting. W tym celu
przygotowano mieszanki proszkowe w udziale masowym frakcji proszku wynoszacym 73:27. Na
Rysunku 9 przedstawiono schemat uproszczonego obicktu badan dotyczacy drugiego etapu,

ktorego wyniki zaprezentowano i omowiono w rozdziale 7.2. oraz scharakteryzowano poprzez:

» wielko$ci wejsciowe (czynniki badane):

X1 — rozktad wielko$ci czgstek proszku i/lub srednia wielkos¢ czastek (um),

» wielko$ci wyjSciowe (czynniki wynikowe):
z, — zmiany wymiarowe (%),
Z, — gestosé (g/em?),
Z3 — porowatos¢ otwarta (%),
Z4 — porowato$¢ zamknigta (%),
Z5 — porowatos¢ catkowita (%),
Z — powierzchnia wlasciwa (m?/g),
Z7 — objeto$¢ whasciwa porow (cm?/g),
Zg — rozmiar porow (nm),
Z9 — chropowato$¢ powierzchni (um),
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» czynniki stale:

1 — sktad proszku,

c2 — morfologia czastek proszku,

C3 — sklad spoiwa,

C4 — rodzaj probek do badan,

Cs — metoda wytwarzania probek (technologia Binder Jetting),

Cs — poziom nasycenia spoiwem (80%),

c7 — predkos$¢ przesuwu rolki obrotowej (10 mm/s),

Cg — grubo$¢ warstwy (120 pm),

Co — predkos$¢ z jaka porusza si¢ zasobnik podczas nakladania proszku (150 mm/s),
C10 — predkosc¢ obrotowa rolki (300 obr./min),

C11 — czas wigzania spoiwa (2 s),

C12 — Czas suszenia warstwy (15 s),

C13 — temperatura stotu roboczego (50°C),

C14 — warunki wygrzewania wydrukow (200°C przez 4 godziny),

15 — atmosfera spiekania,

C16 — szybkos$¢ nagrzewania podczas procesu spiekania (1°C/min),

17 — temperatury wytrzymywania podczas spiekania (300°C, 450°C i 620°C),

» czynniki zaktdcajace:
h1 — niejednorodno$¢ partii proszku,
h, — btedy wynikajace z prowadzonych pomiarow,

hs — warunki realizacji pomiarow.
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Rysunek 9. Uproszczony schemat obiektu badan w ramach etapu drugiego obejmujgcego
analize wplywu rozktadu wielkosci czgstek proszku aluminium na wltasciwosci czesci
wytwarzanych metodq Binder Jetting
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Etap trzeci obejmowat ocene wpltywu parametréw procesu spiekania czesci z nieregularnego
proszku aluminium wytwarzanych metodg Binder Jetting na ich wiasciwosci koncowe. Na
Rysunku 10 przedstawiono uproszczony schemat obiektu badan dla trzeciego etapu, ktorego
wyniki zaprezentowano i omowiono w rozdziale 7.3. oraz opisano poprzez:

» wielko$ci wejsciowe (czynniki badane):
X1 — szybko$¢ nagrzewania (°C/min),
X2 — wartos$¢ prozni (mbar),
X3 — temperatura spiekania (°C),
X4 — dodatkowy etap wygrzewania przed procesem spiekania,

»  wielko$ci wyjsciowe (czynniki wynikowe):
z1 — obecno$¢ wydzielen (%),
Z, — obecno$¢ niecigglosci (%),
z3 — sktad chemiczny wydzielen (%),

» czynniki state:

1 — sktad proszku,

C2 — morfologia czastek proszku,

3 — sklad spoiwa,

C4 — rodzaj probek do badan,

Cs — metoda wytwarzania probek (technologia Binder Jetting),

Cs — poziom nasycenia spoiwem (80%),

¢7 — predkos¢ przesuwu rolki obrotowej (10 mm/s),

Cs — grubo$¢ warstwy (120 um),

Co — predkos¢ z jaka porusza si¢ zasobnik podczas naktadania proszku (150 mm/s),
C10 — predko$¢ obrotowa rolki (300 obr./min),

C11 — czas wigzania spoiwa (2 s),

C12 — Czas suszenia warstwy (15 s),

C13 — temperatura stotu roboczego (50°C),

C1s — warunki wygrzewania wydrukow (200°C przez 4 godziny),

» czynniki zakltocajace:
h1 — niejednorodnos¢ partii proszku,
h, — btedy wynikajace z prowadzonych pomiarow,
hs — warunki realizacji pomiarow.
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Rysunek 10. Uproszczony schemat obiektu badan w ramach etapu trzeciego obejmujgcego
analize wplywu warunkow procesu spiekania na wltasciwosci czesci wytwarzanych
z nieregularnego proszku aluminium metodq Binder Jetting
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5. CHARAKTERYSTYKA MATERIALU

5.1. Materialy bazowe

W ramach realizacji niniejszej pracy doktorskiej jako material bazowy zastosowano
atomizowany w atmosferze gazu obojetnego nieregularny proszek aluminium o czystosci 99,7%
oraz numerze CAS 7429-90-5, ktory dostarczony zostat przez firm¢ SELKAT (Krakow, Polska).

W badaniach stosowano proszki ALC100 i AL160 charakteryzujace si¢ zrdéznicowanym
rozkladem wielkosci czastek. Srednia wielko$¢ czastek proszku ALC100 wynosita ~ 20 pm, za$
proszku AL160 ~ 60 pum. Parametry statystyczne Dio, Dso i Dgo dla materiatdbw bazowych
przedstawiono w Tabeli 2.

Tabela 2. Rozktad wielkosci czgstek bazowych proszkow aluminium

Oznaczenie Srednia -
D o D Rozpiet

SUBEEAL o () R 0 (M) | elkose um) | S APEtose

ALC100 8,10+0,04 | 20,54+0,33 | 30,75+0,18 | 21,59+0,10 1.34 £ 0,01

AL160 | 2321+0,70 | 52,13+ 1,46 | 90,11 +3,81 | 59,67+1,23 | 1,23+0,01

Sktad chemiczny wyjsciowych proszkéw aluminium przedstawiono w Tabeli 3. Analiza XRF
potwierdzita przewazajacy udzial Al w materiale w ilosci okoto 99,7%. Zelazo stanowito
zawarto$¢ proszku nieprzekraczajaca 0,2%. Wystgpowanie wolframu, chromu, miedzi, cynku,
wanadu i galu wykryto w udziatach ponizej 0,05%.

Tabela 3. Sktad chemiczny bazowych proszkéw aluminium

Oznaczenie Zawarto$é (%)
proszku Al Fe W Cr Cu Zn \% Ga
ALC100 99,70 0,18 0,04 0,02 0,02 0,02 0,01 0,01
AL160 99,71 0,16 0,04 0,03 0,02 0,02 0,01 0,01

Reprezentatywng morfologie proszkéw oznaczonych jako ALC100 oraz AL160
zaprezentowano odpowiednio na Rysunku 11 oraz Rysunku 12.

Rysunek 11. Fotografie SEM czgstek proszku bazowego aluminium o oznaczeniu ALC100
wykonane przy powiekszeniu: (a) 500 %, oraz (b) 1000 x
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Rysunek 12. Fotografie SEM czgstek proszku bazowego aluminium o oznaczeniu AL160
wykonane przy powigkszeniu: (a) 500, oraz (b) 1000 x

Proszek aluminium zastosowany w ramach badan charakteryzuje nieregularna morfologia
oraz brak ostrych krawedzi.

5.2. Material wiazacy

Jako material wigzacy zastosowano produkt dedykowany do procesu druku 3D proszkow
metali. Jest nim wodny $rodek wigzacy typu rozpuszczalnikowego (nazwa handlowa: Aqueous
Binder, identyfikator: BAQ05) firmy ExOne (The ExOne Company, North Huntingdon
Township, PA, USA). Spoiwo w swoim sktadzie zawiera lotne zwigzki organiczne, takie jak
glikol etylenowy (o numerze CAS 107-21-1) oraz eter monobutylowy glikolu etylenowego
(o numerze CAS 111-76-2) w ilo$ci od 2% do 20% [153]. Fizyczne i chemiczne wtasciwosci

wodnego $rodka wiazacego BA0OS przedstawiono w Tabeli 4.

Tabela 4. Wlasciwosci wodnego srodka wigzgcego BA00S5 [153]

Parametr Cecha/wartosé
Postaé ptyn
Kolor 70tty
Zapach rozpuszczalnikowy
Gestosé 1,098 g/cm?
Wartos¢ pH 3,5-5,5

Temperatura zaplonu

nie plonie w temperaturze 100°C

Samozapton

produkt nie jest samozapalny

Niebezpieczenstwo wybuchu

produkt nie stwarza zagrozenia wybuchem

Preznosé¢ par w 20°C

1,2 hPa (1 mm Hg)

Rozpuszczalnos¢ w wodzie/Mieszalnosc z woda

mieszalny
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6. METODYKA BADAWCZA

6.1. Proces wytwarzania czesci z zastosowaniem technologii Binder Jetting

Aluminiowe cze$ci wydrukowano na drukarce 3D do metalu ExOne Innovent+ (The ExOne
Company, North Huntingdon Township, PA, Stany Zjednoczone) pracujacej w systemie Binder
Jetting. Obszar pola roboczego jakim dysponuje ten model drukarki to 160 mm X 65 mm X 65
mm. Zasadniczo drukowano probki szescienne o wymiarach 10 mm x 10 mm x 10 mm, zgodnie
Z zaprojektowanym tréjwymiarowym modelem CAD. Czg$ci drukowano warstwa po warstwie
na ptaszczyznie XY, wzdluz kierunku Z (wysokosci budowanej probki). W jednym cyklu
drukowania warstwa proszku nanoszona jest wzdtuz osi X. Po rownomiernym rozprowadzeniu
warstwy za pomoca specjalnej rolki obrotowej spoiwo jest selektywnie osadzane przez gtowice
drukujaca wzdtuz kierunku Y. Tak zaaplikowane lepiszcze podgrzewane jest do temperatury
okoto 50°C w celu jego osuszenia, aby nie ulegto rozmazaniu na niezadrukowanym obszarze
proszku. Nastepnie stot roboczy obniza si¢ o zadang grubos$¢ warstwy i caly cykl jest powtarzany
az do zakonczenia drukowania obiektu [154]. W celu wytworzenia czesci zastosowano state
parametry takie jak: predko$¢ z jakg porusza si¢ zasobnik podczas naktadania proszku — 150
mm/s, predkos¢ obrotowa rolki — 300 obr./min, czas wigzania spoiwa — 2 S, Czas suszenia warstwy
— 15 s, temperatura stotu roboczego — 50°C. Szczegdtowy dobdr parametrow kluczowych ze
wzgledu na jakos¢ druku, takich jak poziom nasycenia spoiwem, predko$¢ przesuwu rolki

obrotowej oraz grubo$¢ warstwy omoéwiono w rozdziale 7, podrozdziat 7.1.2.

Bezposrednio po procesie drukowania probki utwardzano termicznie w suszarce (BINDER
FD 56, Tuttlingen, Niemcy) w temperaturze 200°C przez 4 godziny. Etap ten stuzy usunieciu
wody ze sktadu $rodka wigzacego oraz wzmocnieniu czgsci w celu tatwiejszego odseparowania
wydrukowanych detali od niezwigzanego proszku [154]-[156]. W wyniku tego procesu
otrzymywano czesci okreslane w literaturze jako ,,bragzowe” [157].

Po etapie utwardzania ,,bragzowe” czg¢sci wykonane w ramach pierwszego i drugiego etapu
badan poddawano procesowi spiekania w poziomym piecu rurowym (Nabertherm RHTH 120-
600/17, Lilienthal, Niemcy). Probki spiekano z zastosowaniem atmosfery argonu (Ar) lub wodoru
(H2) przy przeptywie gazu na poziomie 10 1/godz. oraz w prozni. Zastosowano pompe¢ préozniowg
olejowa CRVpro 6 Welch (Welch by Gardner Denver, [lmenau, Niemcy) wytwarzajaca prozni¢
na poziomie 2x 10 mbar. Profil temperaturowy spiekania (Rysunek 13) obejmowat nagrzewanie
z szybkoscia 1°C/min do temperatury 300°C, nastgpnie do 450°C oraz 620°C. Probki
wytrzymywano w danych temperaturach kazdorazowo przez 1 godzing. Nastepnie czesci
schladzano wraz z piecem do temperatury pokojowej. Profil spiekania dobrano na podstawie
wynikow analizy termicznej rozkladu srodka wigzacego, ktére omdéwiono w rozdziale 7,
podrozdziat 7.1.3.
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Rysunek 13. Profil temperaturowy spiekania probek drukowanych metodg Binder Jetting

Czesci przygotowane w ramach trzeciego etapu badan spiekano w wysokotemperaturowym
piecu prézniowym R.D Webb 107 (R. D. Webb Company, Inc., USA). Poziom prézni wynosit
10% mbar. Stosowano analogiczny jak w etapie drugim profil temperaturowy. Dodatkowo ocenie
poddano wptyw temperatury izotermicznego spiekania wynoszacy odpowiednio 560°C, 580°C,
600°C lub 620°C na wtasciwosci czesci. Przeanalizowano takze wptyw szybkosci nagrzewania,
1°C/min oraz 10°C/min, oraz zastosowania dodatkowego zabiegu godzinnego wygrzewania
w temperaturze 450°C przed procesem spiekania na finalne wlasciwosci wyrobu.

6.2. Analiza skladu chemicznego

Sktad chemiczny probek okreSlono z zastosowaniem spektrometru fluorescencji
rentgenowskiej z dyspersjg energii EDX-7200 (Shimadzu Europa GmbH, Duisburg, Niemcy).
Pomiary wykonano w atmosferze powietrza.

6.3. Analiza rozkladu wielkosci czastek

Analize rozktadu wielkosci czastek proszkow bazowych oraz mieszanek proszkowych
przeprowadzono metoda dyspergowania na mokro z zastosowaniem laserowego analizatora
wielko$ci czastek Anton-Paar PSA 1190LD (Anton-Paar, Graz, Austria). Rozktad udziatu
objetosciowego czastek wyrazono jako Dio, Dso i Dgo. Dla kazdego z proszkéw wykonano
pomiary w trzech powtdrzeniach.

6.4. Obserwacje mikroskopowe

Morfologi¢ czastek proszku oraz morfologi¢ powierzchni spiekanych czesci oceniono za
pomocg skaningowego mikroskopu elektronowego JEOL JSM 5510 LV (JEOL, Tokio, Japonia).

Analiza mozliwoéci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 43



¥ [

Czastki proszku oraz powierzchnie spiekanych probek obserwowano pod mikroskopem
cyfrowym Keyence z serii VHX-7000 (KEYENCE International, Mechelen, Belgia) oraz LEICA
DVM6 (Leica Microsystems GmbH, Wetzlar, Niemcy). Obserwacje powierzchni spiekanych
czesci przeprowadzono na dwoch plaszezyznach: gornej (ptaszczyzna XY) oraz bocznej

(ptaszczyzna YZ). Obszar obserwowany za pomoca mikroskopu optycznego wynosit 2,9 mm x
2,2 mm, za$ z wykorzystaniem skaningowego mikroskopu elektronowego 2,5 mm x 1,9 mm.

6.5. Rentgenowska analiza strukturalna

Jakosciowa analize fazowa proszkow aluminium oraz wytworzonych spiekow
przeprowadzono z zastosowaniem metody dyfrakcji rentgenowskiej (XRD). Obrazy dyfrakcyjne
rejestrowano na aparacie Aeris (Malvern Panalytical, Holandia) stosujac promieniowanie CuKoy
(L = 1,540598 A). Probki skanowano w zakresie katowym od 30° do 100° (20) z krokiem
pomiarowym 0,003° (20) i czasem na krok 340 s. Analiz¢ jakosciowa oraz iloSciowa
przeprowadzono za pomoca oprogramowania HighScore Plus (wersja: 4.8, Malvern Panalytical
B.V., Almelo, Holandia). Sktad fazowy okreslono na podstawie danych zawartych w katalogu
PDF-4+ Miedzynarodowego Centrum Danych Dyfrakcyjnych (International Centre for
Diffraction Data — ICDD, Pensylwania, USA). Ilosciowa analize fazowg wykonano
z zastosowaniem metody Rietvelda.

6.6. Niskotemperaturowa adsorpcja azotu

Badania powierzchni wiasciwej, objetosci i wielko$ci poréw wykonano za pomoca
analizatora sorpcji fizycznej Quantachrome Autosorb iQ-MP (Anton Paar, Graz, Austria). Proces
odgazowywania probek prowadzono w trzech etapach: (1) nagrzewanie do temperatury 80°C
Z szybkoscig 2°C/min 1 wygrzewanie przez 30 min; (2) nagrzewanie do temperatury 120°C
Z szybkoscig 2°C/min i wygrzewanie przez 30 min; (3) nagrzewanie do temperatury odgazowania
350°C z szybkoscig 5°C/min i wygrzewanie przez 400 min. Powierzchni¢ wlasciwa materialow
wyznaczono za pomocg modelu adsorpcji wielowarstwowej z fazy gazowej na powierzchni
adsorbentu, z zastosowaniem izotermy Brunauera-Emmetta-Tellera (BET). Objetos¢ i srednice
poréw okreslono metodg BJH (Barretta-Joynera-Halendy). Objetos¢ wlasciwg porow okreslono
takze metodg Dubinina Raduszkiewicza (DR). Wyniki analizowano za pomoca oprogramowania
Quantachrome ASiQwin (wersja 5.21).

6.7. Analiza termograwimetryczna oraz spektroskopia w podczerwieni
z transformacja Fouriera

Analize termograwimetryczng (TG/DTG) probek z lepiszczem przed procesem wygrzewania,
oraz po wygrzewaniu w 200°C przeprowadzono z wykorzystaniem urzadzenia TG 209 F1 Libra®
(NETZSCH, Niemcy). Probki ogrzewano w atmosferze argonu, w zakresie od 25°C do 650°C
z szybkoscig nagrzewania 10°C/min. Uzyskane wyniki poddano analizie z wykorzystaniem
oprogramowania Proteus®. Analiza TG sprzgzona byla z zintegrowanym systemem FT-IR
(spektroskopia w podczerwieni z transformacja Fouriera), co umozliwito jakosciowa
identyfikacje produktow gazowych uwolnionych z probki podczas jej nagrzewania. Do
identyfikacji widm FT-IR stosowano oprogramowanie OPUS.
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6.8. Réznicowa kalorymetria skaningowa (DSC)

Réznicowa kalorymetrie skaningowg (DSC) zastosowano jako metode termoporometryczna,
analizujaca zmiane strumienia ciepta podczas procesow Krystalizacji oraz topnienia wody
zawartej wewnatrz materialu porowatego, CO umozliwia wyznaczenie wielko$ci porow badanego
materiatu [158].

Badania prowadzono na urzadzeniu DSC 3500 Sirius (NETZSCH, Niemcy) w zakresie
temperatur od -15°C do 25°C. Krzywe rozktadu wielkosci porow wyznaczono na podstawie
krzywych topnienia lodu wypetniajacego pory materiatu. Bezposrednio przed analiza probke
poddano nasycaniu woda destylowang w temperaturze pokojowej. Wysycong probke
umieszczano w dedykowanym tyglu aluminiowym. Analiz¢ prowadzono w dwoch etapach.
W pierwszym etapie zastosowano chtodzenie w zakresie od temperatury pokojowej (22°C) do
-15°C. W ramach drugiego etapu probke nagrzewano od temperatury -15°C do 25°C.

Z krzywej nagrzewania odczytano temperatur¢ poczatku przemiany fazowej (Tonser),
temperaturg, w ktorej szybkos¢ topnienia lodu zawartego w porach byta najwicksza (Tmax) Oraz
zmiang entalpii przemiany fazowej (AH). Promien poréw wyznaczono z réwnania Gibbsa-
Thomsona (2), ktore opisuje zmiang temperatury topnienia lodu w porach w zaleznosci od ich
promienia R, [159]:

R, = 0,68 — —T_ 2)

m—Tmo
gdzie: Ry, — promien poréw (nm), Ker — stala Gibbsa-Thomsona (dla H.O: 32,22 Knm),

T i Tmo — temperatura topnienia lodu, odpowiednio w porach i na zewngtrz poréw (K).

Krzywe rozktadu objetosci porow wyznaczono z krzywej topnienia lodu zgodnie
z rownaniem (3) [159]:

d
av. d_‘tl (Tm_TmO)Z
dR,  kgr-p-B-m-AH(T)

3)

gdzie: dV/dR, — krzywe rozkiadu objetosci poréw (cm*/g-nm), do/dt — przephyw ciepta (mW),
Tm i Tmo — temperatura topnienia lodu, odpowiednio w porach i na zewngtrz poréw (K),
ket — stata Gibbsa-Thomsona (dla H20: 32,22 K-nm), p — gestosé lodu (g/cm®), f — szybkos¢ zmian
temperatury (K/s), m — masa probki (g), AH(T) — zmiana entalpii topnienia lodu (J/g).

Gestos¢ zamarznigtej w porach wody Wyznaczono na podstawie rownania (4) [159]:

p(T) =0,917 (1,032 —1,17-107*-T) 4)
gdzie: p(T) — gestos¢ wody zamarznietej w porach (g/cm®), T — temperatura (K).

Zmiang entalpii topnienia wyznaczono z zaleznosci (5) [159]:

AH(T) =332+ 11,39 (Ty, — Trmo) + 0,155 (Ty, — Tyno)? (5)

gdzie: AH(T) — zmiana entalpii topnienia lodu (J/g), Tm i Tmo — temperatura topnienia lodu,

odpowiednio w porach i na zewngtrz porow (K).
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6.9. Ocena zmian wymiarowych

Czgéci ,,brazowe” po procesie wygrzewania w temperaturze 200°C oraz nast¢pnie po procesie
spiekania mierzono za pomocg suwmiarki w celu wyznaczenia zmian wymiarowych w osiach
X, Y oraz Z. Nominalne wymiary sze$cianow wedtug modelu CAD wynosity 10 mm % 10 mm x
10 mm. Obliczono zmiany wymiarowe dla czesci "bragzowych" w odniesieniu do wymiaréw
nominalnych modelu. Nastepnie wyznaczono zmiany wymiarowe po procesie spiekania probek
W poréwnaniu do wymiarOw po procesie wygrzewania oraz w odniesieniu do wymiarow
zaprojektowanego modelu. Skurcz liniowy probek obliczono zgodnie z rownaniem (6):

L=4"2.100% (6)

L

gdzie: L — skurcz liniowy (%), |1 — pierwotna diugos¢ boku (wymiar nominalny lub wymiar po
procesie wygrzewania, mm), l, — dfugos¢ boku po obrobce cieplnej (po etapie wygrzewania lub
po procesie spiekania, mm).

Wynik wyznaczono na podstawie trzech powtorzen pomiaru.

6.10. Badania gestosci i porowatosci

Gesto$¢ geometryczng (pg) obliczono jako stosunek masy probki do jej objetosci
wyznaczonej z wymiaréw w osiach X, Y i Z zgodnie z rownaniem (7):

<|3

Pg = (7)
gdzie: pq - gestos¢ geometryczna (g/cm?), m - masa probki (g), V — objetos¢ probki (cmd).

Mas¢ okreslono poprzez wazenie na wadze precyzyjnej PS 1000.X2 (RADWAG Wagi
Elektroniczne, Radom, Polska). Objetos¢ probek szesciennych okre$lono zgodnie z rGwnaniem
(8) lub (dla probek o zmienionej w wyniku procesu drukowania geometrii) na podstawie wzoru
na objeto$¢ ostrostupa $cigtego zgodnie z réwnaniem (9):

V.=axbxc )

gdzie: Vs — objetos¢ szescianu (cm®), a, b, ¢ - diugosci poszczegdlnych bokéw szescianu (cm).

1
I/Ctzgh(P1+P2+1,P1+P2) (9)

gdzie: Vo — objetosé ostrostupa Scietego (cm®), h - wysokos¢ ostrostupa Scietego (cm),
P1, P2 — pola podstaw ostrostupa scietego (cm?).

Gesto$¢ teoretyczng (pr) proszku bazowego obliczono zgodnie z réwnaniem (10):

100
'Dt = (P_1+P_2++P_x) (10)
P1 P2 Px

gdzie: py - gestos¢ teoretyczna (glem®), Px - udzial masowy poszczegélnych pierwiastkéw,

px - gestosé teoretyczna poszczegélnych pierwiastkow (glemd).
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Gestos¢ wzgledna okreslono jako stosunek gestosci pozornej probki do gestosci teoretycznej
(pr) materiatu (2,7 g/cm®) i wyrazono w procentach zgodnie z réwnaniem (11):

pw =22 .100% 11
Pt

gdzie: pw - gestos¢ wzgledna (%), pp - gestos¢ pozorna (g/cm?), pr - gestosé teoretyczna (glem?).

Gestos¢ pozorng ciata statego (stosunek masy do catkowitej objgto$ci wraz z zawartymi
w materiale porami [157]) oraz porowato$¢ pozorng spiekow wyznaczono metoda wazenia
W powietrzu i w wodzie, zgodnie z prawem Archimedesa, na podstawie normy PN-EN ISO
2738:2001. Wyznaczono mas¢ suchej probki w powietrzu (mi). Jako medium immersyjne
zastosowano wode o gesto$ci wynoszacej 0,99 g/cm?® (w temperaturze 20°C) i zmierzono mase
probki w zanurzeniu (mz). Po osuszeniu spieku z nadmiaru wody zmierzono mas¢ mokrej probki
w powietrzu (ms). Wazenie wykonano na wadze PS 1000.X2 firmy RADWAG z doktadnos$cig
do 0,001 g, wyposazonej w zestaw do wyznaczania gestosci ciat statych i cieczy.

Gestos¢ pozorng (pp) obliczono zgodnie z rownaniem (12):

mq

Pp = " Pc (12)

mz—m;

gdzie: pp - gestos¢ pozorna (g/cm®), my - masa suchej probki (g), Mz - masa prébki zanurzonej
w cieczy immersyjnej (g), ms - masa probki nasgczonej wodg | wazona w powietrzu (Q),
pe - gestosé cieczy (glem®).

Porowatos¢ otwarta (P,) Wyznaczono zgodnie z rownaniem (13):

ms—m
Po = m -100% (13)
gdzie: Po — porowatosé¢ otwarta (%), M1 - masa suchej probki (Q), mz - masa probki zanurzonej

w cieczy immersyjnej (g), ms - masa probki nasqgczonej wodg |\ wazona w powietrzu (g).

Porowatosc¢ catkowitg (Pc) obliczono zgodnie z réwnaniem (14):

P. =222 100% (14)

Pt

gdzie: P.— porowatosé catkowita (%), pr, pp — 0dpowiednio gestosé teoretyczna i pozorna (g/cmd).

Porowatos¢ zamknieta (P;), ktora jest roznicg miedzy porowatoscig caltkowita a porowatoscia
otwartg, obliczono zgodnie z rownaniem (15):

P,=P.—P, (15)

Pomiary gestosci oraz porowato$ci pozornej wykonano na probkach "brazowych" po etapie
wygrzewania w temperaturze 200°C oraz na czg$ciach spiekanych. Niemozliwe bylo
przeprowadzenie takich badan na probkach po procesie drukowania, ale przed procesem
wygrzewania. Na tym etapie probki posiadajg jeszcze nieodparowane lepiszcze i otoczone sg
ztozem proszkowym, ktore zapewnia im stabilno$¢ do momentu zakonczenia wygrzewania.
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Porowatosc¢ probek okreslono takze z zastosowaniem mikroskopu cyfrowego Keyence z serii
VHX-7000 (KEYENCE International, Mechelen, Belgia). Wykonano zdjecia powierzchni przy
powickszeniu 500x. Obrazy cyfrowe przekonwertowano na obrazy binarne i wyznaczono
procentowy udziat porowato$ci. Na podstawie odczytanych wartosci $rednic Fereta zgodnie
z réwnaniem (16) obliczono wspotczynnik ksztaltu okreslajacy stopien wydhuzenia [160]:

f=5 (16)

gdzie: f — wspolczynnik ksztattu, a — maksymalna srednica Fereta (um), b — Srednica prostopadia
do maksymalnej srednicy Fereta (um).

Wyniki wszystkich pomiarow podano jako $rednie wyznaczone z minimum trzech powtorzen.

6.11. Badanie chropowatosci powierzchni

Profile chropowatosci powierzchni oraz obrazy topograficzne spiekanych probek otrzymano
za pomocg mikroskopu cyfrowego Keyence z serii VHX-7000 (KEYENCE International,
Mechelen, Belgia). Zdjecia topograficzne wykonano na powierzchni 2,98 mm x 2,00 mm.
Analiza literatury wykazata, ze autorzy innych publikacji, w swoich pracach do wyznaczenia
chropowatosci przyjmowali zblizone wymiary powierzchni, przyktadowo Koutiri i in. [161]
2,5 mm x 3,0 mm, Thompson i in. [162] 2,9 mm % 2,9 mm oraz Zhu i in. [163] 2,0 mm x 2,0 mm.
Pomiary chropowatosci wykonano na dwoch prostopadlych do siebie powierzchniach —
rownolegtej do kierunku przesuwu rolki obrotowej (ptaszczyzna XY) oraz wzdhuz powierzchni
bocznej — w poprzek warstw (ptaszczyzna YZ). Schemat drukowanego modelu 3D probki
z uwzglednieniem plaszczyzn, na ktorych przeprowadzono obserwacje mikroskopowe oraz
pomiary chropowato$ci powierzchni przedstawiono na Rysunku 14.

h

/ A
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_>.X

Rysunek 14. Schemat modelu drukowanego w technologii Binder Jetting, na ktérym plaszczyzne
XY oznaczono kolorem czerwonym, XZ — zéttym i YZ - zielonym
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W celu okreslenia chropowatosci powierzchni zastosowano filtr Gaussa. Dlugos¢ fali

odcigcia Ac dobrano zgodnie z norma ISO 3274:1996 [164] i wynosita ona 0,25 mm. Pomiary
chropowatos$ci przeprowadzono na powierzchni 1,0 mm x 1,0 mm. Na kazdej analizowane;j
powierzchni wykonano trzy powtdrzenia pomiardw, na podstawie ktorych nastepnie wyznaczono
wartos¢ $rednig.

Chropowato$¢ powierzchni okre§lono za pomocg parametrow profilu chropowatosci Ra (Srednie
arytmetyczne odchylenie profilu, um) i Ry (Srednie kwadratowe odchylenie profilu, pm) [165]
zgodnie z norma ISO 4287 [166]-[168].

Matematyczna definicja parametrow Ra i Rq jest zgodna z réwnaniami (17) i (18) [169]:

Ro= [*[lyGoldx (17)
Ry = [HI ey (18)

gdzie: | — dlugosé profilu (um).

Wybrane parametry chropowato$ci powierzchni stuzace do okre$lania tekstury powierzchni
okresla norma ISO 25178. Parametry powierzchni majg znaczng przewage nad parametrami
profilu, poniewaz topografia powierzchni jest trojwymiarowa, podczas gdy parametry profilu
okreslane sa jako dwuwymiarowe i nie pozwalaja na petng charakterystyke powierzchni
rzeczywistej [163], [170]. Wybrane parametry stuzace do opisu tekstury powierzchni to S
($rednie arytmetyczne odchylenie wysokos$ci nierdwnosci powierzchni od ptaszczyzny
odniesienia, um), Sy ($rednie kwadratowe odchylenie wysoko$ci nierownosci powierzchni od
plaszczyzny odniesienia, pm), Sk (kurtoza; wspotczynnik skupienia rozktadu wysokosci
topografii powierzchni) oraz Ss (skosnos$¢; wspotczynnik skos$nosci rozktadu wysokosci
topografii powierzchni) [165].

Parametry Sa i Sq definiuje si¢ zgodnie z rownaniami (19) i (20) [171]:

Sa =5 [, |z(x, )| dxdy (19)

Sq = \/% [f, z(x,y) dxdy (20)

gdzie: A — powierzchnia, um?.

Parametry S i Sk Opisuja odpowiednio réwnania (21) i (22) [172]:

Soe = 53[5 0l 2°Coy) dxay] (21)

Seu =55 [ 11, 2* (vy) dxdy] (22)

gdzie: A — zdefiniowana powierzchnia, um?,
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Parametry S, i Sq to parametry, ktore najczgséciej stosowane sg do charakterystyki topografii

powierzchni. Parametry Sk, I Ssk zalecane sg do charakteryzowania powierzchni wytwarzanych
metodami przyrostowymi [163], [167], [170], [171].

6.12. Badania dylatometryczne

W celu okreslenia mechanizméw zachodzacych podczas spiekania przeprowadzono badania
dylatometryczne na dylatometrze poziomym DIL 402 C (NETZSCH Geriatebau GmbH, Selb,
Niemcy). W tym celu wydrukowano probki o wymiarach 4 mm x 4 mm x 15 mm. Szybkos¢
nagrzewania i chtodzenia probek wynosita 5°C/min. Proces spiekania prowadzono w prdzni
technicznej (102 Pa). Spiekanie izotermiczne prowadzono w temperaturze 620°C przez 60 min.

6.13. Badania wytrzymalosci na sciskanie

Statyczng probe $ciskania przeprowadzono na probkach o wymiarach 10 mm x 10 mm x 10
mm za pomocg uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej MTS Criterion Model 43 (MTS
System Corporation, Eden Prairie, MN, USA) w zakresie obcigzen do 30 kN, z predkoscia
przesuwu trawersy 10 mm/min. Badania wykonano wzgledem dwoch powierzchni — dziatajac
sitg w kierunku rownolegtym do kierunku drukowania probki (0§ Z, ptaszczyzna XY) oraz
w Kierunku prostopadtym (o$ X, ptaszczyzna YZ). Wynik okre$lono na podstawie trzech

powtdrzen pomiaru.

6.14. Rentgenowska mikrotomografia komputerowa (micro-CT)

Pomiary metodg rentgenowskiej mikrotomografii komputerowej przeprowadzono na
urzadzeniu Nanotom 180S (GE Sensing & Inspection Technologies GmbH, Wunstorf, Niemcy),
wyposazonym w lampe rentgenowska nanoogniskowa o napigciu maksymalnym 180 kV.
Rozdzielczos¢ rekonstruowanych obiektow wynosita 10 um. Wyniki XCT w postaci obrazow 2D
zaimportowano do oprogramowania ImagelJ o otwartym kodzie zrodtowym [173]. Przygotowano
wizualizacje 3D. Dokonano obliczen udziatu objgtosciowego wydzielen oraz nieciggtosci
powstatych w objetosci probek. Szczegotowe procedury pomiardow oraz sposob analizy danych
realizowanych na danym urzadzeniu doktadniej oméwiono w ogdlnodostepnej literaturze [174].
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7. ANALIZA WYNIKOW BADAN I DYSKUSJA

Na proces druku 3D, a w rezultacie na wlasciwosci czeSci wytwarzanych w technologii
Binder Jetting, decydujacy wptyw maja stosowane parametry technologiczne. Wérdd gléwnych
zmiennych wyr6zni¢ mozna cztery grupy czynnikow: (1) wlasciwosci proszku, takie jak
morfologia, rozklad wielko$ci czastek, powierzchnia wiasciwa, sypkos¢; (2) spoiwo, jego
interakcja z materiatem proszkowym, lepkos¢ i charakterystyka wypalania; (3) parametry druku,
takie jak grubo$¢ warstwy, poziom nasycenia spoiwem, predkos$¢ drukowania, czas utwardzania
spoiwa; oraz (4) parametry procesu spiekania m.in. tempo nagrzewania/chlodzenia, rodzaj
atmosfery ochronnej, temperatura i czas spiekania [13]. W rozdziale tym przedstawiono rezultaty
otrzymane w wyniku optymalizacji wymienionych powyzej czynnikow w odniesieniu do
tematyki wytwarzania czesci z nieregularnego proszku aluminium metoda Binder Jetting.

7.1. Optymalizacja parametrow druku w technologii Binder Jetting

W ramach pierwszego etapu badan dokonano doboru parametrow druku dla nieregularnego
proszku aluminium, obejmujacych poziom nasycenia spoiwem, predkos$¢ przesuwu rolki
obrotowej oraz grubo$¢ warstwy. Testy wykonano na proszku bazowym ALC100. Dobrano takze
docelowe warunki oraz atmosfere spiekania.

7.1.1. Dobdr rodzaju sita do procesu druku 3D

Podczas procesu druku 3D proszek aplikowany jest na stdt roboczy po uprzednim przesianiu
przez zamontowane do zasobnika sito. [lo$¢ dozowanego proszku zdeterminowana jest przez
natezenie fal ultradzwiekowych, ktore utatwiajg dystrybucj¢ proszku na stole roboczym.
Odpowiednio dobrane sito pozwala na aplikacje takiej ilo$ci proszku, ktora zapewnia catkowite
uzupetnienie warstwy dla zadanej grubosci i jednocze$nie nie powoduje przepetniania zbiornika,
w ktorym gromadzony jest opadajacy po wyrOwnaniu za pomoca rolki proszek. Testy
przeprowadzono dla czterech rodzajow sit o oczkach okragtych lub podtuznych (Rysunek 15).

S4

@ 0,15 mm %, 0,15 mm @ 0,30 mm s, 0,30 mm

N

0,46 mm 0,91 mm

Rysunek 15. Zestaw sit zasobnika drukarki Innovent+ o oznaczeniach S1, S2, S3i S4
(opracowanie wlasne na podstawie pozycji literatury [175])
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Sposrod stosowanych w pracy materiatow proszek ALC100 posiadat najmniejsza, zas AL160
najwicksza $rednig wielkos$¢ czastek, zatem zostaty one wytypowane do oceny ich zdolnosci do
prawidtowego przesypywania si¢ przez sito. Doswiadczenie wykonano z wykorzystaniem
dostepnych rodzajow sit, stosujac state parametry druku takie jak: predkos$¢ przesuwu zasobnika
— 150 mm/s, predkos¢ obrotowa rolki — 300 obr./min, predkosé przesuwu rolki obrotowej — 10
mm/s, grubos¢ warstwy — 50 um (ALC100) lub 150 um (AL160), ultradzwicki — w zakresie od
25% do 100%. Kazdorazowo najpierw nakladano material w ilo$ci powtdrzen wymaganych do
doktadnego rozprowadzenia i wyrdéwnania na calej powierzchni stotu roboczego. Na tak
przygotowanym podiozu aplikowano kolejna warstwe proszku, a nastgpnie platforma obnizata
si¢ 0 zadang grubos$¢ warstwy, co pozwolito na weryfikacje, czy dozowana jest odpowiednia ilos¢
proszku do wyznaczonej grubosci warstwy. Rezultaty prowadzonych testow przestawiono
w Tabelach 5 i 6.

Podczas przesiewania proszku ALC100 (Tabela 5) przez sito o najdrobniejszych oczkach
(S1) zastosowano najwyzszy mozliwy poziom ultradzwickéw wynoszacy 100%. Jednak po
20-krotnym powtdrzeniu procedury proszek nadal nie sypat si¢ przez sito, w zwigzku z czym
zaprzestano kolejnych prob. Zastosowanie sita S2 (przy ultradzwigkach wynoszacych 100%)
ulatwilo proces przesiewania. Jednakze po 70 probach nadal niemozliwe byto pelne wyrdéwnanie
materiatu na powierzchni platformy. Podczas testow prowadzonych dla sita S3 przy poziomie
ultradzwigkow 100% powierzchni¢ wyrownano dopiero po aplikacji 125 warstw. Nastgpnie
podczas nakladania proszku wraz z obnizaniem stolu roboczego o zadang grubo$¢ warstwy
zaobserwowano, ze przy 10 powtorzeniu wystgpity problemy z wygtadzeniem powierzchni ztoza
proszkowego. W przypadku zastosowania sita S4 przy ultradzwiekach na poziomie 25% proszek
dozowany byt w niewystarczajacej ilosci, aby umozliwi¢ pelne wyrownanie powierzchni ztoza.
Aplikacja odpowiedniej ilosci proszku byla mozliwa po zmianie nat¢zenia ultradzwickéw na
warto$§¢ rowng 50%. Wyrownanie powierzchni nastgpito po rozprowadzeniu 20 warstw.
Nastepnie natozono 10 warstw z kazdorazowym obnizaniem wysokosci stotu roboczego. Przy
zastosowaniu sita S4 i intensywnosci fal ultradzwigkowych na poziomie 50% mozliwe bylo

kompletne wyréwnanie powierzchni ztoza proszkowego
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Tabela 5. Zestawienie poréwnawcze ilustrujgce wplyw doboru odpowiedniego sita na
rownomiernosé¢ rozprowadzania proszku ALC100 na powierzchni stolu roboczego

Liczba warstw podktadowych stuzacych wyréwnaniu Iillczdba WT]rStW
Svmbol powierzchni proszku rozprowadzonego na platformie nakiadanych wraz
y roboczei (bez iei obnizani Z obnizaniem
sita oboczej (bez jej obnizania) platformy
20 50 70 (dla sita S2) 10
125 (dla sita S3)
Proszek nie przesypuje | Proszek nie przesypuje | Proszek nie przesypuje
si¢, niemozliwe si¢, niemozliwe sig¢, niemozliwe
S1 uzyskanie jednorodnej | uzyskanie jednorodnej | uzyskanie jednorodnej
warstwy proszku na warstwy proszku na warstwy proszku na
platformie roboczej platformie roboczej platformie roboczej
Ze wzgledu na
nieuzyskanie jednorodnej
warstwy podktadowe;j
nawet po 70 (dla sita S2)
lub 125 (dla sita S3)
S2 powtorzeniach prob
natozenia proszku nie
przeprowadzono testu
z naktadaniem proszku
powigzanym
z obnizaniem platformy
S3
Jednorodng warstwe Jednorodng warstwe
proszku na stole proszku na stole
S4 roboczym uzyskano roboczym uzyskano
juz po natozeniu 20 juz po natozeniu 20
warstw podktadowych | warstw podktadowych

Podczas proby przesiewania proszku AL160 (Tabela 6) przez sito S1 przy natgzeniu
ultradzwickow wynoszacym 100% zaobserwowano, ze po aplikacji 20 warstw proszek nie
przesypywat si¢. Zastosowanie sit S2 oraz S3 (przy ultradzwigkach wynoszacych 100%)
skutkowato uzyskaniem zblizonych rezultatow. W tym przypadku proszek AL160, ze wzgledu
na wigksza sypkos¢, tatwiej przesypywat sie przez oczka sita niz proszek ALC100. Po aplikacji
60 warstw w petni udato si¢ wyrownac¢ powierzchni¢ proszku stanowigcego warstwe podktadowa.
Jednakze po nalozeniu 5 warstw wraz z obnizaniem stolu roboczego wystgpily trudnosci
z wypehieniem przez proszek wysokos$ci stanowiacej grubo$¢ warstwy. Zastosowanie sita S4
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przy ultradzwickach na poziomie 25% spowodowato, ze proszek dozowany byt w odpowiedniej
ilosci. Wyréwnanie powierzchni nastapito po natozeniu 9 warstw. Nastgpnie zaaplikowano
5 warstw kazdorazowo obnizajac stét roboczy o zadang wysoko§¢ warstwy. Natomiast
podniesienie intensywnosci ultradzwigkow do poziomu 50% i wyzej skutkowato aplikacja
nadmiernej iloSci materiatu. Przy zastosowaniu sita S4 1 nat¢zeniu ultradzwickow réwnym 25%
nie odnotowano zadnych komplikacji powodujacych nierownomierne rozdystrybuowanie
proszku AL160 na powierzchni stotu roboczego drukarki.

Tabela 6. Zestawienie porownawcze ilustrujgce zaleznosé¢ doboru odpowiedniego sita na

rownomiernos¢ rozprowadzania proszku AL160 na powierzchni stotu roboczego

Liczba warstw podktadowych stuzacych wyréwnaniu Liczbaiarste
. . . naktadanych wraz
Symbol powierzchni proszku rozprowadzonego na platformie N
. . . . Z obnizaniem
sita roboczej (bez jej obnizania)
platformy
20 50 60 5
Proszek nie przesypuje | Proszek nie przesypuje | Proszek nie przesypuje
si¢, niemozliwe si¢, niemozliwe si¢, niemozliwe
S1 uzyskanie jednorodnej | uzyskanie jednorodnej | uzyskanie jednorodnej
warstwy proszku na warstwy proszku na warstwy proszku na
platformie roboczej platformie roboczej platformie roboczej
S2
S3
Jednorodng warstwe Jednorodng warstwe
proszku na stole proszku na stole
S4 roboczym uzyskano roboczym uzyskano
juz po natozeniu 20 juz po natozeniu 20
warstw podktadowych | warstw podktadowych
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Na podstawie wykonanych testow oraz przeprowadzonych obserwacji do druku
z wykorzystaniem proszkow ALC100 oraz AL160 do dalszych badan wytypowano sito
0 najwickszym rozmiarze oczek i podtuznym ich ksztalcie (oznaczenie sita — S4). Zastosowanie

tego sita pozwolito na skuteczne nakladanie materialu oraz uzyskanie pozadanej jako$ci
powierzchni ztoza proszkowego na stole roboczym drukarki.

7.1.2. Dobor parametréw druku

Doniesienia literaturowe wskazuja, ze parametry druku stosowane w technologii Binder
Jetting, takie jak nasycenie spoiwem, grubos¢ warstwy, predkos¢ i orientacja druku majg istotny
wplyw na gesto$é 1 wytrzymato$é wytwarzanych czesci [13]. Proces optymalizacji parametrow
druku dla nieregularnego proszku aluminium przeprowadzono na materiale bazowym ALC100.
Wplyw parametréw procesu na jakos¢ druku okreslono za pomoca zmiennych takich jak:

(1) Nasycenie spoiwem (%), ktore dobierane jest w sposob eksperymentalny. Niewtasciwy
stopien nasycenia spoiwem moze powodowaé wady powierzchni. Zbyt niski poziom
lepiszcza moze skutkowaé rozwarstwianiem oraz obecno$cig pustych przestrzeni. Zbyt
wysoki za§ moze prowadzi¢ do przywierania dodatkowych czastek do powierzchni
drukowanej, co prowadzi do wyzszej chropowatosci powierzchni i niedoktadnosci
wymiarowych. Ponadto precyzyjne dopasowanie poziomu nasycenia do materiatu
proszkowego jest kluczowe z ekonomicznego punktu widzenia [13].

W celu analizy wptywu poziomu nasycenia spoiwem na wlasciwosci wytwarzanych czesci
przygotowano 11 wariantow probek drukowanych przy poziomach nasycenia spoiwem
wynoszacych odpowiednio: 15%, 25%, 35%, 45%, 55%, 65%, 75%, 80%, 85%, 95% oraz
100%. W literaturze najczgsciej stosowane poziomy nasycenia spoiwem drukowanego
materiatu zawieraja si¢ w przedziale od 60-100% [176]-[178]. Podczas oceny oddziatywania
zmiennego stopnia nasycenia spoiwem na jako$¢ wytwarzanych czesci pozostale parametry
technologiczne druku byty state.

(2) Predkosé¢ przesuwu rolki obrotowej (mm/s) jest to predkos¢ z jaka obracajaca sie rolka
porusza si¢ po zlozu proszkowym w celu wyréwnania warstwy proszku [13]. Istotna jest
koordynacja tego parametru wraz z pozostatymi, ktore sktadaja sie na ogolng predkos¢ druku,
co umozliwia efektywna produkcje przy zachowaniu wysokiej jakos$ci powierzchni detali.

W ramach niniejszych badan zastosowano statg pr¢dko$¢ naktadania proszku, ktéra wynosita
150 mm/s oraz predkosé¢ obrotowa rolki — 300 obr./min. Predkos¢ przesuwu rolki obrotowe;j
dobrano na podstawie analizy literaturowej. Miyanaji i in. [179] zaobserwowali, Ze sposrod
czterech badanych predkosci (5 mm/s, 10 mm/s, 80 mm/s i 110 mm/s) najwyzsza gestos¢
czesci otrzymano przy 110 mm/s oraz 10 mm/s. W zwigzku z tym do badan wytypowano te
dwie predkosci oraz wartos¢ posrednia wynoszacg 50 mm/s. Podczas procesu dotyczacego
doboru tego czynnika pozostale parametry obejmujace poziom nasycenia spoiwem oraz
grubos¢ warstwy byly stale.

(3) Grubos¢ warstwy (um) to wysokos$¢ ztoza proszku wzdtuz osi Z nanoszonego rownomiernie
na powierzchnig stotu roboczego w trakcie jednego cyklu drukowania. W przypadku metody
Binder Jetting producent zaleca, aby zawierata si¢ ona w przedziale od 30 um do 200 um.
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Dobierana wartos¢ grubosci warstwy uzalezniona jest od rozktadu wielkosci czastek
1 powinna by¢ wigksza niz maksymalna wielkos¢ czastek. W takiej sytuacji wszystkie czastki
proszku niezaleznie od wielkosci zostang rozmieszczone w objetosci ztoza. Jednak gdy
grubos$¢ warstwy jest mniejsza niz maksymalna wielkos¢ czastek, prowadzi to do
preferencyjnego osadzania drobniejszych czastek [180].

W ramach niniejszych badan dla proszku ALC100 przeanalizowano trzy warianty grubosci
warstwy. Zastosowano grubos¢ warstwy wynoszaca 30 um, zbiezng z wartoscig Dgo = 30 um
uzyskang z pomiarow wielkosci czastek proszku. Ponadto wielu autorow sugeruje réwniez
dobor grubosci warstwy druku stanowiacej dwukrotnos$¢ [154], [181] lub trzykrotnos¢ [157],
[182] wielkosci czastek proszku. W zwigzku z tym do badan zastosowano rowniez grubo$é
warstwy wnoszacg 60 um oraz 90 um.

Zestawienie wszystkich wytworzonych wariantow probek z proszku ALC100 wykonanych

w ramach pierwszego etapu badan zaprezentowano w Tabeli 7.

Tabela 7. Wykaz parametrow druku z proszku ALC100, wedftug ktorych wytwarzano kolejne

warianty probek
. Poziom nasycenia Predk.()éé PIZESUWI - Grubosé warstwy
Zmienny parametr spoiwem (%) rolki obrotowej (um)
(mm/s)
15 10 60
25 10 60
35 10 60
45 10 60
. _ 55 10 60
Poziom nasycenia
Spoiwenn 65 10 60
75 10 60
80 10 60
85 10 60
95 10 60
100 10 60
55 10 60
55 50 60
55 110 60
55 10 30
55 10 60
55 10 90

Geometri¢ probek drukowanych przy zmiennym poziomie nasycenia, predkosci przesuwu

rolki obrotowej i grubo$ci warstwy przedstawiono odpowiednio na Rysunkach 16, 17 oraz 18.

W kwestii prawidtowego procesu nakladania lepiszcza znaczng rolg odgrywa odpowiedni udziat

proszku w stosunku do ilosci spoiwa aplikowanego w celu utworzenia cz¢sci [13]. Ten parametr

druku ma znaczacy wpltyw na stabilno$¢ drukowanych czesci. Niedostateczna ilos¢ spoiwa,

w tym przypadku wynoszaca 15% (Rysunek 16), przyczynita si¢ do znacznej kruchos$ci
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utworzonego wydruku i niewystarczajacej wytrzymalosci czgsci. Zbyt niska saturacja moze
skutkowac takze wieksza sktonnoscia czgsci do uszkodzen podczas odseparowywania probek od
ztoza proszkowego oraz podczas transportu do pieca wysokotemperaturowego. Natomiast zbyt
wysoki poziom nasycenia lepiszczem moze powodowac nadmierne rozptywanie si¢ spoiwa [45].
Takie zjawisko zaobserwowano dla poziomu lepiszcza wynoszacego 100%. W tym przypadku
drukowana probka nie zachowata zaprojektowanego ksztattu oraz wymiaré6w w osiach X oraz Y.
Interakcja pomigdzy ztozem proszkowym i spoiwem ma wpltyw na jako$¢ drukowanych czesci.
To, w jaki sposob nastgpuje to oddziatywanie w duzej mierze uzaleznione jest od jakosci
lepiszcza, jego lepkosci, kata zwilzania, napigcia powierzchniowego oraz od ksztattu i wielkosci
proszku. Gdy osiagnicta zostanie rownowaga, to obszar zadruku réwnomiernie nasycany jest
odpowiednig ilo$cia spoiwa. Stopien zwilzenia ma decydujacy wptyw na jako$¢ drukowanych
czesci. Nadmierna ilo$¢ §rodka wigzacego moze skutkowac przenikaniem nadprogramowej ilo$ci
lepiszcza do ztoza proszkowego i tym samym pogorszeniem jakosci wydrukow [183]. Podobne
zjawisko w swojej pracy opisali Miyanaji i in. [184]. Efekt rozptywania warstw w osi X i Y
spowodowany saturacja rowna 100% (Rysunek 16) wyeliminowano poprzez redukcj¢ poziomu
nasycenia. Jednakze zmniejszenie iloSci spoiwa ponizej 45% skutkowalo pojawieniem si¢
odpryskow na krawedziach czgsci drukowanych oraz obnizeniem jakos$ci powierzchni probek.

& H [ Q { J ‘ l ' ' &

15% 25% 35% 45% 55% 65% 75% 80% 85% 95%  100%

Rysunek 16. Reprezentatywny widok probek wydrukowanych z proszku ALC100 przy zmiennym
poziomie nasycenia spoiwem, od lewej: 15%, 25%, 35%, 45%, 55%, 65%, 75%, 80%, 85%,
95% i 100%; statej predkosci przesuwu rolki rownej 10 mm/s i grubosci warstwy 60 um

Jak przedstawiono na Rysunku 17, wraz ze wzrostem predkosci przesuwu rolki obrotowe;j
zaobserwowano zwigkszenie liczby defektow wystgpujacych na powierzchni wydrukow.
Ze wzgledu na ich charakterystyczny ksztalt (w przyblizeniu liniowy), takie cechy powierzchni
w literaturze okreslane sg jako ,,grzbiety powierzchniowe” [185]. Stwierdzono rowniez, ze wady
te wystepuja w kierunku wzdtuznym do kierunku przesuwu rolki (0§ X).

Rysunek 17. Reprezentatywny widok prébek wydrukowanych w proszku ALC100 przy zmiennej
predkosci przesuwu rolki obrotowej, od lewej: 10 mm/s, 50 mm/s i 110 mm/s, stalym nasyceniu
spoiwem wynoszgcym 55% i grubosci warstwy 60 um
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Zdjecia probek wydrukowanych przy zastosowaniu zmiennej grubos$ci warstwy wynoszacej
30 um, 60 um lub 90 um zaprezentowano na Rysunkach 18 i 19, na ktorych przedstawiono
powierzchnie boczne (ptaszczyzna YZ) obrazujace warstwowg strong probki. Zastosowanie
grubszych warstw pozwolito na uzyskanie wizualnie lepszej jakosci powierzchni wydruku.
W przypadku grubosci 60 um i 90 um zauwazalna jest charakterystyczna warstwowos¢. Im
grubsze warstwy, tym zmniejszony jest stosunek cieczy (pochodzacej ze stosowanego lepiszcza)
do ciata statego (proszku), co réwniez moze powodowac wzrost porowatosci [186]. Zastosowanie
cienszych warstw moze prowadzi¢ do wzrostu ggstosci oraz obnizenia chropowatosci
powierzchni bocznych elementu [186], [187]. Jednakze nalezy mie¢ na uwadze fakt, ze
zmnigjszenie grubosci warstwy prowadzi do wydluzenia czasu produkcji, a co za tym idzie,
powoduje zmniejszenie wydajnosci druku oraz wzrost kosztow [188].

Rysunek 18. Reprezentatywny widok prébek wydrukowanych z proszku ALC100 przy zmiennej
grubosci warstwy, od lewej: 30 um, 60 um i 90 um, statym nasyceniu spoiwem wynoszqcym
55% i predkosci przesuwu rolki obrotowej 10 mm/s

Rysunek 19. Reprezentatywny widok powierzchni bocznej (YZ) prébek wydrukowanych
z proszku ALC100 przy grubosci warstwy wynoszqcej: (a) 30 um, (b) 60 um i (c) 90 um

Nastegpnie zoptymalizowano grubo$¢ warstwy dla proszku AL160, dla ktorego Dgo Wynosi ~
90 um. Probki wydrukowano stosujac grubosci warstwy 60 pm, 90 um, 120 um, 150 um, 180
pum, 200 um i 240 um. Na podstawie pomiarow i obserwacji przeprowadzonych dla uzyskanych
wydrukow dokonano wyboru najkorzystniejszych parametréw procesu.
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7.1.3. Weryfikacja warunkow wygrzewania i dobor profilu temperaturowego spiekania

W celu weryfikacji zastosowanych warunkow wygrzewania oraz dobru profilu
temperaturowego spiekania wykonanych wydrukéw przeprowadzono sprz¢zong analize TG-FT-
IR probek. Krzywe zarejestrowano w zakresie od 25°C do 650°C. Na Rysunku 20a przedstawiono
rezultaty uzyskane dla probek drukowanych z proszku ALCI100 przed oraz po procesie
wygrzewania w temperaturze 200°C. Natomiast na Rysunku 20b zaprezentowano krzywe dla
probek wykonanych z proszku ALC100 oraz AL160 analizowane po procesie ich wygrzewania.
Charakterystyczne wartosci odczytane z krzywych dotyczace temperatur poczatku oraz konca
przemiany, ekstremum piku oraz zmiany masy zestawiono w Tabeli 8.
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] | 2
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Rysunek 20. Krzywe TG i DTG prébek drukowanych z zastosowaniem spoiwa na bazie wody
oraz proszku (a) ALC100 poddanych analizie przed i po wygrzewaniu w temperaturze 200°C,
oraz (b) ALC100 i AL160 poddanych analizie po wygrzewaniu w temperaturze 200°C
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Na podstawie zarejestrowanych i zaprezentowanych na Rysunku 20a krzywych TG i DTG
stwierdzono, ze proces degradacji termicznej fazy polimerowej dla probki przed etapem

wygrzewania mozna podzieli¢ na trzy etapy. Dwa pierwsze ubytki masy wynoszace odpowiednio
0,2% oraz 0,6% nastapity w temperaturach okoto 70°C oraz 150°C. Efekty te spowodowane sa
utratg fizycznie zaadsorbowanej wilgoci obecnej w probce oraz odparowaniem wody bedacej
dominujgcym sktadnikiem stosowanego lepiszcza. Rozktad termiczny sktadnikow organicznych
zachodzil w trzecim etapie, w zakresie temperatur od 390°C do 450°C. Najbardziej dynamiczny
ubytek masy, wynoszacy 2,7%, nastapit w temperaturze okoto 430°C. Zjawisko to wskazuje na
termiczny rozktad spoiwa powodujacy powstanie zwigzkow zawierajacych wegiel z pochodnych
aldehydow i polienowych zwigzkow wielkoczasteczkowych, co potwierdzily omowione dalej
wyniki FT-IR. Wraz ze wzrostem temperatury niektore sktadniki organiczne moga by¢ stopniowo
spalane i karbonizowane [26], [189]. W temperaturze powyzej 500°C zaobserwowano wzrost
masy probki zwigzany z jej utlenianiem. Z Kolei dla probki z proszku ALC100 analizowanej po
procesie wygrzewania zarejestrowano dwuetapowy ubytek masy na krzywej TG. Pierwszy
niewielki efekt wynoszacy zaledwie 0,1% ubytku masy zachodzacy w temperaturze 75°C i lepiej
widoczny na krzywej DTG, wynikat z odparowania zaadsorbowanej wilgoci. Porownujac
rezultaty uzyskane dla probek przed oraz po procesie wygrzewania stwierdzono, ze probka
ALC100 po obrobce termicznej charakteryzowata sie blisko 0 60% mniejszym ubytkiem masy
niz probka przed wygrzewaniem. Roéznica ta wynikata z faktu, ze probka po wygrzewaniu
w temperaturze 200°C nie zawierata juz w swoim sktadzie wody. Rozktad termiczny sktadnikow
organicznych dla probki po wygrzewaniu zaobserwowano w drugim etapie, w zakresie
temperatur od 380°C do 450°C. Najwickszy ubytek masy (1,4%) nastgpil w temperaturze okoto
420°C.

Podobny przebieg krzywych zaobserwowano dla probki wykonanej z proszku AL160
(Rysunek 20b). Ubytek masy odpowiadajacy usunieciu wilgoci odnotowano w nieznacznie
nizszej temperaturze (blisko 65°C) i wynidst on rowniez 0,1%. Sama degradacja termiczna
spoiwa nastapita w zakresie od 400°C do 460°C. Ekstremum wskazujace na gwattowny rozktad
materii organicznej odnotowano w temperaturze 430°C. Odpowiada to termicznemu rozktadowi
spoiwa, w tym zwiazkéw zawierajacych wegiel, tworzacych pochodne aldehydow i polienowe
zwigzki wielkoczasteczkowe, co potwierdzity omowione ponizej wyniki FT-IR [26]. Catkowity
ubytek masy dla wygrzanej probki ALC100 wyniost 1,5% 1 byt nizszy niz dla probki AL160, dla
ktorej catkowity ubytek masy odnotowano na poziomie 1,9%. Zatem probki wytworzone
z proszku o mniejszej $Sredniej wielkoSci czgstek wykazuja mniejszy ubytek masy niz czeSci
z proszku AL160. Dla wigkszych czastek (AL160) ekstremum efektu zwigzanego ze zjawiskiem
spalania wegla odnotowano w zakresie wigkszej o 10°C temperatury wzgledem proszku ALC100.
Proszki o mniejszych czastkach posiadaja wigksza powierzchni¢ wiasciwa niz proszki
gruboziarniste. Oznacza to, ze s3 one bardziej reaktywne i podatne na proces spalania
W porownaniu z czastkami o wigkszych rozmiarach. Natomiast wigksze czastki z powodu
wolniejszej kinetyki spalania beda mie¢ tendencj¢ do przesuwania ekstremum efektu
zachodzacego procesu w kierunku wyzszych wartosci temperaturowych [190].
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Tabela 8. Charakterystyczne wartosci odczytane z krzywych TG i DTG zaprezentowanych na
Rysunku 20

Krzywa TG Krzywa DTG
. Poczatek Koniec Zmiana | Temperatura
Rodzaj prébki Efekt - .
przemiany | przemiany | masy w ekstremum
(°0) (°C) (%) piku (°C)
Probka przed procesem 1 43,9 79,8 -0,2 67,2
wygrzewania 2 132,3 162,4 -0,6 152,0
— proszek ALC100 3 391,6 4557 -2,7 433,5
Préobka po wygrzaniu 1 48,8 97,3 -0,1 75,4
w 200°C — proszek ALC100 2 382,3 455,1 -1,4 421,6
Probka po wygrzaniu 1 42,6 78,0 -0,1 62,6
w 200°C — proszek AL160 2 400,3 460,6 -1,8 431,1

W celu identyfikacji produktow gazowych wydzielanych z probek podczas ich nagrzewania
do temperatury 650°C, zarowno dla wydrukow przed jak i po procesie wygrzania w temperaturze
200°C, przeprowadzono analizy FT-IR. Zarejestrowane reprezentatywne trojwymiarowe widma
FT-IR (absorbancja — liczba falowa — temperatura) przedstawiono na Rysunkach 21a, 22a i 23a.
Natomiast reprezentatywne dwuwymiarowe widma w podczerwieni dla charakterystycznych
temperatur wybranych z trojwymiarowych widm zaprezentowano na Rysunkach 21b, 22b i 23b.

Zakresy liczb falowych odpowiadajace produktom gazowym przedstawiono w Tabeli 9.
Silniejszy pik absorbancji odzwierciedla wyzsze wzgledne stezenie sktadnikow lotnych [191].
PotozZenie oraz intensywnos¢ poszczegolnych pikow odpowiadajagcych produktom rozktadu
zmienialy si¢ wraz ze wzrostem temperatury. Dla wszystkich analizowanych dwuwymiarowych
widm FT-IR w zakresie 4000-3500 cm™ wystapily piki od wody obecnej w wodnym spoiwie.
Podobnie piki od CO, pojawity si¢ we wszystkich widmach przy liczbie falowej okoto
2360 cm™ oraz 650 cm™. W przypadku probki wykonanej z proszku AL160 w temperaturze
431,1°C nastagpito przesunigcie efektu od CO, do wartosci 2260 cm™. Widma od weglowodorow
(C2H4) w temperaturach 67-75°C (dla probek z proszku ALC100) zarejestrowano wytacznie
w zakresie 1600-1300 cm™. Natomiast w temperaturach powyzej 150°C produkt CoHs
odnotowano takze przy liczbie falowej okoto 3000 cm™. Co wiecej, dla probki przed etapem
wygrzewania, w temperaturze 152°C pik od C;H4 pojawit si¢ rowniez przy liczbie falowej okoto
1000 cm™. Uwalnianie CO nastgpito w wyniku tworzenia si¢ reakcji organicznej okreslanej jako
dekarbonylacja [192]. Widma od CO wystapily wylgcznie w temperaturach 420-430°C. Dla
probek z proszku ALC100 pojawily sie w zakresie 2220-2000 cm™?, za$ dla proszku AL160
w zakresie 2140-1950 cm™. Tworzenie si¢ CO zwigzane jest z redukcjg dwutlenku wegla [193].
Zwiazki karbonylowe (C=0) zarejestrowano we wszystkich widmach w przedziale 1900-1600
cmt. Dla probki z proszku AL160 w widmie dla temperatury 430°C efekt ten wystapit w zakresie
1800-1500 cm™.

Dla préobek z proszku AL160 obserwowane sg dodatkowe efekty pochodzace od CzH4 przy
liczbie falowej 3000 cm™ w temperaturze 62°C oraz przy liczbie falowej 950 cm™ w temperaturze
430°C. Co wigcej, W temperaturze 430°C dla proszku AL160 nastapily przesunigcia wartosci,
przy ktorych wystepuja piki od CO2, CO i C=0 w kierunku nizszych liczb falowych.

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 61



%

(a)

600

400

Temperatura
*Cz)

3000

200 2000

1000 Liczba falowa

cm-1 ()

Absorbancja

oM

(b) —67,2°C —152,0°C —433,5°C
H,0 0 o CH,y CO;
P, h M
H,0 o COZC_ CH, €O,
] GH, « ¥
g
=
@
=}
=
=]
4
<

4500 3500 2500 1500 500

Liczba falowa (cm?)

Rysunek 21. Widma FT-IR produktéw gazowych wydzielonych z prébki drukowanej
Z zastosowaniem spoiwa na bazie wody i proszku ALC100 poddane analizie przed
wygrzewaniem w temperaturze 200°C, gdzie: (a) tréjwymiarowe widmo FT-IR w funkcji
temperatury, (b) dwuwymiarowe widma FT-IR dila produktow gazowych w temperaturach
67,2°C, 152,0°C oraz 433,5°C
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Rysunek 22. Widma FT-IR produktéw gazowych wydzielonych z probki drukowanej
Z zastosowaniem spoiwa na bazie wody i proszku ALC100 poddane analizie po wygrzaniu
w temperaturze 200°C, gdzie: (a) trojwymiarowe widmo FT-IR w funkcji temperatury,
(b) dwuwymiarowe widma FT-IR dla produktéow gazowych w temperaturach 75,4°C oraz
421,6°C
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Rysunek 23. Widma FT-IR produktéw gazowych wydzielonych z prébki drukowanej
zZ zastosowaniem spoiwa na bazie wody i proszku AL160 poddane analizie po wygrzaniu
w temperaturze 200°C, gdzie: (a) trojwymiarowe widmo FT-IR w funkcji temperatury,
(b) dwuwymiarowe widma TG-FT-IR dla produktow gazowych w temperaturach 62,6°C oraz

431,1°C

Tabela 9. Zakresy liczb falowych odpowiadajgce produktom gazowym [191]

Liczba falowa (cm™) Grupa funkcyjna Zwiazek
4000 — 3500 O-H H.0
3000 — 2700
1600 — 1300 C-H CaH.
1050 — 950
2400 — 2230 c=0 o,
650 — 630
2220 — 2000 C-O CoO
1900 - 1600 C=0 zwigzki karbonylowe

Przeanalizowano widma wystepujace w obrebie charakterystycznych temperatur.
Zaobserwowano, ze w wyzszych temperaturach absorbancja H,O, CO; i C;H4 byta wyzsza, co
oznacza ze tych produktow gazowych zostato wyemitowane wiecej [194]. CO, moze powstawaé
w wyniku reakcji dekarboksylacji, ktora prowadzi do eliminacji atomu wegla z tancucha
weglowego [192]. Intensywno$¢ absorbancji CO2 byta wyzsza niz H,O lub CO oraz zwigzkow
karbonylowych. Uwalnianie weglowodoréw w postaci etylenu (C2Hs) wynika z obecnosci
2-butoksyetanolu i glikolu etylenowego w sktadzie mieszanki spoiwa.

Na gaz wydzielajacy si¢ podczas pirolizy zasadniczy wplyw ma wielko$¢ czastek materiatu.
Dla proszku gruboziarnistego odnotowano wigkszy ubytek masy w porownaniu z proszkiem
drobnoziarnistym. Probki o wiekszych czgstkach wytwarzaty mniejszg ilos¢ CO, podczas pirolizy
niz probki drukowane z drobnych czastek proszku aluminium.
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Na podstawie rezultatow otrzymanych z pomiarow przeprowadzonych metoda analizy
termicznej potwierdzono poprawnos¢ stosowania temperatury 200°C podczas etapu wygrzewania

wydrukowanych czeéci, aby usungé wodg¢ obecng w materiale. Do dalszych badan wybrano
izotermiczng temperaturg spiekania detali wynoszaca 620°C poprzedzong dwoma przystankami
temperaturowymi w 300°C oraz 450°C, w celu powolnego rozktadu i usunigcia termicznego
substancji organicznych obecnych w wydruku pochodzacych ze stosowanego lepiszcza.

Dobrane parametry spiekania zweryfikowano réwniez na podstawie analizy literatury. Bai
i in. [195] podczas swoich badan w celu usunigcia lepiszcza stosowali temperature 450°C
z wytrzymaniem probek przez 30 min. Cho i in. [196] na podstawie przeprowadzonej analizy
termograwimetrycznej proces termicznego usuwania spoiwa podzielili na dwa etapy, obejmujace
wytrzymywanie w temperaturze 250°C oraz w 450°C, kazdorazowo przez 2 godziny. Miyanaji
iin. [179] na podstawie analizy TGA przeprowadzili etap wypalania spoiwa w temperaturze
450°C przez 60 min w celu catkowitego usunigcia pozostatosci lepiszcza z drukowanych czesci
(tzw. debinding). Dudas i in [197] dla cze$ci wytwarzanych z aluminium metodg metalurgii
proszkow stosowali zakres temperatur od 350°C do 450°C w celu usuniecia $rodkow
poslizgowych, a nastgpnie temperature 620°C, aby przeprowadzi¢ proces spiekania.

Wydruki spiekano w piecu rurowym z zastosowaniem atmosfery argonu (Ar) lub wodoru
(H2) oraz pod proznig. Nastgpnie poréwnano otrzymane wyniki, ktore zaprezentowano
i omoéwiono w podrozdziatach 7.1.4.-7.1.12. Do badan prowadzonych w nastepnych fazach

zastosowano atmosfere, ktdra pozwolita na uzyskanie najkorzystniejszych rezultatow.

Kolejnym etapem przeprowadzonych badan byla réwniez analiza wydrukow poddanych
procesowi spiekania w wysokiej prozni na poziomie 10® mbar przy zastosowaniu réznej

szybkos$ci nagrzewani oraz temperatury izotermicznego spiekania:

(1) Predkosé nagrzewania
Probki nagrzewano z szybkoscig 1°C/min lub 10°C/min zgodnie z profilem temperaturowym
zaprezentowanym na Rysunku 13.

(2) Temperatura izotermicznego spiekania

Probki nagrzewano z szybkoscig 1°C/min do temperatury 300°C, a nastepnie do 450°C.
Zastosowano zmienng koncowg temperature izotermicznego spiekania wynoszaca: 560°C,
580°C, 600°C lub 620°C. Probki wytrzymywano w danych temperaturach kazdorazowo
przez 1 godzing. Prébki schtadzano wraz z piecem do temperatury otoczenia (okoto 20°C).

7.1.4. Ocena wizualna i obserwacje morfologii powierzchni spiekow

Morfologie goérnych (XY) i bocznych (YZ) powierzchni dla wybranych probek
wytworzonych z proszku ALC100 w technologii Binder Jetting przedstawiono na fotografiach
SEM i umieszczono w Tabelach 10-13. Zdjecia prezentuja wptyw na jako$¢ powierzchni
odpowiednio takich parametréw jak poziom nasycenia spoiwem, predko$¢ przesuwu rolki
obrotowej, grubo$¢ warstwy oraz zmienna atmosfera ochronna spiekania.
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Tabela 10. Morfologia reprezentatywnych powierzchni gérnych (XY) i bocznych (YZ) spiekanych
probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy zmiennym poziomie nasycenia spoiwem (wykaz
pozostatych parametrow drukowania zaprezentowano w Tabeli 7)

Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)

25%

55%

Poziom nasycenia spoiwem

80%

100%

Analizujagc wpltyw poziomu nasycenia Spoiwem na jako$¢ wykonczenia drukowanych detali
(Tabela 10) zauwazono, ze zastosowanie niedostatecznej ilosci lepiszcza (na poziomie 25%)
spowodowalo uzyskanie czgsci o bardzo porowatej powierzchni gornej oraz bocznej. Niski
poziom spoiwa utrudnit stabilne wigzanie czastek proszku oraz taczenie kolejnych drukowanych
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warstw. Zastosowanie zbyt wysokiej saturacji wynoszacej 100% skutkowato utratg stabilno$ci
wymiarowej w osiach X i1 Y sukcesywnie wraz z nakladaniem kolejnych warstw proszku.
W efekcie przesycenia lepiszczem na powierzchniach bocznych pojawity sie glebokie bruzdy.
Saturacja na poziomie 55% oraz 80% zapewnita dobra jako$¢ wykonczenia powierzchni czgsci.

W Tabeli 11 przedstawiono reprezentatywne zdjecia mikroskopowe probek wytwarzanych
z zastosowaniem zmiennej predkosci przesuwu rolki obrotowej. Wzrost predkosci przesuwu rolki
obrotowej, szczegodlnie do 110 mm/s, skutkowat powstaniem licznych nieréwnosci oraz pustych
przestrzeni na powierzchni drukowanej. Warto$¢ wynoszaca predkosci rowna 10 mm/s pozwolita
zredukowac ilo$¢ powstajacych defektow.

Tabela 11. Morfologia reprezentatywnych powierzchni gérnych (XY) i bocznych (YZ) spiekanych
probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy zmiennej predkosci przesuwu rolki obrotowej
(wykaz pozostatych parametrow drukowania zaprezentowano W Tabeli 7)

Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)
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W Tabeli 12 przedstawiono reprezentatywne fotografie SEM probek wydrukowanych
z zastosowaniem zmiennej grubos$ci warstwy. Zaobserwowano, ze wraz ze wzrostem grubosci
warstwy nastapito zwigkszenie udzialu porow. Odpowiednig jako$¢ wykonczenia obydwu
powierzchni uzyskano przy grubosci warstwy wynoszacej 60 um.

Tabela 12. Morfologia reprezentatywnych powierzchni gérnych (XY) i bocznych (YZ) spiekanych
probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy zmiennej grubosci warstwy (Wykaz pozostatych
parametrow drukowania zaprezentowano W Tabeli 7)

Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ2)

30 pm

Grubos$¢ warstwy
60 pm

90 pm

Na podstawie przeprowadzonych obserwacji mikroskopowych wydrukowanych probek
stwierdzono, ze parametry technologiczne druku, takie jak niska lub bardzo wysoka saturacja oraz
duze predkosci przesuwu rolki obrotowej mialy znaczny wplyw na jako$¢ wykonczenia
powierzchni, ktora charakteryzowata sie obecno$cig defektow oraz nadmierng porowatos$cia.
Duzy udzial porowatos$ci moze by¢ zwigzany z wypalaniem spoiwa, co skutkowato obecnoscia
licznych pustek, ktore podczas spickania nie zostaty zniwelowane [198].
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Obserwacje morfologii powierzchni probek wykazaly, Zze najwyzsza jako§¢ powierzchni
uzyskano podczas drukowania czesci przy parametrach technologicznych o wartosci 80%
nasycenia probki spoiwem, predkosci przesuwu rolki obrotowej réwnej 10 mm/s i grubosci
warstwy wynoszacej 60 um. Nastgpnie przeprowadzono oceng wplywu zastosowanej atmosfery
na jakos$¢ powierzchni spiekow.

W Tabeli 13 zaprezentowano reprezentatywne zdjecia mikroskopowe probek drukowanych
przy statych parametrach: poziom nasycenia rowny 55%, predkos$¢ przesuwu rolki obrotowe;j
wynoszacg 10 mm/s i grubos¢ warstwy 60 um, spiekanych w atmosferze argonu, wodorze lub
prozni.

Tabela 13. Morfologia powierzchni gérnych (XY) i bocznych (YZ) probek z proszku ALC100
wydrukowanych przy stalych parametrach: poziom nasycenia 55%, predkos¢ przesuwu rolki

obrotowej 10 mm/s, grubos¢ warstwy 60 um, spiekanych w atmosferze argonu, wodorze lub
prozni

Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)

4

proznia

Atmosfera spiekania
argon

wodor

Niezaleznie od analizowanych parametrow wicksze nieréwnosci zaobserwowano na
powierzchniach bocznych czesci.
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Na Rysunku 24 przedstawiono reprezentatywne obrazy SEM powierzchni YZ probek
spiekanych w atmosferze argonu, wodoru lub prézni wykonane przy wigkszym powigkszeniu

w porownaniu do zaprezentowanego zestawienia w Tabeli 13.
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Rysunek 24. Reprezentatywne mikrografie probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy
stalych parametrach: poziom nasycenia 55%, predkosc przesuwu rolki obrotowej 10 mm/s,
grubos¢é warstwy 60 um, spiekanych W: (a) prozni, (b) argonie i (c) wodorze

Na podstawie przeprowadzonych obserwacji potwierdzono niejednorodny rozktad wielkosci
czastek spieku. Wigksze czastki otoczone sg mniejszymi. Spiekane probki charakteryzujg si¢
luzng strukturg, ktora moze wynika¢ zarowno ze stabego ich zaggszczenia podczas druku, jak
i usuwania spoiwa podczas obrobki termicznej. Pomigedzy czastkami nie zauwazono obecnos$ci
szyjek 1 potaczen. Analizujac obszary przedstawiajace potaczenie czastek w wyniku spiekania
w roznych atmosferach zaobserwowano, ze efektywniejsze spiekanie zaszto w prozni. Czastki sg
lepiej potaczone w pordwnaniu w zastosowaniem atmosfery argonu lub wodoru, a w strukturze
wystepuje mniej pustek.

7.1.5. Rentgenowska analiza strukturalna

Dyfraktogramy probek wykonanych z proszku ALC100 spiekanych z zastosowaniem
zmiennych atmosfer przedstawiono na Rysunku 25. Przeprowadzono rentgenowska analize
fazowa jakosciowg oraz ilosciowa. Efekty dyfrakcyjne zaobserwowano przy nastepujacych
potozeniach katowych: 38°(26), 45°(20), 65°(20), 78°(20), 82°(20) oraz 99°(26). Odbicia
dyfrakcyjne dla ptaszczyzn (1 1 1),(200),(220),(311),(222)1 (4 00) wykryto dla aluminium
(karta katalogowa nr 04-012-7848). Odczytane wskazniki Millera sugerujg wystepowanie
struktury krystalicznej regularnej o sieci $ciennie centrowanej, ktorej parametr sieciowy wynosi
4,051 A, a gesto$¢ materiatu wyznaczona z analizy to 2,696 g/cm®. Przy potozeniach katowych
45°(20), 65°(20), 82°(20) oraz 99°(20) wykryto plaszczyzny o wskaznikach (1 1 0), (2 0 0),
(2 1 1) oraz (2 2 0), ktére odpowiadaja fazie Fe (karta katalogowa nr 04-002-8852) i wskazuja
sie¢ regularng przestrzennie centrowang.
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Rysunek 25. Dyfraktogramy probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy stalych
parametrach: poziom nasycenia 55%, predkos¢ przesuwu rolki obrotowej 10 mm/s, grubos¢
warstwy 60 um, spiekanych w prozni, argonie i wodorze

Analiza ilo$ciowa przeprowadzona w oparciu o metode Rietvelda stanowi potwierdzenie
sktadu materiatu proszkowego. Wykryto obecnos¢ aluminium w zakresie od 99,5% do 99,7%
oraz zelazo w udziale od 0,3% do 0,5%.

7.1.6. Wyznaczanie zmian wymiarowych

Na Rysunku 26 przedstawiono wptyw parametrow technologicznych wytwarzania takich jak
poziom saturacji, szybko$¢ przesuwu rolki obrotowej i grubo$¢ warstwy na zmiany wymiarowe
probek po procesie drukowania w technologii Binder Jetting i wygrzewania w temperaturze
200°C, w odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD. Wartosci te zestawiono

z wynikami gestosci wyznaczonej metoda geometryczng.

Na podstawie uzyskanych wynikéw stwierdzono, ze zmiany wymiarowe po procesie
drukowania i wygrzewania w odniesieniu do wymiarow nominalnych nie przekraczaly 7%.
Wyjatek stanowita probka wykonana przy nasyceniu spoiwem na poziomie 100% (Rysunek 26a).
W osi Z wymiar probki wzrost o ponad 18%, natomiast wzdtuz osi X 1 Y zmiany te wzrosty
o blisko 60% w stosunku do zaprojektowanych wymiarow. Efekt ten spowodowany byt
zjawiskiem interakcji lepiszcza z przygotowanym do druku podlozem. Na wstepnie
uformowanym ztozu suchego proszku naktadano pierwsze drukowane warstwy. Spoiwo
aplikowane na te warstwy mogto wnika¢ w obszar zloza zlokalizowany pod drukowanymi
elementami. W rezultacie proszek pochodzacy z warstw podktadowych zostal dotaczony do
wymiaru Z, co spowodowato zwiekszenie wysokos$ci probki. Efekt taki w literaturze okreslany
jest jako ,,wzrost Z” i obserwowany byl m.in. przez takich badaczy jak np. Wang i in. [199], Solis
i in. [200], Farzadi i in. [201].
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Rysunek 26. Wplyw (a) poziomu nasycenia, (b) predkosci przesuwu rolki i (¢) grubosci warstwy
na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie drukowania oraz
wygrzewania
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W?zrost poziomu nasycenia spoiwem, predkosci przesuwu rolki obrotowej i grubosci warstwy
powodowat wzrost zmian wymiarowych wydrukow w osiach X, Y oraz Z. Najmniejsze zmiany
wymiarowe, nieprzekraczajace wartosci 1,30%, odnotowano dla probek drukowanych przy
saturacji wynoszacej 15%. Wzrost zmian wymiarowych zwigzany byl ze spadkiem gestosci
czg$ci. Wyjatek od tej reguly zaobserwowano dla wariantu z 15% nasyceniem, dla ktorego
gesto$¢ wyznaczona metodg geometryczng wyniosta 1,21 g/cm?®. Moze to wynika¢ z faktu, ze tak
niski poziom saturacji skutkowat powstaniem licznych odpryskoéw, co spowodowato znaczne
obnizenie masy probki. Zastosowanie nasycenia na poziomie 80% przyczynito si¢ do wzrostu
gestosci czeSci. Najwigksze zmiany wymiarowe (wylaczajac probki o saturacji 100%)
odnotowano dla czgéci drukowanych przy grubosci warstwy rownej 90 um (Rysunek 26c).
Miescity si¢ w zakresie od 4,03% do 6,21%. Sposrod zmiennych wysokosci warstwy najmniejsze
zmiany wymiarowe w osi X i Y zaobserwowano dla grubosci warstwy wynoszacej 60 pm
i miescily si¢ one w zakresie od 2,12% do 2,30%. Sposrdd stosowanych predkosci przesuwu rolki
obrotowej, dla warto$ci wynoszacej 50 mm/s (Rysunek 26b) odnotowano najwyzsza gestosé
(1,26 g/cm?®). Jak sugerujg Miyanaji i in. [179], w przypadku proszkoéw 0 drobnych czgstkach
zwigkszenie predkosci przesuwu rolki moze powodowaé zaggszczenie drukowanych czgsci.
Tendencja ta jest powigzania rowniez ze zjawiskiem zageszczania powodowanym przez sily
kohezji pomiedzy drobnymi czastkami oraz naprezeniami $cinajacymi wynikajacymi z duzej
predkosci naktadania.

Podsumowujac mozna stwierdzi¢, ze dla wigkszos$ci badanych probek wymiary wyznaczone
wzdtuz osi X oraz Y pozostawaly nieznacznie wieksze niz wymiar zdefiniowany na etapie
projektowym. Najmniejsze zmiany zaobserwowano wzgledem osi Y, ktéra odpowiada
kierunkowi rownolegtemu do ruchu glowicy drukujacej. Zaaplikowane spoiwo ma tendencje do
przenikania w kierunku prostopadtym do jego naktadania (0$ X). Nadmiar lepiszcza przywiera

do proszku, jednoczes$nie zwickszajgc rowniez wymiar w osi Z.

Wplyw zmiennych parametréw druku takich jak poziom nasycenia spoiwem, predkos¢
przesuwu rolki obrotowej oraz grubosci warstwy na skurcz po procesie spiekania w zaleznos$ci
od zastosowanej atmosfery zaprezentowano na Rysunkach 27-29. Na Rysunku 27 przedstawiono
zmiany wymiarowe probek spiekanych prozniowo w odniesieniu do wymiarow czesci po etapie
drukowania i suszenia w temperaturze 200°C. Natomiast Rysunki 28 i 29 prezentujg odpowiednio
wyniki uzyskane dla probek spiekanych w atmosferze ochronnej argonu i wodoru.
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Rysunek 27. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (¢) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie
spiekania w prozni (obliczone w odniesieniu do wymiarow uzyskanych po procesie drukowania)
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Rysunek 28. Wphyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki
I (c) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie
spiekania w atmosferze argonu (obliczone w odniesieniu do wymiarow po procesie drukowania)

Analiza mozliwosci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 14



—
jab)
~

-—AX (%) AY (%) —+AZ (%) < Gestos¢ pozorna spieku

0,0 - 030 - 1,45
&< - 1,40
g &
2 - 135 §
& 0
g - 130
= =
= - 125 &
= O
& L
S 1,20
1,15
15 25 35 45 55 100
Poziom nasycenia spoiwem (%)
(b) --AX (%) AY (%) —+AZ (%) < Gestos¢ pozorna spieku
0,0 - 1,40
S
< 05 - 135
°§ -0,73 "’E
e 3]
S -1,0 - ) }_1’09 » 1,30 -.Eb
& H; 126 Nye
S 0
? -15 - Lad - 125 £
g &
2 2,0 { - 1,20
E '/ ’
N
-2,5 T . 1,15
10 50 110
Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej (mm/s)
(c) =—AX (%) —<AY (%) +AZ (%) < Gestos¢pozorna spieku
0,0 - - 1,40
S
>~ 057 135
© - 130 3
£ 15 - =
N7
? - 1,25 9
2 20 &
T
E 25 - - 1,20
N
-3,0 T T 1,15

30 60 90
Grubos¢ warstwy (um)
Rysunek 29. Wphyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki

i (¢) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie
spiekania w wodorze (obliczone w odniesieniu do wymiaréw po procesie drukowania)
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Wyniki zaprezentowane na Rysunku 27 wykazaty, ze zwigkszenie poziomu nasycenia

spoiwem skutkowalo uzyskaniem wyzszego skurczu przy spadku gestosci probek spiekanych
w prozni. Czes$ci drukowane przy saturacji wynoszacej 55% osiagnelty w porownaniu do
pozostatych wartoéci stosunkowo wysokg gestos¢ (1,31 g/ecm?®) przy niewielkich zmianach
wymiarowych. Zastosowanie zmiennej predkosci przesuwu rolki ma istotny wptyw na skurcz
liniowy spiekanych czesci. Wyzsza predkos¢ skutkuje nawet 2-krotnie wigkszg wartoscig skurczu
w osi X i Y dla probek po spiekaniu i powoduje zmniejszenie doktadnosci wymiarowej czesci
W porownaniu z zaprojektowanym modelem CAD. Wynika to ze zmniejszenia rownomiernosci
rozktadu, a takze gestosci upakowania proszku, co potwierdzili w swoich badaniach rowniez inni
badacze [183]. Zastosowanie wigkszej grubosci warstwy spowodowato wzrost skurczu i spadek
gestosci probek. Zblizone zaleznosci zaobserwowano dla czesci spiekanych w atmosferze argonu
(Rysunek 28) oraz wodoru (Rysunek 29).

Analizujac otrzymane warto$ci, mozna zauwazy¢ zalezno$¢ pomigdzy skurczem i gestoscia.
Po procesie spiekania w osi X, Y oraz Z wystapit skurcz liniowy. Porowato$¢ redukowana jest
w efekcie zachodzacych pomiedzy czastkami proceséw dyfuzji. Skutkuje to zmniejszeniem
ogoblnej geometrii obiektu [154]. Rezultaty wyraznie wskazujg na wystgpowanie wigkszego
skurczu wzdhuz kierunku Z niz osi X oraz Y. Taka anizotropia skurczu liniowego wystepujaca
w spiekanych czesciach wytwarzanych metodg Binder Jetting zostala opisana w literaturze.
Przypisywana jest roznym stopniom konsolidacji czastek lub rozktadu porowatosci w warstwach
i pomigdzy warstwami [178], [202]. Niektorzy autorzy [203], [204] sugeruja wpltyw grawitacji
na wigkszy skurcz w osi Z, gdyz w podwyzszonych temperaturach zmigkczone struktury moga

czeSciowo zapasc sie pod wlasnym cigzarem [183].

Na Rysunkach 30, 31 i 32 zaprezentowano zmiany wymiarowe, jakie wystapity dla probek
spiekanych odpowiednio w proézni, argonie i wodorze. Zmiany wymiarowe obliczono
W odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD. Zaobserwowano, ze po spiekaniu
nastepuje wzrost dlugosci poszczegolnych bokéw w osiach X, Y oraz Z. Jest to pozostatos¢ efektu
powstalego podczas etapu drukowania probek, podczas ktorego nastapil wzrost zmian
wymiarowych. Zasadniczo, odnoszac wyniki otrzymane po procesie spiekania do wymiaréw po
etapie drukowania, odnotowano skurcz liniowy wzdhuiz wszystkich osi, co potwierdzaja dane
zaprezentowane na Rysunkach 27-29. Jednakze nadal po procesie spiekania, w odniesieniu do
warto$ci projektowych, obserwowany jest wzrost wymiarow. Na postawie tych obserwacji na
etapie projektowania nalezy uwzgledni¢ fakt, ze skurcz po spiekaniu jest nizszy niz wzrost

wymiaréw podczas procesu drukowania.
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Rysunek 30. Wphyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (¢) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie
spiekania w prozni (obliczone w odniesieniu do wymiarow nominalnych modelu CAD)
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Rysunek 31. Wphyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
I (c) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po spiekaniu
w atmosferze argonu (obliczone w odniesieniu do wymiarow nominalnych modelu CAD)
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Rysunek 32. Wphyw (a) poziomu nasyceniu spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (¢) grubosci warstwy na zmiany wymiarowe i gestos¢ probek z proszku ALC100 po procesie
spiekania w wodorze (obliczone w odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD)
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Aby osiggnac pozadang doktadno$¢ wymiarowa, zaréwno proces drukowania, jak i spiekania

musza by¢ odpowiednio kontrolowane. Zorientowanie probek w ztozu proszkowym podczas
procesu drukowania ma mniejszy wplyw na stopien skurczu. W osiach X i1 Y nalezy zastosowac
mniejsze wspotczynniki skurczu niz w osi Z, ktora wykazuje sktonno$¢ do wzrostu zmian
wymiarowych podczas procesu drukowania [199].

7.1.7. Gestos¢ wzgledna

Na Rysunku 33 przedstawiono wyniki gestosci wzglednej wyznaczone w zaleznos$ci od
parametrow druku i atmosfery spiekania. Wartosci okreslone zostaly na podstawie gestosci
pozornej (wyznaczonej w oparciu o prawo Archimedesa). Gestos¢ wzgledna probek miescita sig
w zakresie od okoto 36% do 50% ggstosci teoretycznej. Rezultat taki jest typowy dla technologii
Binder Jetting, szczegdlnie ze wzgledu na fakt, ze do procesu wytwarzania zastosowano czastki
proszku o nieregularnym ksztatcie. Niektorzy autorzy w swoich pracach dla probek drukowanych
ta metoda uzyskali ggstos¢ wzgledna na poziomie od 44% do 56% [42], [205]-[207]. Na uwadze
nalezy mie¢ fakt, ze na gesto$¢ upakowania proszku juz na etapie aplikowania materiatu na stot
roboczy istotny wptyw beda mie¢ takie cechy geometryczne materiatu jak ksztatt i rozktad
wielkosci czastek. Proszki o morfologii kulistej zapewniaja wzrost gestosci ztoza proszkowego,
W przeciwienstwie do proszkow o ksztalcie nieregularnym. Zwykle gestos¢ jest wyzsza, gdy
wielko$¢ czastek miesci si¢ W przedziale od 15 pm do 45 pm [13], [156].

Zaleznos$ci pomiedzy stosowanymi parametrami druku, a zmianami gesto$ci obserwowanymi
dla probek po spiekaniu sg analogiczne do wynikow otrzymanych dla czesci wydrukowanych. Po
procesie spiekania gesto$¢ czeSci wzrosta w stosunku do gestosci probek po drukowaniu.
Z reguty, wraz ze wzrostem stopnia nasycenia spoiwem (Rysunek 33a) gesto$¢ spiekow maleje.
Podobna tendencj¢ zaobserwowali Gaytan i in. [208]. Za$ w wyniku prowadzonych w ramach tej
pracy badan, najwigksza gestos¢ odnotowano dla probek drukowanych przy saturacji wynoszacej
80%, ktore spiekano w atmosferze prozni. Przy zastosowaniu zmiennej predkosci przesuwu rolki
obrotowej (Rysunek 33b) najwicksza gestos¢ zarejestrowano dla probek wykonanych przy
predkosci wynoszacej 50 mm/s. Wraz ze wzrostem grubosci nalozonej warstwy (Rysunek 33c)
nastepuje spadek gestosci czgéci drukowanych oraz spiekanych w atmosferze prozni. Schaffer
i in. [209] potwierdzaja, ze spiekanie aluminium w prozni jest skuteczniejsze niz w atmosferze
argonu. Na podstawie uzyskanych rezultatow stwierdzono, ze sposrod trzech zastosowanych
atmosfer, spiekanie w prozni pozwolito na uzyskanie najwyzszej gestosci probek. W zwigzku
z powyzszym badania i analizy wptywu zmiennych parametréw druku na koncowe wlasciwosci
spiekow, obejmujace chropowato$¢ powierzchni i badania wytrzymatosciowe, wykonano dla
probek spiekanych w atmosferze prozni.
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Rysunek 33. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (¢) grubosci warstwy na gestos¢ wzgledng probek z proszku ALC100 po procesie drukowania
oraz spiekania
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7.1.8. Porowatosé

Na Rysunku 34 przedstawiono wyniki porowatosci dla probek po procesie drukowania
i wygrzewania oraz przed procesem spiekania. Na Rysunkach 35, 36 oraz 37 zaprezentowano
wyniki dla czesci spiekanych kolejno w prozni, argonie i wodorze. Wykresy prezentuja
porowatos¢ zamknigta oraz otwartg, uzupetliong réwniez o gestos¢ wzgledna, w zaleznosci od
zastosowanych parametrow druku. Wydrukowane czgéci wykazywaly wysoka porowatosé
catkowita, mieszczacg sie w zakresie od 58% do 65%. Odnotowano zmniejszenie porowatosScCi
probek po procesie spiekania do wartosci pomigdzy 50% a 56%. Porowato$¢ na tym poziomie
jest nicodtaczng cechg czgéci wytwarzanych metoda Binder Jetting, poniewaz podczas druku nie
stosuje si¢ dodatkowe;j sity nacisku. Przektada si¢ to bezposrednio na niskie upakowanie czastek
proszku podczas procesu drukowania [26], [200]. Z tego wzgledu w wyniku spiekania nie mozna
uzyskaé w petni zwartych czesci. Uzyskana porowatos¢ koncowa zalezy nie tylko od warunkoéw
obrobki cieplnej, ale takze od wlasciwosci materiatu proszkowego. Porowato$cig materiatu
mozna sterowaé poprzez regulacj¢ wielkosci oraz morfologii czastek proszku [195], [202].
Proszki niesferyczne prowadza do nizszego upakowania ztoza proszkowego, co w efekcie
prowadzi do nizszej gestosci koncowej w porownaniu z proszkami sferycznymi [13], [45].
Niewystarczajaco wysoka gesto$¢ ztoza proszkowego moze prowadzi¢ do duzej porowatosci,
co skutkuje wigkszym skurczem podczas spiekania i obnizeniem gestosci [45], [210].
Zastosowanie proszkéw drobnoziarnistych pozwala na uzyskanie nizszej porowatosci
wytwarzanych czgéci w przeciwienstwie do proszkéw o wigkszym rozmiarze czastek [211].
Stopien porowatosCi utworzonych cze$ci nie wykazywatl okreslonego trendu wraz ze zmiang
nasycenia spoiwem. Najwyzsza porowatoscig catkowita charakteryzowaly sie spiekane probki
wykonane przy saturacji wynoszacej 100% (Rysunki 35a, 36a i 37a). W tym przypadku na ztozu
proszkowym rozprowadzona zostala wigksza ilo§¢ spoiwa niz w pozostatych wariantach.
Usunigcie lepiszcza na etapie spiekania spowodowato powstanie wyzszego udziatu porowatosci.
Inng przyczyng powstania porowatosci moze by¢ nadmiar spoiwa, ktory rozprowadzony na
powierzchni zadrukowanego stotu roboczego moze by¢ przyczyna powstawania pustek. Zroédlem
poréw moze by¢ rowniez wypalanie spoiwa, zbrylanie si¢ proszku oraz wady upakowania, ktore
beda tworzy¢ defekty. Sposobem na wyeliminowanie nadmiernej porowatos$ci materiatu,
wynikajacej z zastosowania nieodpowiedniego udziatu lepiszcza, jest optymalizacja jego iloSci
w zaleznosci od stosowanego materialu, ksztattu i rozmiaru czastek proszku, szybkos$ci
rozprowadzania warstwy, jej grubosci, a takze czasu i temperatury utwardzania spoiwa podczas
procedury druku 3D [198]. Najnizszym poziomem porowatosci catkowitej charakteryzuja si¢
probki wykonane z udziatem spoiwa na poziomie 80% (Rysunek 35a). Wraz ze wzrostem
grubo$ci zastosowanej warstwy nastapit wzrost porowatosci oraz spadek gestoSci probek.
Sposréd trzech zastosowanych atmosfer (Rysunki 35-37) najnizszg catkowitg porowatosé
zarejestrowano dla probek spiekanych prozniowo. Czes$ci spiekane w wodorze posiadaja
najnizszg porowato$¢ zamknietg, kosztem wyzszej porowatosci otwartej. Z kolei probki spickane

w prozni majg najwyzszg porowatos¢ zamknieta.
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Rysunek 34. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (c) grubosci warstwy na porowatos¢ probek z proszku ALC100 po wygrzewaniu, przed
procesem spiekania
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Rysunek 35. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (¢) grubosci warstwy na porowatos¢ probek z proszku ALC100 po spiekaniu w prézni
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Rysunek 36. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (c) grubosci warstwy na porowatosé probek z proszku ALC100 po procesie spiekania
w atmosferze argonu
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Rysunek 37. Wplyw (a) poziomu nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej
i (c) grubosci warstwy na porowatosé probek z proszku ALC100 po procesie spiekania
w atmosferze wodoru
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Reprezentatywne zdjecia cyfrowych obrazow wyjsciowych oraz obrazoéw binarnych,
wykonanych w celu wyznaczenia porowatosci poszczegdlnych czgéci, zaprezentowano
w Tabelach 14-17.

Tabela 14. Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne spiekéw wykonanych z proszku ALC100,
na podstawie ktorych okreslona zostata porowatos¢ oraz geometryczne cechy jej ksztattu
w zaleznosci od zmiennego poziomu nasycenia spoiwem

Obraz cyfrowy Obraz binarny

25%

55%

N

0 um

L Ot A 2|

Poziom nasycenia spoiwem

80%

100%
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Tabela 15. Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne spiekow wykonanych z proszku ALC100,
na podstawie ktorych okreslona zostata porowatos¢ oraz geometryczne cechy jej ksztattu
w zaleznosci od zmiennej predkosci przesuwu rolki obrotowej

Obraz cyfrowy Obraz binarny

10 mml/s

77

Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej
50 mm/s

110 mm/s
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Tabela 16. Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne spiekow wykonanych z proszku ALC100,
na podstawie ktorych okreslona zostala porowatos¢ oraz geometryczne cechy jej ksztaltu
w zaleznosci od zmiennej grubosci warstwy
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Tabela 17. Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne spiekow wykonanych z proszku ALC100,
na podstawie ktorych okreslona zostala porowatos¢ oraz geometryczne cechy jej ksztaltu
w zaleznosci od zmiennej atmosfery spiekania

Obraz cyfrowy Obraz binarny

proznia

&

100 pum }

e AR S |

Atmosfera spiekania
argon

wodor

W Tabeli 18 przedstawiono wyniki pomiarow porowatosci oraz geometrycznych cech jej
ksztattu przeprowadzonych za pomoca mikroskopu optycznego. Wyznaczono takze obwod,
srednice Fereta, ktora okreSlana jest jako metoda szacowania wielkosci obiektu oraz
wspotczynnik ksztaltu stanowigcy czegsto miare dla stopnia wydtuzenia obiektu w stosunku do
kuli [160]. Zdjecia wykonano przy powigkszeniu 500x. Badaniom poddano wybrane warianty
probek. Obrazy cyfrowe przeksztalcono w obrazy binarne i obliczono procentowy udziat pustek.
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Tabela 18. Wyniki pomiaru porowatosci oraz geometrycznych cech jej ksztaltu uzyskane dla
spiekow wykonanych z proszku ALC100, okresione za pomocg metod analizy obrazu

i Srednica Srednica B . L,
Oznaczenie Obwod Fereta Fereta Wspolezynnik | Porowatos¢
(um) . . ksztaltu (%)
- poziom (um) | - pion (um)
Poziom nasycenia spoiwem
25% 10,35+ 0,63 1,82+0,15 1,72+0,15 1,05+0,01 | 48,03+£0,75
55% 9,83+0,24 1,83+ 0,04 1,77 £0,02 1,03+0,01 | 44,14+0,09
80% 5,22 +£0,59 1,07 +0,10 1,04 £ 0,09 1,03+0,01 | 44,12+0,14
100% 8,26 0,14 1,86 + 0,04 1,79+0,02 1,04+£0,01 | 33,52+0,47
Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej
10 mm/s 9,83+0,24 1,83+ 0,04 1,77 £0,02 1,03+0,01 | 44,14+0,09
50 mm/s 9,98 +£0,28 1,80+0,03 1,74 £ 0,04 1,03+0,01 | 4517+0,71
110 mm/s | 9,36 £0,37 1,87 +0,08 1,78 £0,07 1,05+0,01 | 40,15+0,49
Grubos$¢ warstwy
30 pm 11,05+0,26 2,01+0,02 1,91+0,02 1,05+0,01 | 42,16+0,20
60 pm 9,83+0,24 1,83+ 0,04 1,77 £0,02 1,03+0,01 | 44,14+0,09
90 pm 9,65+ 0,06 1,84 + 0,05 1,78 £ 0,04 1,03+0,01 | 44,40+0,50
Atmosfera spiekania
préznia 9,83+0,24 1,83+ 0,04 1,77 £0,02 1,03+0,01 | 44,14+0,09
argon 9,51+0,32 1,83+£0,03 1,83+ 0,05 1,03+0,01 | 38,46+1,03
wodor 10,43 +0,19 1,64 +£0,01 1,66 + 0,03 1,04 +£0,01 | 48,89+0,19

Wyniki porowato$ci uzyskane za pomocg analizy obrazu pozostajg w pelnej zgodnosci
z rezultatami otrzymanymi metoda wazenia probek na powietrzu i w wodzie. Warto$ci uzyskane
z analizy obrazu korespondujg z wynikami porowato$ci otwartej wyznaczonej w Oparciu 0 prawo
Archimedesa. Stopien wydtuzenia w stosunku do kuli okreslany jest za pomoca wspotczynnika
ksztattu. Dla kota badz kwadratu wspotczynnik ten wynosi 1, natomiast dla ksztattow
wydluzonych osigga wyzsze wartosci. Wszystkie badane materiaty charakteryzowal wydtuzony
ksztalt porowatosci. Wigkszy stopien wydluzenia porow zaobserwowano dla probek, ktore
wykonano przy skrajnych poziomach nasycenia spoiwem, tak jak 25% lub 100%, a takze przy
bardzo wysokiej predkosci przesuwu rolki obrotowej (110 mm/s) i najmniejszej grubosci
warstwy, odpowiadajacej wielkosSci czastek proszku (30 um).

7.1.9. Wyznaczenie powierzchni wtasciwej spiekow oraz objetosci i wielkosci pordw

Izotermy adsorpcji i desorpcji azotu wyznaczone metodg sorpcji fizycznej zarejestrowane dla
spiekoéw wykonanych z proszku ALC100 przedstawiono na Rysunku 38. Zaréwno izotermy, jak
i petle histerezy adsorpcji gazu stanowig odzwierciedlenie struktury poréw materiatu porowatego
[212]. Zgodnie z ogdlnie przyjeta klasyfikacja wg IUPAC (Miedzynarodowa Unia Chemii
Czystej 1 Stosowanej) otrzymane izotermy mozna nazwac izotermami typu IV, ktére opisujg
mezoporowate adsorbenty o silnym powinowactwie [213]. Powstate izotermy charakteryzuja si¢
obecnoscig petli histerezy typu H3, ktora zwigzana jest z wypelnianiem (adsorpcja)/oproznianiem
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(desorpcja) mezoporow gazem na drodze kondensacji kapilarnej [214]. Ten typ petli histerezy
charakterystyczny jest dla materiatow 0 porach szczelinowych [213].
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Rysunek 38. lIzotermy adsorpcji i desorpcji azotu dla spiekéw z proszku ALC100 wytworzonych
przy zmiennym: (a) nasyceniu spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej, (c) grubosci
warstwy oraz (d) atmosferze spiekania

W Tabeli 19 zaprezentowano wyniki pomiardw parametrow teksturalnych dla
poszczegolnych analizowanych wariantow probek.

Powierzchnia wlasciwa wyznaczona metoda BET okre$la catkowitg powierzchnie wlasciwg
materiatu wigczajac w to rowniez pole powierzchni wewnetrznej czastek. Wewnetrzne obszary
powierzchni obejmujg mikropeknigcia i mikroporowatosci, ktore dostepne sa dla czasteczek gazu
N2 [57].
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Tabela 19. Wartosci parametréw teksturalnych spiekow z proszku ALCI100 wytworzonych
w zaleznosci od zastosowanego nasycenia spoiwem, predkosci przesuwu rolki obrotowej,
grubosci warstwy oraz atmosfery spiekania

Objetosé wlasciwa poréw (cm®/g) | Rozmiar poréw (nm)
Powierzchnia tkowit o o . ; Sredni
Oznaczenie wlasciwa Co?oj;z)vééa Obj Q‘fosc Obj e;‘fosc S rzdr.ua éSreilclllicil
SET(VI9 | oy | TR | TR | S| o
P/Po = 0,99 BJH
Poziom nasycenia spoiwem
25% 4,953 0,00922 0,00755 | 0,00106 6,742 1,937
55% 4,156 0,00693 0,00566 | 0,00112 6,133 1,943
80% 4,822 0,00879 0,00713 | 0,00135 6,449 2,194
100% 2,733 0,00587 0,00402 | 0,00108 8,101 1,693
Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej
10 mm/s 4,156 0,00693 0,00566 | 0,00112 6,133 1,943
50 mm/s 3,568 0,00658 0,00542 | 0,00116 6,915 1,690
110 mm/s 1,494 0,00337 0,00231 | 0,00096 8,805 3,416
Grubo$¢ warstwy
30 pm 1,742 0,00501 0,00489 | 0,00078 11,496 1,940
60 pm 4,156 0,00693 0,00566 | 0,00112 6,133 1,943
90 pm 5,335 0,00814 0,00673 | 0,00112 5,044 2,193
Atmosfera spiekania
proznia 4,156 0,00693 0,00566 | 0,00112 6,133 1,943
argon 4,247 0,00685 0,00584 | 0,00103 5,542 3,054
wodor 4,458 0,00779 0,00639 | 0,00113 6,119 1,691

Analizujac uzyskane wyniki zaobserwowano, ze zastosowanie saturacji na poziomie 0d 25%
do 80% zapewnia uzyskanie zblizonych wartosci powierzchni wtasciwej BET w zakresie od
4,156 m?/g do 4,953 m?/g. Podniesienie poziomu nasycenia spoiwem do 100% powoduje spadek
powierzchni BET w stosunku do pozostatych probek o okoto 35-45%. Wraz ze wzrostem
predkosci przesuwu rolki obrotowej z 10 mm/s do 50 mm/s nastgpuje spadek powierzchni
wlasciwej o okolo 15%. Kolejne podniesienie predkosci z 50 mm/s do 110 mm/s powoduje
obnizenie wyniku 0 58%. Podczas zwiekszenia grubo$ci warstwy z 30 um do 60 um nastepuje
prawie 2,5-krotny wzrost powierzchni wiasciwej probki. Nastepnie przy grubosci warstwy 90 pm
powierzchnia wtasciwa BET wzrasta 1,3-krotnie. Porownujac wplyw zastosowanej atmosfery
spiekania zaobserwowano, ze powierzchnia wlasciwa miesci sie¢ w zakresie od 4,156 m?/g do
4,458 m?/g. Na tej podstawie mozna zauwazy¢, ze parametry druku majg wptyw na warto$¢
powierzchni wilasciwej BET. Za$ atmosfera spiekania stosowana dla probek drukowanych
w statych warunkach nie miata znaczgcego wptywu na uzyskane wartosci powierzchni wiasciwe;.
Odnotowane réznice pomiedzy uzyskanymi wynikami wyniosty okoto 7%. Zasadniczo, wraz ze
wzrostem zmierzonej warto$ci powierzchni wlasciwej obserwuje si¢ wzrost objetosci i spadek
srednicy porow. Przewazajacy udzial stanowi mezoporowatos¢ opisana parametrem BJH. Co
wigcej, wysoka powierzchnia wlasciwa materiatu przy mezoporowatej strukturze i mniejszym
rozmiarze porow moze prowadzi¢ do powstania kanatéw kontaktu z powierzchnig migdzyfazowa
struktur mezoporowatych i utatwia¢ dyfuzj¢ jonéw w porach podpowierzchniowych [215].
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7.1.10. Termoporometria DSC

Termoporometria to metoda badawcza pozwalajaca na okreslenie rozktadu wielkosci porow
materiatu na podstawie zalezno$ci temperatury topnienia lodu od $rednicy porow. Dla spieku
wykonanego z proszku ALC100, przy ustalonym 80-procentowym poziomie nasycenia spoiwem,
predkosci przesuwu rolki obrotowej wynoszacej 10 mm/s i grubosci warstwy 60 pm,
przeprowadzono pomiar z zastosowaniem roéznicowej kalorymetrii skaningowej (DSC) jako
metody termoporometrycznej. Uzyskane wyniki poréwnano z rezultatami otrzymanymi metoda
adsorpcji/desorpcji N-.

Na Rysunku 39 zaprezentowano zarejestrowang podczas pomiarow krzywg DSC.
Zaobserwowany podczas chlodzenia efekt egzotermiczny, w temperaturze -10,6°C, byt
spowodowany krystalizacja wody wewnatrz mezoporow. Na Krzywej nagrzewania
w temperaturze okoto 0°C wykryto efekt endotermiczny zwigzany z procesem topnienia wody
wewnatrz mezoporow [216]. Lod w najwezszych porach topit si¢ w temperaturze rozpoczgcia
przemiany (Tonset) Wynoszacej -0,649°C, zas temperatura w ekstremum efektu (Tmax), wynoszaca
dla badanej probki -0,002°C, odpowiadata procesowi topnienia wody w porach o $redniej
wielkosci [217]. Temperatura ekstrapolowanego konca przemiany Tendgset Wynosita 0,107°C.
Entalpia topnienia (AH), wyznaczona jako pole powierzchni efektu endotermicznego, wynosita
332 J/g i byta nieznacznie nizsza od standardowej entalpii topnienia lodu, ktéra wynosi 334 J/g.
Efekt ten moze by¢ zwigzany z oddziatywaniem powierzchni poréw z zawartg w nich woda [158].
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Rysunek 39. Zmiany strumienia ciepta zarejestrowane podczas procesu krystalizacji oraz
topnienia wody zawartej wewngtrz porowatosci spieku wykonanego z proszku ALC100

Na Rysunku 40 przedstawiono krzywa temperatury topnienia lodu w zalezno$ci od
zmienno$ci promienia poréw. Wraz ze wzrostem wielkos$ci porow nastgpit wzrost temperatury
topnienia lodu. Zaobserwowano, ze dla porow o promieniu nieprzekraczajagcym 10 nm nastgpit
gwaltowny wzrost temperatury od wartosci -15°C do warto$ci okoto -3,5°C. Nast¢pnie dynamika
zmian zwolnita dla porow o wartosci promienia W zakresie od 10 nm do 100 nm. Temperatura
topnienia lodu w tym przedziale wzrosta do wartosci -0,3°C. Dla poréw 0 promieniu powyzej
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100 nm nastapit nieznaczny wzrost temperatury topnienia lodu. Zas dla poréw o promieniu 1000
nm i wigcej temperatura topnienia byta praktycznie niezmienna i wynosita -0,002°C.
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Rysunek 40. Zaleznos¢ pomiedzy temperaturq a zmianami promienia porow przy zastosowaniu
wody jako srodka wypetniajgcego porowatos¢ spieku

Na Rysunku 41 przedstawiono porownanie wynikéw rozktadu wielkosci poréw uzyskanych
z pomiaru metodg termoporometryczng oraz w wyniku analizy metodg BJH adsorpcji/desorpcji
azotu. Otrzymane krzywe maja podobny charakter i przebieg. Krzywa uzyskana z analizy
termoporometrycznej przesunigta jest do zakresu wyzszych wartosci wzgledem krzywej
otrzymanej z pomiaru metoda BJH. Podobne zaleznosci zaobserwowali takze inni autorzy [216].
Niewielkie rozbieznosci wynikéw rozktadu wielko$ci porow mozna przypisa¢ réznym warunkom
analizy oraz r6znym zalozeniom teoretycznym obydwu technik. Ponadto nalezy zwroci¢ uwage

na fakt, ze metoda BJH moze powodowac niedoszacowanie wielkosci porow [216].
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Rysunek 41. Krzywe rozktadu wielkosci porow uzyskane z metody termoporometrii i BJH
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7.1.11. Badania chropowatosci powierzchni

Charakteryzujac topografie powierzchni chropowato$¢ najlepiej wyrazi¢ w sposob ilosciowy
za pomocg parametrow tekstury takich jak np. Sa (ISO 25178 [168]). Opisywanie powierzchni
wytworzonych metodami addytywnymi wytacznie za pomoca jednoliniowego parametru R, moze
by¢ niewystarczajgce [218]. Na Rysunku 42 przestawiono wyniki parametrow tekstury
powierzchni probek z proszku ALC100. Porownano wartosci parametrow Ra, Rq 0raz Sa i Sq.
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Rysunek 42. Wplyw (a-b) poziomu nasycenia spoiwem, (c-d) predkosci przesuwu rolki
obrotowej, (e-f) grubosci warstwy i (g-h) atmosfery spiekania na chropowatos¢ powierzchni;
gdzie: powierzchnia gorna oznacza ptaszczyzne XY, a powierzchnia boczna ptaszczyzng YZ
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W tradycyjnych procesach produkcyjnych nizsze wartos$ci parametréw tekstury powierzchni

postrzegane sg jako wskaznik gtadszej powierzchni. Jednakze w wyniku proceséw wytwarzania
przyrostowego w najwyzszych punktach powierzchni obecne moga by¢ dodatkowe czastki
proszku, co moze skutkowa¢ asymetrig wynikow [218]. Uzyskane zaleznosci dla poszczegdlnych
zmiennych parametrow druku obserwowane pomiedzy parametrami Ra i Sa byly jednak zblizone.
Podobnag tendencje obserwowano przy porownaniu wynikéw uzyskanych dla parametrow Rq i Sq.

Niezaleznie od stosowanych parametrow druku powierzchnie goérne probek (ptaszczyzna
XY) charakteryzowaty si¢ nizszg chropowato$cig niz powierzchnie boczne (plaszczyzna YZ).
Zakres otrzymanych warto$ci parametru S, dla powierzchni gornej wynosit 1,65-3,09 um, a dla
powierzchni bocznej 2,47-5,29 pm. Goérna powierzchnia probki jest powierzchnig kontaktu
z rolkg obrotows, ktora rozprowadza proszek na stole roboczym, jednocze$nie wygtadzajac
obszar pokryty materialem. Uzasadnia to nizszg chropowato$¢ powierzchni gornej. Z kolei
wyzsza chropowato$¢ powierzchni bocznej przypisuje si¢ warstwowej strukturze probki
powstatej w procesie drukowania [186].

Wartosci otrzymane dla analizowanych parametrow Ra, Rq, Sa i Sq sa $cisle powigzane
z wynikami gestosci i porowatosci probek. Analizujac wyniki uzyskane na powierzchniach
gornych dla zmiennego poziomu nasycenia spoiwem (Rysunek 42a) mozna zaobserwowac, ze
najnizsza chropowatoscig charakteryzowat si¢ wariant przygotowany przy saturacji wynoszacej
100%. Najwyzsza chropowatos¢ uzyskala probka wykonana przy udziale lepiszcza na poziomie
25%. Wynika to ze znacznych ubytkow czastek proszku na powierzchni probki, spowodowanych
niewystarczajaca iloScig dozowanego spoiwa. Natomiast dla powierzchni bocznej probki ze
100-procentowym poziomem saturacji (Rysunek 42b) parametr S, i Sq wzrost 3,5-krotnie
w porownaniu z powierzchnig goérng. Wynika to z przesycenia probki lepiszczem, ktore
spowodowalo efekt rozptywania si¢ proszku w kierunkach X i Y i przyczynito si¢ do uzyskania
nierownomiernej struktury powierzchni bocznej. Analizujac wptyw predkosci przesuwu rolki
obrotowej mozna zauwazy¢ wzrostowa zalezno$¢ tej wartosci wraz ze wzrostem predkosci
(Rysunki 42c-d). Wyzsza chropowato$¢ wynika z licznych ubytkéw w warstwie wierzchniej
probek, co potwierdzaja zdjecia zaprezentowane w podrozdziale 7.1.4. Przy analizie wptywu
grubosci warstwy na chropowato$¢ powierzchni goérnej oraz bocznej (Rysunki 42e-f)
zaobserwowano, ze parametry S, ISy mialy tendencje raczej wzrostowa odpowiadajaca
zwigkszaniu grubosci warstwy. Taka zalezno$¢ parametru Sa od grubosci warstwy w swojej pracy
zaobserwowali takze Zhang i in. [186]. Analizujgc wplyw atmosfery spiekania na chropowato$é¢
powierzchni gornych badanych probek mozna zauwazyé, ze spiekanie w prozni pozwolito na
uzyskanie nizszej chropowatos$ci powierzchni. Na powierzchni XY (Rysunek 42g) probki
spiekane w atmosferze argonu miaty najwyzsza chropowatos¢, podczas gdy na powierzchni
bocznej (Rysunek 42h) wyzsza chropowato$cia cechowaty si¢ probki spiekane w wodorze.

Parametry sko$nosci (Ssk) i kurtozy (Sk,) zaprezentowano w Tabeli 20. Zasadniczo spiekane
probki charakteryzowaty sie chropowatg powierzchnig z obecno$cig glebokich szczelin. Sko$nosé
i kurtoza to parametry, ktore wykorzystywane sg do opisu rozktadu wysoko$ci szczytow
i glgbokosci dolin. Opis parametrow Ssk | Sk dla powierzchni bocznej ze wzgledu na obecno$é
cech wklestych nie jest w petni miarodajny [163]. W zwigzku z tym podczas omawiania wynikow
skoncentrowano si¢ na rezultatach otrzymanych w wyniku pomiaréw prowadzonych przede
wszystkim na powierzchni gorne;j.
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Tabela 20. Parametry tekstury powierzchni probek z proszku ALC100 wytworzonych przy
zmiennej: saturacji, predkosci przesuwu rolki, grubosci warstwy oraz atmosferze spiekania

Oznaczenie Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ2)
Skosnosé (S«) | Kurtoza (Sw) | Skosnosé (Ss) | Kurtoza (Sw)
Poziom nasycenia spoiwem
25% -0,36 = 0,19 3,87+£0,39 -0,03 £ 0,01 2,83+0,08
55% -0,67 0,28 3,95+0,48 -0,37 £ 0,17 4,15+ 0,58
80% 1,16 +£ 0,05 5,50 + 0,22 -0,62 + 0,24 4,95+0,26
100% -0,21+0,03 4,82 +0,83 -0,29 + 0,08 3,89+0,37
Predkosé przesuwu rolki obrotowej
10 mm/s -0,67 0,28 3,95+0,48 -0,37 £ 0,17 4,15+ 0,58
50 mm/s -0,73+0,02 5,16 £ 0,04 -0,08 = 0,06 3,564+0,31
110 mm/s -0,03 +0,01 5,27 £ 0,96 -0,59 + 0,10 3,81+£0,01
Grubos$¢ warstwy
30 pm -0,47+0,21 5,94 + 0,87 -0,79£0,15 4,84 £0,47
60 pm -0,67 0,28 3,95+0,48 -0,37 £ 0,17 4,15+ 0,58
90 pm -1,10+0,21 5,41 +0,87 -0,59 + 0,00 3,48 + 0,00
Atmosfera spiekania
proznia -0,67 0,28 3,95+0,48 -0,37 £ 0,17 4,15+ 0,58
argon -0,82 +£ 0,03 514 £0,27 -0,51 £ 0,02 3,98 +£0,15
wodor -0,56 + 0,03 4,23 +0,54 -0,42 £ 0,20 3,67 +£0,25

Analiza miar opisujacych ksztatt i symetri¢ rozktadu dowodzi, ze skos$nos$¢ (Ss) dla
wigkszosci wariantdw wykazata wartosci ponizej zera, za$ kurtoza (Sk) przekroczyta warto$é 3.

Parametr skos$no$ci (Ssk) to wskaznik symetrii badZz asymetrii rozktadu. Stuzy do opisu
symetrii dolin oraz szczytow wokoét plaszczyzny s$redniej. Gdy rozktad jest symetryczny, to
warto$¢ odczytanej skosnosci wynosi zero. Oznacza to, ze doliny oraz szczyty rownomiernie
rozmieszczone sg wokol ptaszczyzny $redniej. Gdy skosnos¢ przyjmuje wartosci ujemne, oznacza
to, ze powierzchnia zdominowana jest przez doliny. Gdy wartos¢ skos$nosci jest dodatnia, na
powierzchni dominujg szczyty [163]. Przewazajaca ilos¢ probek charakteryzowata si¢ ujemng
wartos$cig Ssk (Z wyltaczeniem probki drukowanej przy saturacji 80%, predkosci przesuwu rolki
10 mm/s, grubosci warstwy 60 um, spiekanej w prézni), CO 0znacza, ze na badanej powierzchni
dominowaty doliny, a nie szczyty. Parametr S nizszy niz zero moze by¢ spowodowany
wystepujacg porowatoscig podpowierzchniows, a takze obecno$cig porow otwartych [163].

Kurtoza (Sku) jest miara ekspansji oraz rozktadu wysokosci/ostrosci powierzchni [219]. Jest
nominalng wartoscia odcigcia, Kiedy przyjmuje warto$¢ rownowazna 3. Wskazuje na ksztalt
zblizony do normalnego i opisuje powierzchni¢, ktora charakteryzuje si¢ rownomiernym
roztozeniem ostrych oraz splaszczonych szczytow i dolin. Gdy parametr Sy, przyjmuje warto$é
< 3, powierzchnia ztozona jest z zaglebien o duzym promieniu krawedzi oraz o sptaszczonych
wierzchotkach. Dla powierzchni wytwarzanych metodami przyrostowymi moze $wiadczy¢ to
0 mniejszym prawdopodobienstwie inicjacji pgknigé pod obcigzeniem w pordéwnaniu do
szczytow spiczastych. Je$li parametr Sku przyjmuje warto$¢ wicksza niz 3, oznacza to ze
powierzchnia posiada ostre szczyty oraz doliny o stosunkowo matym promieniu krawedzi [163].
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Dla wszystkich powierzchni gérnych warto$¢ Sky przekroczyta 3, co oznacza, ze wigkszo$¢
szczytow oraz dolin jest ostra. Na uzyskany rezultat wptywa geometria zastosowanego proszku.
Im wyzsza warto$¢ kurtozy, tym wiecej wystepuje wartosci skrajnych. Najwyzsza warto$c¢
zarejestrowano dla probki drukowanej przy grubo$ci warstwy rownej 30 um. Rozktad wysokosci
na powierzchni charakteryzujacy si¢ wickszym promieniem krawedzi odczytano na powierzchni
bocznej probki drukowanej przy saturacji 25%, poniewaz warto$¢ kurtozy w tym przypadku
wyniosta ponizej 3 [220]. Trend wzrostowy wartosci Sky w stosunku do predkosci przesuwu rolki
oznacza, ze wraz ze wzrostem predkosci na powierzchni probki dominowaty doliny.

Reprezentatywne topografie powierzchni detali drukowanych przy zmiennej: saturacji, predkosci
przesuwu rolki, grubosci warstwy i atmosferze spiekania przedstawiono w Tabelach 21-24.

Tabela 21. Topografie powierzchni prébek wytworzonych z proszku ALC100 przy zmiennej saturacji
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Tabela 22. Topografie powierzchni probek wytworzonych z proszku ALC100 przy zmienngj
predkosci  przesuwu  rolki  obrotowej  (wykaz pozostalych — parametrow  drukowania
zaprezentowano w Tabeli 7)
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Tabela 23. Topografie powierzchni probek wytworzonych z proszku ALC100 przy zmienngj
grubosci warstwy (wykaz pozostatych parametrow drukowania zaprezentowano w Tabeli 7)

Powierzchnia gorna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)
128,70pum
118,80
= | ‘
S 000  1000,08 100000
en
0,00pm - = 0,00um
0,000 1000,00 2000,00 2976,6 0,00pm 1000,00
>
g
~—
w
s
2 | &
‘D
R [—3
8 S
=
g
0,00um
U 0,00pm 1000,00 0,00pm 1000,00
=
c 1000,00
> |
0,00um 0,004m
0,00pm 1000,00 2000,00 2976,69 0,00um 1000,00

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 101



Tabela 24. Topografie powierzchni probek z proszku ALC100 wydrukowanych przy stalych
parametrach: poziom nasycenia 55%, predkos¢ przesuwu rolki obrotowej 10 mm/s, grubosé
warstwy 60 um, spiekanych w przy zmiennej atmosferze ochronnej

Powierzchnia gérna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)

.
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&

0,00pm 0,00pm
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0,00um——

0,00pm 1000,00

0,00pm 1000,00

7.1.12. Badania wytrzymatosci na Sciskanie

Wyniki badan wytrzymatosci na S$ciskanie spiekanych probek wytworzonych przy
zmiennym: poziomie nasycenia spoiwem, predkosci przesuwu rolki obrotowej, grubosci warstwy
oraz atmosferze spiekania przedstawiono na Rysunku 43. Probki $ciskano w dwoch kierunkach
w odniesieniu do kierunku drukowania obiektu. Sit¢ Sciskajaca przyktadano w Kierunku
réwnolegtym (ptaszczyzna XY) oraz prostopadtym (ptaszczyzna YZ) wzgledem osi Z (kierunek
drukowania).
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Rysunek 43. Wytrzymatosé na sciskanie spiekanych prébek wytworzonych z proszku ALC100
przy zmiennym: (a) poziomie nasycenia spoiwem, (b) predkosci przesuwu rolki obrotowej,
(c) grubosci warstwy, oraz (d) atmosferze spiekania. Sife sciskajgcq przyktadano w Kierunku
rownoleglym (niebieskie stupki na wykresach) oraz prostopadlym (zielone stupki na wykresach)
wzgledem kierunku drukowania czesci

Wszystkie wytworzone warianty probek $ciskane w kierunku rownolegtym do kierunku
drukowania charakteryzowaty si¢ wyzsza wytrzymatos$cig niz probki $ciskane w kierunku
prostopadtym. W zaleznosci od zastosowanych parametrow druku wytrzymato$¢ czesci
w kierunku réwnolegltym do osi Z miescita si¢ w zakresie od 1,5 MPa do 6,7 MPa. W wyniku
badania przeprowadzonego w kierunku prostopadtym odnotowano spadek wytrzymatosci
w stosunku do tych wartoéci od okoto 10%, a nawet do 65% w przypadku probek o skrajnych
parametrach (takich jak saturacja na poziomie 25% lub 100%). Zasadniczo zalezno$ci pomiedzy
poszczego6lnymi parametrami procesu Binder Jetting majg istotny wplyw na wytrzymatosé¢
produkowanych czgéci. Zastosowanie nasycenia spoiwem na poziomie 80% przyczynito si¢ do
uzyskania najwyzszej wytrzymatosci na $ciskanie sposrod wszystkich testowanych wariantow.
Najnizsza wytrzymato$cig charakteryzowata si¢ probka wydrukowana z zastosowaniem zbyt
niskiego (25%) poziomu nasycenia spoiwem. Miyanaji i in. [184] rowniez zaobserwowali
zalezno$¢ pomigdzy zwigkszaniem poziomu nasycenia spoiwem i wzrostem wytrzymatosci
czesci. Wieksza ilos¢ spoiwa skutecznie zwilza czastki proszku, zapewniajgc w ten sposob lepsze
potacznie pomiedzy nimi oraz naktadanymi warstwami [184]. Natomiast wraz ze wzrostem
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predkosci przesuwu rolki obrotowej odnotowano spadek wytrzymatosci na $ciskanie czesci,
szczegolnie przy zastosowaniu predkosci wynoszacej 110 mm/s. Sugeruje si¢, ze zwigkszenie
predkosci rozprowadzania proszku moze zmniejszac jego jednorodnos¢ oraz gesto$¢ upakowania,
co znaczaco wptywa na wytrzymato$¢ czgsci [184]. Sposrdd trzech wariantow grubosci warstwy
najwyzsza wytrzymatosciag na Sciskanie charakteryzowaly si¢ probki drukowane z gruboscia
warstwy wynoszaca 60 pm. Najnizszg za$ probki drukowane przy grubosci warstwy wynoszacej
90 um. Spiekanie przeprowadzone w atmosferze prozni znacznie podniosto wytrzymatos$¢ czesci
w poréwnaniu z pozostalymi atmosferami ochronnymi. Wyniki wytrzymalosci na $ciskanie
probek spiekanych w argonie lub wodorze sg do 70% nizsze niz wyniki otrzymane dla probek
spiekanych w prozni. Nalezy mie¢ jednak na uwadze fakt, ze wytrzymalos$¢ czgéci wytwarzanych
w technologii Binder Jetting jest w petni uzalezniona od geometrii stosowanego do druku
materiatu proszkowego, rodzaju spoiwa oraz konfiguracji parametrow technologicznych [184].

Przyktadowe fotografie probek $ciskanych w kierunku rownolegtym badz prostopadtym do
kierunku drukowania zaprezentowano na Rysunku 44. Sciskanie prowadzone wzdtuz osi
prostopadtej do kierunku drukowania (wzdtuz warstw) powoduje, ze podczas etapu zniszczenia,
pekniecia pojawiaja si¢ w najstabszych punktach, jakimi sa granice naktadanych warstw
(Rysunek 44b). Nastgpnie propagacja peknigcia przebiega wzdluz granicy faz pomiedzy
sasiednimi warstwami. Elsayed i in. [116] zwrocili uwage, ze taki sposob pegkania wskazuje na
wystepowanie stabszych granic miedzyfazowych.

() (b)

o e, W .

‘: . E 3 ’*-A‘ ; Vf‘- .Qt' b’SO()O um g 5000 gtm
Rysunek 44. Widok spiekanych probek wykonanych z proszku ALC100 po przeprowadzonej
probie sciskania, podczas ktorej sita sciskajgca skierowana byta: (a) rownolegle, oraz
(b) prostopadle do kierunku drukowania obiektu

7.1.13. Podsumowanie

W ramach pierwszej czesci badan oméwionych w podrozdziale 7.1. dokonano oceny wplywu
parametréw technologicznych druku obejmujacych poziom nasycenia spoiwem, predkosé
przesuwu rolki obrotowej i grubo$¢ warstwy na wlasciwosci czesci wytwarzanych w technologii
Binder Jetting z nieregularnego proszku aluminium o oznaczeniu ALC100. Ponadto
przeprowadzono analiz¢ warunkow wygrzewania oraz dobor parametrow profilu spiekania
z uwzglednieniem wplywu zastosowanej atmosfery ochronnej (argon, wodér lub proznia) na
wiasciwosci wytworzonych spiekow.
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Na podstawie otrzymanych wynikow wykazano, ze saturacja jest parametrem, ktory
kluczowa role odgrywa nie tylko podczas samego procesu druku, ale rowniez nieodiacznie
wplywa na finalne wtasciwosci spiekow. Odpowiedni poziom nasycenia spoiwem ma decydujace
znaczenie w kwestii wytrzymatosci mechanicznej detali oraz jakosci ich powierzchni. Wykazano,
ze zarOwno niewystarczajacy poziom lepiszcza, jak i przesycenie spoiwem oddziatuje na
znieksztalcenie geometrii projektowanej cze$ci. Parametr ten wplywa rowniez na doktadnosé

wymiarows, szczegolnie w kierunkach X i Y, w ktorych nastapilo przenikanie nadmiernej ilo$ci
lepiszcza. Niewystarczajgca saturacja powoduje, ze czastki proszku nie sg dostatecznie dobrze
potaczone, na skutek czego wykruszajg si¢ w okolicach krawedzi detalu, co finalnie podnosi
chropowato$¢ powierzchni. Nieodpowiednio dobrany poziom saturacji prowadzi takze do nizszej
wytrzymatosci produkowanych cze$ci. Wywnioskowano, ze zastosowanie podczas procesu
druku 3D nasycenia spoiwem na poziomie 80% pozwala na uzyskanie czesci o najlepszej gestosci
i wytrzymatosci na $ciskanie, jednoczesnie obnizajac ich porowato$¢ i zapewniajgc stosunkowo
niska chropowato$¢ powierzchni w porownaniu zZ pozostatymi wariantami poddanymi analizie.

Wykazano réwniez, ze dobdr predkosci przesuwu rolki ma duzy wplyw na stabilnos¢
wymiarowa i jako$¢ powierzchni drukowanych oraz gesto$¢ 1 wytrzymato$¢ na $ciskanie
spickow. W duzej mierze parametr ten uzalezniony jest od wlasciwosci stosowanego materiatu
proszkowego. Zastosowanie wyzszej predko$ci przesuwu rolki prowadzito do obnizenia gestosci
1 wzrostu porowato$ci czesci. Powodowato spadek powierzchni wlasciwej, wytrzymatosci na
$ciskanie oraz przyczynialo si¢ do wzrostu chropowatos$ci. Uzyskanie potaczenia dobrej
wytrzymalosci czeSci wraz z wystarczajaco dobra jako$cig powierzchni mozliwe bylo przy
zastosowaniu predkosci przesuwu rolki obrotowej wynoszacej 10 mm/s.

Grubo$¢ warstwy okreslona jako wysoko$¢ warstwy proszku nanoszonego rownomiernie na
powierzchnie stotu roboczego w trakcie jednego cyklu drukowania wzdtuz osi Z jest jednym
z parametrow, ktory ma bezposredni wplyw na jako$¢ powierzchni drukowanych czgsci.
Zastosowanie grubszych warstw podczas druku jest korzystne z ekonomicznego punktu widzenia,
jednakze moze skutkowaé problemami z niejednorodnos$cig osadzania proszku. W ramach
prowadzonych badan zaobserwowano, ze zwigkszenie grubosci drukowanej warstwy powoduje
spadek gestosci czg$ci oraz wzrost ich porowatosci i chropowatoéci powierzchni. Zbyt mata
grubos¢ warstwy, ktora odpowiada wielkosci czastek drukowanego proszku, moze prowadzi¢ do
preferencyjnego osadzania drobnych frakcji materiatu. Czesto skutkuje to obnizeniem jakosci
powierzchni czgéci. Podczas przeprowadzonych badan odpowiednia relacje pomigdzy
wytrzymatoScig, gestoscig i jakoscig powierzchni otrzymano przy grubosci warstwy 60 um.

Proces spiekania sluzy zaggszczaniu probek gtownie poprzez zachodzace mechanizmy
dyfuzji. Odgrywa wigc kluczowa role w sterowaniu gestoscia, porowatoscia i wlasciwosciami
wytrzymatosciowymi materiatu. Spiekanie W obecno$ci prozni pozwolito na uzyskanie wyzszej
gestosci i nizszej porowato$ci w odniesieniu do atmosfery argonu lub wodoru. Co istotne,
przyczynito si¢ do uzyskania znacznie wyzszej wytrzymatosci na $ciskanie niz w przypadku
pozostatych dwoch atmosfer ochronnych.

W kolejnym etapie badan, ktorego celem jest okreslenie wptywu rozktadu wielkosci czastek

proszku na wlasciwos$ci Czesci zastosowane zostang zoptymalizowane w ramach pierwszej czesci
pracy parametry druku.
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7.2. Wplyw rozkladu wielkosci czastek proszku aluminium na wlasciwosci
cze$ci wytwarzanych w technologii Binder Jetting

W technologiach addytywnych najczesciej stosowane sa proszki o morfologii sferoidalne;.
Wytwarzanie przyrostowe z proszkow o ksztalcie nieregularnym jest procesem wykonalnym,
aczkolwiek moze powodowa¢ ograniczenia w kwestii jakosci powierzchni badz ggstosci czescei.
W celu oceny potencjatu sterowania gestoscig i porowatoscia wydruku, w drugim etapie badan,
przeanalizowano mozliwos¢ wytwarzania czgsci z nieregularnego proszku aluminium o réznym
rozktadzie wielkosci czastek. Testy wykonano na proszkach bazowych oznaczonych jako
ALC100 i AL160 oraz na utworzonych mieszankach proszkowych ALC100:AL160, 50 um:20
pm, 70 um:20 um i AL160:ALC100 w udziale masowym 73:27. Podczas procesu drukowania
stosowano stale parametry, dobrane na podstawie wynikow badan przeprowadzonych
w pierwszym etapie pracy, opisanych w rozdziale 7.1. Zastosowano poziom nasycenia spoiwem
wynoszacy 80% oraz predkos¢ przesuwu rolki obrotowej 10 mm/s. Grubo$¢ warstwy dobrano
eksperymentalnie na podstawie testow opisanych w podrozdziale 7.2.3. Probki spiekano
W atmosferze prozni, zgodnie z profilem temperaturowym zaprezentowanym na Rysunku 13.

7.2.1. Homogenizacja mieszanek proszkowych

Po procesie optymalizacji parametrow druku w technologii Binder Jetting przygotowano
mieszanki z wykorzystaniem proszkow bazowych (ALC100 i AL160). Proszek aluminium
przesiano na wstrzgsarce laboratoryjnej typu LPzE-2e do sit o s$rednicy @200 mm
(MULTISERW-Morek, Marcyporgba, Polska). Poszczegdlne frakcje proszku oddzielono za
pomoca sit laboratoryjnych o nastepujacych klasach ziarnowych: +80 pm, +75 pm, +63 pm, +50
um, +45 um, +40 um i frakcja podsitowa (<40 pum). W celu przygotowania mieszanek
proszkowych wytypowano klasy ziarnowe +75 um, +50 um i <40 um, ktore w pracy odpowiednio
oznaczono jako 70 pum, 50 pum i 20 pm. Oznaczenia dobrano na podstawie wartosci Dgo
uzyskanych z laserowej analizy wielkosci czastek wytypowanych klas ziarnowych. Parametry
charakteryzujace rozktad wielkosci czastek proszkoéw zastosowanych do wytworzenia mieszanek
przedstawiono w Tabeli 25.

Tabela 25. Parametry charakteryzujgce rozkltad wielkosci czgstek proszkow aluminium
zastosowanych do utworzenia mieszanek proszkowych

Srednia
Oznaczenie D10 (um) Dso (um) Dgo (um) wielkos$¢ Rozpietosé
(nm)
Proszki wyjsciowe
ALC100 8,10+0,04 | 20,54+0,33 | 30,75+0,18 | 21,59+0,10 | 1,34+0,01
AL160 23,21+0,70 | 52,13+1,46 | 90,11+3,81 | 59,67+ 1,23 | 1,23+0,01
Frakcje proszkow aluminium uzyskane po przesianiu na sitach

20 um 794+0,01 | 1449+0,02 | 21,04+0,05 | 1521+0,01 | 0,88+0,01
50 pm 20,94+ 0,28 | 33,22+0,78 | 49,81 +0,87 | 35,09+0,70 | 0,82 +0,01
70 pm 31,61+0,72 | 49,68+0,95 | 69,85+0,62 | 50,40+ 0,61 | 0,76 +0,01
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Proszki bazowe (ALC100 i AL160) oraz frakcje otrzymane w wyniku przesiania na sitach
laboratoryjnych mieszano w mieszalniku obrotowym do substancji sypkich typu TURBULA®
model T2F (Artisan Technology Group ®, Champaign, IL, USA) przez 16 godzin.
Homogenizacj¢ proszku przeprowadzono przy zachowaniu stosunku masowego mielnikow do
proszku wynoszacego 1:5. Masa mielnikow mniejsza lub réwna masie proszku nie powoduje
rozdrobnienia czastek materiatu [221]. Wytworzono trzy mieszanki zawierajagce wyzszy udziat
proszku gruboziarnistego (AL160) w stosunku do proszku drobnoziarnistego (ALC100) oraz
jedna mieszanke o wyzszym udziale proszku drobnoziarnistego do gruboziarnistego. Frakcje
potaczono w stosunku masowym 73:27. Udzial masowy poszczegolnych frakceji proszku dobrano
na podstawie analizy literaturowej. Bai i in. [195], [222] w swojej pracy przygotowali pig¢
bimodalnych mieszanin ztozonych z proszkéw miedzi. Proszek drobnoziarnisty z proszkiem
gruboziarnistym mieszano w stosunku masowym 27:73 lub 73:27, ktéry zapewnial skuteczng
maksymalizacj¢ gestosci upakowania proszku. Eksperymenty przeprowadzone przez Zhenga i in.
[223] wykazaly, ze wysoka gestos¢ upakowania proszku bimodalnego mozna uzyskac, gdy
w mieszance udzial drobnego proszku miesci si¢ w zakresie od 0,2 do 0,4. W takim przypadku
drobne czastki proszku wypelniajg przestrzenie pomiedzy duzymi czastkami, co zwigksza gestosé
czesci. Natomiast spadek zawarto$ci czgstek grubych w stosunku do czastek drobnych powoduje
spadek gestosci upakowania.

Na Rysunku 45 przedstawiono wytworzone w ramach niniejszej pracy kompozycje
proszkowe. Przygotowano cztery mieszanki proszkowe w udziale masowym 73:27. W celach
badawczych zastosowano takze proszki bazowe w stanie dostawy (ALC100 i AL160).

@® ALCI00
713% = 27% (30 um)

@ AL160
(90 um)

ALC100 ALC100:AL160 SO0 umMm:20 um

20 um

73% s ® 50um

® 0um
70 um:20 um AL160:ALC100 AL160

Rysunek 45. Kompozycje proszkowe utworzone z poszczegolnych frakcji proszku aluminium
W udziatach 73:27% mas. oraz proszki bazowe ALC100 i AL160
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7.2.2. Charakterystyka wytworzonych mieszanek proszkowych

Rozktad wielkosci czastek jest znaczacym parametrem uwzglednianym w procesach

przyrostowych stuzacym do ilosciowego okreslenia wielkosci proszku. Parametr ten w istotny

sposob wplywa na gesto$¢ upakowania proszku, a w konsekwencji rowniez na skurcz podczas

spiekania i wlasciwosci wytrzymatosciowe wyrobu [13].

Rozktad wielkosci czastek dla proszkow bazowych 1 docelowych mieszanek proszkowych

okreslono za pomoca laserowego analizatora wielkosci czastek. Histogramy rozktadu wielkosci

czastek zaprezentowano na Rysunku 46. Natomiast parametry charakteryzujace rozktad wielkosci

czastek poszczegdlnych proszkow przedstawiono w Tabeli 26.
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Tabela 26. Parametry charakteryzujgce rozkltad wielkosci czgstek mieszanek oraz bazowych
proszkow aluminium

Srednia

Oznaczenie D10 (um) Dso (um) Dgo (um) wielkos¢ Rozpietosé
(nm)

ALC100 8,10+ 0,04 | 20,54+0,33 | 30,75+0,18 | 21,59+ 0,10 | 1,34+0,01
ALC100:AL160 | 9,54+0,02 | 21,35+0,56 | 33,30+0,50 | 22,85+0,18 | 1,03+0,01
50 pm:20 pm | 13,01+£0,22 | 25,62+0,38 | 36,51 +0,97 | 27,22+0,49 | 0,82 +0,03
70 pm:20 pm | 15,52+0,01 | 28,42+0,88 | 39,85+1,93 | 30,48+ 1,40 | 0,72+ 0,01
AL160:ALC100 | 18,48 +0,39 | 30,90+0,91 | 48,85+0,91 | 3244+0,74 | 1,13+0,01
AL160 23,21+0,70 | 52,13+1,46 | 90,11+3,81 | 59,67+ 1,23 | 1,23+0,01

Wiyniki rozktadu wielkosci czastek zarejestrowane dla proszku AL160 wykazaly, ze jego
srednia wielko$¢ (okoto 60 um) byta niemalze trzykrotnie wigksza w poréwnaniu do $redniej
wielkos$ci czastek proszku ALC100 (okoto 20 um). Mieszanka proszkowa ALC100:AL160
utworzona z polaczenia obydwu proszkoéw bazowych w stosunku masowym 73:27
charakteryzowata si¢ zblizonym rozktadem wielkos$ci czastek do proszku wyjsciowego ALC100,
ktorego srednia wielkos¢ czastek wynosita okoto 22 um. Dla mieszanek utworzonych poprzez
potaczenie odseparowanych na sitach frakcji proszkowych (50 um:20 um oraz 70 um:20 um)
uzyskano poréwnywalne histogramy, a Srednia wielkos$¢ czastek dla tych mieszanek wynosita
odpowiednio okoto 27 um oraz 30 pum. Natomiast mieszanka proszkowa AL160:ALC100
charakteryzowala si¢ szerszym rozktadem wielkosci czastek w poréwnaniu z mieszankami 50
um:20 um oraz 70 um:20 pm. Srednia wielko$¢ czastek tej mieszaniny oscylowata wokot

warto$ci 32 pm.

Zasadniczo czastki proszku o $rednicy ponizej 20 pm posiadaja wysoka powierzchnie
wlasciwa, co oznacza ze majg wyzszy stan energetyczny i w efekcie przyczyniaja si¢ do
wydajniejszego procesu spiekania, co zapewnia lepsze zageszczenie czesci [108]. Ponadto na
gesto$¢ upakowania proszku do druku 3D moze takze pozytywnie wplywaé stosowanie
mieszanek proszkowych o rozktadzie bimodalnym. Bai i in. [222] zaobserwowali, ze mieszanka
zawierajgca czastki o wielkosci 75 um oraz 15 pm utworzona w udziale 73:27 (gdzie proszek
gruboziarnisty stanowi 73% mas.) poprawia zaggszczenie zloza proszku o okoto 16%

W poréwnaniu z proszkiem drobnoziarnistym o rozmiarze czastek wynoszacym 15 um.

Rozktad wielkosci czgstek stosowanego do druku proszku moze mie¢ wptyw nie tylko na
jednorodno$¢ gestosci ztoza proszkowego, ale rowniez na rozktad wielkosci pordéw, co
w technologii Binder Jetting bezposrednio bedzie rowniez przektadato si¢ na sposob przenikania
kropli $rodka wigzgcego w glab materiatu proszkowego. Mate czastki proszku, z powodu
wystgpowania zjawiska aglomeracji, mogg tworzy¢ makropustki w zlozu proszkowym, co
w konsekwencji wydtuza czas przepltywu kropli. Zwigkszenie promienia makropustki skutkuje
zmniejszeniem krzywizny powierzchni czota przeptywu, co wydtuza czas penetracji kropli.
Optymalizacja rozktadu wielkos$ci czgstek proszku stosowanego do druku pozwala zapewnic¢
jednorodne rozmieszczenie czastek proszku w ztozu. Pozwala to wygenerowaé wigcej $ciezek
penetracji spoiwa 1 przyczynia si¢ do ograniczenia probleméw zwigzanych z procesem
drukowania [13].
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Na Rysunku 47 przedstawiono morfologi¢ czastek poszczegdlnych proszkow wyjsciowych
oraz utworzonych mieszanek. Zdjecia wykonano przy powickszeniu 1000x. Czastki
charakteryzuja si¢ chropowata i nieregularng powierzchnig.

Rysunek 47. Morfologia czgstek proszkéw bazowych oraz mieszanek proszkowych: (a) ALC100,
(b) ALC100:AL160, (c) 50 um:20 um, (d) 70 um:20 um, (e) AL160:ALC100, (f) AL160

Morfologia proszku ma wplyw na przetwarzalno$¢ podczas procesu drukowania 3D.
W przeciwienstwie do tradycyjnej metalurgii proszkow, w procesach wytwarzania przyrostowego
preferowane sg czastki o morfologii kulistej. Taki ksztatt czgstek pozwala na uzyskanie wyzszej
gesto$ci ztoza proszkowego, szczegdlnie gdy ich wielko$¢ miesci si¢ w zakresie od 15 pm do 45
um [13]. Jednakze zastosowanie nieregularnego ksztattu czastek czyni proces druku 3D bardziej
ekonomicznym, poniewaz proszki o nieregularnym ksztalcie sg tansze niz proszki o ksztalcie
sferoidalnym [224]. Co wigcej, nieregularne proszki poprzez to, ze maja bardziej teksturowang
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powierzchni¢ pozwalajg na lepsze zachowanie ksztattu podczas procesow usuwania lepiszcza
i spiekania, niz czagstki kuliste. Jednakze nalezy mie¢ na uwadze fakt, Zze zastosowanie
nieregularnego proszku bedzie skutkowalo zmniejszeniem ggstosci czesci oraz obnizeniem ich
wiasciwosci mechanicznych [225].

Na Rysunku 48 przedstawiono wyniki pomiaru powierzchni wlasciwej bazowych proszkow
aluminium oraz przygotowanych kompozycji mieszanek, otrzymane na podstawie metody BET.
Zgodnie z danymi literaturowymi [226] powierzchnia whasciwa BET proszku aluminiowego
powinna miesci¢ sie w przedziale od 0,4 m?g do 0,8 m%g. Badane mieszanki proszkowe
charakteryzowaty si¢ powierzchnig wlasciwg w zakresie od 0,405 m?/g do 0,545 m?/g.
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Rysunek 48. Powierzchnia wtasciwa BET nieregularnych aluminiowych proszkow bazowych
oraz przygotowanych mieszanek proszkowych

Warto$ci powierzchni wiasciwej BET mieszanek proszkéw aluminiowych sa ujemnie
skorelowane z wielko$cig czastek proszku przedstawiong w Tabeli 26. Im mniejszy rozmiar
czastek proszku, tym wigksza jego powierzchnia wlasciwa. Dla drobnych czgstek wystepuja
wigksze sity tarcia pomigdzy czgstkami a lepiszczem, co powoduje wydtuzenie czasu dystrybucji
srodka wigzacego [13]. Rozktad wielko$ci czastek proszku ma takze bezposredni wpltyw na
proces zaggszczania czesSci. Czastki ponizej 20 pm, charakteryzujace si¢ bardziej rozwinigta
powierzchnig wlasciwg, majg wyzszy stan energetyczny i prowadza do wydajniejszego spiekania,
co w efekcie pozwala uzyska¢ wyzsza gestos¢ i wytrzymato$¢ mechaniczng czgsei [13], [108].
Na skuteczno$¢ procesu spiekania wplyw ma takze morfologia czgstek proszku. Im ksztalt
czastek jest mniej sferyczny i wyzsza jest chropowatos¢ mikropowierzchniowa, tym wigksza jest
liczba punktow styku migdzy czgstkami oraz wyzsza jest powierzchnia wewnetrzna, co zwigksza

efektywnosc¢ procesu spiekania [227].

Sypkos¢ i gestos¢ nasypowa to podstawowe wilasciwosci technologiczne proszkow, ktore
decyduja o przydatnosci materiatu do cyklu technologicznego [228]. Proszki aluminiowe podczas
przeprowadzania pomiaru sypkosci za pomocg lejka Halla o §rednicy 2,5 mm (zgodnie z norma
PN-82/H-04935, ISO 4497) nie przesypywaly si¢ swobodnie. Zasadniczo czastki
o nieregularnych ksztattach charakteryzuja si¢ staba sypko$cia wynikajaca z wigkszej adhezji
miedzyczgsteczkowej spowodowanej mechanicznym blokowaniem kanciastych czastek [13].
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Pomiar gestosci nasypowej przeprowadzono zgodnie z metoda A (PN-EN 23923-1:1998)

z wykorzystaniem znormalizowanego lejka Halla. Ze wzgledu na fakt, Ze proszek nie
przesypywat si¢ swobodnie przez lejek o srednicy otworu 2,5 mm, zastosowano lejek o §rednicy
5 mm. W Tabeli 27 przedstawiono wyniki ggstosci nasypowej mieszanek proszkow aluminium.

Tabela 27. Gestos¢ nasypowa nieregularnych aluminiowych proszkow bazowych oraz
przygotowanych mieszanek proszkowych

Oznaczenie Gesto$¢ nasypowa (g/cm?®)
ALC100 0,956 + 0,003
ALC100:AL160 0,950 + 0,003
50 pm:20 pm 0,994 + 0,005
70 pm:20 pm 0,998 + 0,005
AL160:ALC100 1,017 + 0,007
AL160 1,073 + 0,003

Ggestos¢ nasypowa uzalezniona jest od rozmiaru, morfologii oraz powierzchni wlasciwej
czastek proszku. Dla drobnych proszkow, dla ktorych poprzez rozwinieta powierzchni¢ wtasciwg
nastgpuje wzrost tarcia oraz hamowanie ruchu czastek, obserwuje si¢ nizsza gesto$¢ nasypowa.
Proszki o ksztalcie sferoidalnym odznaczaja si¢ wyzszg gesto$cig nasypowa (okoto 50% gestosci
materiatu litego) niz proszki nieregularne [228]. Badane w tej pracy mieszanki proszkowe
posiadaja gestos¢ nasypowa stanowigca od 35% do 40% gestosci materiatu litego. Chociaz duze
czastki w porownaniu z drobnymi charakteryzuja si¢ wigkszg sypkoscig i lepszym stopniem
upakowania proszku, to beda wywiera¢ znaczny wplyw na doktadnos¢ i tolerancje

produkowanych czeSci poprzez wzrost chropowato$ci powierzchni [13].

Dla wyselekcjonowanych mieszanek proszkowych przeprowadzono rentgenowska analize
jakosciowa i ilosciowa. Otrzymane dyfraktogramy przedstawiono na Rysunku 49.
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Rysunek 49. Dyfraktogramy rentgenowskiej analizy fazowej utworzonych mieszanek
proszkowych
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Do uzyskanych efektow dyfrakcyjnych dobrano fazy z bazy ICDD PDF4+. Dopasowano
aluminium (karta katalogowa o numerze 04-012-7848) oraz zelazo (04-002-8852). Efekty
dyfrakcyjne zarejestrowano przy nastepujacych potozeniach katowych: 38°(26), 45°(20), 65°(26),
78°(20), 82°(20) oraz 99°(20). W przypadku fazy Al odbicia promieniowania rentgenowskiego
wykryto odpowiednio dla ptaszczyzn (1 11),(200),(220),(311),(222)i(400). Odczytane
wskazniki Millera wskazuja na obecno$¢ struktury krystalicznej regularnej o sieci §ciennie
centrowanej [229]. Grupa przestrzenna to Fm-3m, parametr sieciowy czystej struktury Al wynosi
4,051 A. Gestosé¢ aluminium odczytana z karty katalogowej wynosita 2,696 g/cm?. Dla fazy Fe
efekty dyfrakcyjne odczytano przy potozeniach katowych 45°(20), 65°(26), 82°(260) oraz 99°(20).
Wykryto plaszczyzny o wskaznikach (1 1 0), (2 0 0), (2 1 1) oraz (2 2 0), ktore wskazujg sie¢
regularng przestrzennie centrowang. Parametr a komorki sieci krystalicznej fazy Fe wynosi 2,872
A. W celu wskazania ilo$ciowego udzialu poszczegdlnych faz w materiale przeprowadzono

analize Rietvelda, ktora wykazata obecnos¢ Al na poziomie 99,7% oraz Fe w udziale 0,3%, tym
samym potwierdzajac wysoka czysto§¢ wytypowanych do badan proszkéw bazowych.

7.2.3. Dobor optymalnej grubosci warstwy druku w zaleznosci od rozktadu wielkosci
czqstek proszku

Sposrod przygotowanych kompozycji proszek AL160 charakteryzowat sie¢ najwiekszym
rozmiarem czastek. Na tej podstawie materiat ten wytypowano do przeprowadzenia serii prob
drukowania przy nastgpujacych grubosciach warstwy: 60 um, 90 pm, 120 um, 150 um, 180 um,
200 pm i 240 pm. Grubo$¢ warstwy 60 pum dobrano w celu poréwnania z rezultatami
otrzymanymi dla proszku ALC100 w ramach pierwszego etapu badan. Warto$¢ 90 pum
odpowiadata wartosci Dgo proszku AL160. Nastepne grubosci warstwy dobrano zwigkszajac
warto$¢ o kolejne 30 um. Pozostate parametry druku takie jak poziom nasycenia spoiwem
i predkos¢ przesuwu rolki obrotowej byty state i wynosity odpowiednio 80% i 10 mm/s. Probki

spiekano w poro6zni.

Geometrig czgsci wytworzonych z zastosowaniem zmiennej grubo$ci warstwy przedstawiono
na Rysunku 50. Drukowanie w technologii Binder Jetting z proszkéw o duzym rozmiarze czastek
przy zastosowaniu grubos$ci warstw ponizej maksymalnej wielkosci czastek proszku (60 um) oraz
grubosci warstw odpowiadajacej wartosci Dgo proszku (90 um) powodowato deformacjg czgsci.
Zaobserwowano, ze podczas drukowania nastapito przesuniecie warstw, ktore nie zostaty jeszcze
potaczone z wydrukiem w ztozu proszkowym. Takie przesunigcia naleza do wad warstwowych.
Powstaja w wyniku przemieszczenia niezakotwiczonego uktadu jakim jest proszek-spoiwo
wzgledem zatozone] pozycji przestrzennej wzdluz kierunku rozprowadzania proszku.
Powodowane jest to przez sily Scinajgce wywierane przez mechanizm naktadania proszku.
Nagromadzenie przesuni¢¢ warstw prowadzi do deformacji geometrycznej ze znieksztalconym
dnem i prawidlowym wierzchotkiem probki [230], [231]. Ponadto zastosowanie gruboS$ci
warstwy réwniej 240 um spowodowalo dekompozycje drukowanej czgséci, prawdopodobnie
w miejscach styku warstw. Wysokos$¢ ta okazata si¢ zbyt duza, aby warstwy mogly si¢ trwale
potaczy¢. Czgsci wykonane przy zastosowaniu pozostatych grubosci warstw (120 um, 150 pm,
180 wm, 200 pm) nie wykazywaty zadnych wad wizualnych.
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Rysunek 50. Widok probek drukowanych z proszku AL160 przy zmiennej grubosci warstwy, od
lewej: 60 um, 90 um, 120 um, 150 um, 180 um, 200 um i 240 um, statej saturacji wynoszqcej
80% i predkosci przesuwu rolki obrotowej rownej 10 mm/s

Dla spiekanych wariantéw z proszku AL160 przygotowanych przy zmiennej grubosci
warstwy wyznaczono gesto$¢é wzgledng oraz porowato$¢ otwartg i zamknietg. Wyniki
przedstawiono na Rysunku 51. Gestos¢ wzgledna probek drukowanych z proszku AL 160 miescita
si¢ w zakresie od 40,10% do 42,04%. Zasadniczo ggsto$¢ tych probek byta nizsza w poréwnaniu
z czg$ciami wykonanymi z proszku ALC100. Wsrod spiekanych probek najwyzsza gestose
uzyskano dla czesci wydrukowanych przy grubosci warstwy rownej 120 um. Byta to rowniez
najnizsza grubo$¢ warstwy, dla ktorej nie zarejestrowano defektow w postaci przesunig¢ warstw.
Na podstawie przeprowadzonych analiz zdecydowano, ze wszystkie z sze§ciu wariantow
proszkoéw o roznych rozktadach wielkosci czastek zostang wydrukowane przy grubosci warstwy
wynoszacej 120 um. Pozostate parametry druku, ktore uprzednio zoptymalizowano to poziom
nasycenia spoiwem rowny 80% i predkos¢ przesuwu rolki obrotowej wynoszaca 10 mm/s.
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Rysunek 51. Wplyw grubosci warstwy na gestosc¢ i porowatosé spiekow z proszku AL160
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Na przykladzie wybranego parametru technologicznego dokonano weryfikacji
powtarzalnosci wynikow dla proszkéw AL160 wzglgdem proszku ALC100. Wybrano wartosci
nasycenia spoiwem wynoszace 55%, 80% i 100%. Rezultaty zaprezentowano na Rysunku 52.
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Rysunek 52. Wplyw poziomu saturacji na gestos¢ spiekanych probek wytwarzanych z proszku
ALC100i AL160

Spiekane czesci wytwarzane z proszku AL160 charakteryzuja sie¢ nizsza gestoscig niz probki
wytwarzane z proszku ALC100. Rezultaty uzyskane dla czesci produkowanych z proszku AL160
potwierdzity powtarzalno$¢ zaleznosci odnotowanej dla probek z proszku ALC100.

7.2.4. Ocena wizualna oraz obserwacje mikroskopowe

Na Rysunku 53 przedstawiono reprezentatywny widok czes$ci wydrukowanych z mieszanek
proszku aluminium o r6znych rozktadach wielkosci czastek. Parametry druku byty state: poziom
nasycenia spoiwem — 80%, predkos¢ przesuwu rolki obrotowej — 10 mm/s oraz grubos$¢ warstwy
— 120 um, aby w sposob rzetelny dokona¢ oceny wplywu wielkos$ci czastek na jakosé
wytworzonych probek. Zdjecia mikroskopowe powierzchni poszczegdlnych probek
zaprezentowano na Rysunku 54.

ALC100 ALC100:AL160 50 um:20 pum 70 pm:20 pum AL160:ALC100 AL160

Rysunek 53. Widok probek wydrukowanych z mieszanek proszkowych przy statych parametrach
druku: poziom nasycenia spoiwem — 80%, predkosé przesuwu rolki obrotowej — 10 mm/s oraz
grubos¢ warstwy — 120 um
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Rysunek 54. Mikrostruktura probek wydrukowanych z mieszanek proszku Al: (a) ALC100,
(b) ALC100:AL160, (c) 50 um:20 um, (d) 70 um:20 um, (e) AL160:ALCI100 oraz (f) AL160;
proszki z wariantow (b) — (e) zmieszano w stosunku masowym 73:27

Na podstawie przeprowadzonych obserwacji stwierdzono, ze mieszanki drobnych proszkéw
(dla warto$ci parametru Dgg do ~37 um) o oznaczeniach ALC100, ALC100:AL160 oraz 50 um:20
um zapewnialy uzyskanie gtadszej powierzchni po procesie drukowania 3D. Sposrdd tych trzech
wariantow, najwicksze nieregularno$ci wykazywata probka ALC100:AL160, w ktoérej udziat
duzych czastek proszku (Dgo = 90 um) stanowi 27% masowych. Obecnos¢ wigkszych czastek
moze powodowaé niespojne ich osadzanie w ztozu proszkowym. Kompozycje sktadajace sig
z proszkow gruboziarnistych (Dgo do 90 um) o oznaczeniach 70 pm:20 pm, AL160:ALC100 oraz
AL160 charakteryzowatly si¢ nizsza jakoSciag powierzchni drukowanych probek wynikajaca
Z obecnosci porow.
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7.2.5. Wyznaczenie zmian wymiarowych

Wyniki zmian wymiarowych czgsci wydrukowanych z mieszanek proszku aluminium
0 réznych rozkladach wielko$ci czgstek wyznaczonych zaréwno po procesie drukowania jak
i spiekania przedstawiono na Rysunku 55. Zmiany wymiarowe, ktore nastapily po procesie
drukowania wyznaczono w odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD. Rezultaty
przedstawiono na Rysunku 55a. Dtugosci bokow wydrukowanych probek przekraczaty
zaprojektowang warto$¢ réwng 10 mm we wszystkich trzech osiach. Jest to efekt wynikajacy ze
wzajemnego oddzialywania lepiszcza z uprzednio przygotowanym do druku podiozem
proszkowym. Stopien przyrostu wymiarOw w poszczegolnych osiach byt uzalezniony od
rozktadu wielkos$ci stosowanych do druku czastek proszku. Wraz ze wzrostem rozmiaru proszku
wystapity wigksze zmiany wymiarowe wydrukowanych czgsci. Zasadniczo dla probek
zbudowanych z drobnych proszkéw (ALC100, ALC100:AL160 i 50 um:20 um) zmiany
wymiarowe nie przekroczyly wartosci 2,83% ponad wymiary nominalne modelu. Najwicksze
zmiany wymiarowe w tej grupie odczytano dla probki ALC100:AL160, ktéra zawierata dodatek
czastek gruboziarnistych w udziale 27% masowych. Dla mieszanek ztozonych z proszkéw
0 wigkszych czastkach (70 um:20 pm, AL160:ALC100 i AL160) zmiany wymiarowe miescity
si¢ w zakresie od 2,57% do 7,60%. Zblizone zmiany wymiarowe wystapity wzdhuz osi X 1Y,
Z nieznacznie wickszymi warto§ciami w osi Y, ktora odpowiada kierunkowi aplikacji lepiszcza
na ztoze proszkowe. Rahman i in. [54] zatozyli, ze ped rozpylanych kropel spoiwa moze mieé¢
wigkszy wplyw na zloze proszkowe w osi Y, co skutkuje wyzsza porowatoscig i jednoczes$nie
wigkszymi zmianami wymiarowymi w tym kierunku. Jednakze dla przewazajacej wigkszosci
wytworzonych czg$ci najwigksze zmiany wymiarowe odnotowano w osi Z, ktora jest kierunkiem
budowania obiektu. Moze to wynika¢ z przenikania spoiwa do podktadowej warstwy proszkowej,
w wyniku czego dochodzi do zwigkszania wymiaru w osi Z [200].

Rysunek 55b przedstawia zmiany wymiarowe jakie wystgpily dla spiekéw w osiach X, Y
oraz Z. Zmiany obliczono w odniesieniu do wymiaréw uzyskanych po procesie drukowania. Na
tym etapie wystgpitlo zageszczenie czgéci, co objawia si¢ wystgpieniem skurczu. Stopien
powstatego skurczu jest $cisle uzalezniony od rozktadu wielkosci czastek zastosowanego proszku
wyjsciowego [232]. Probki, dla ktorych wystapity wieksze zmiany wymiarowe po drukowaniu
charakteryzuja si¢ rowniez wyzszym skurczem po spiekaniu. Wraz ze wzrostem rozkladu
wielkos$ci czastek proszku, z ktorego zostalty wydrukowane czgéci, odnotowano wyzszy stopien
skurczu po procesie spiekania. Maksymalny skurcz wystapil dla czesci wykonanych z proszku
AL160 i wyniodst do -2,70%. Dla pozostatych wariantéw skurcz nie przekroczyt wartosci -2,06%.
Zasadniczo najwicksze zmiany odnotowano w osi Z. Podobng zalezno$¢ w swojej pracy
zaobserwowali takze Cai i in [233]. Skurcz w osi Z moze by¢ wyzszy niz w osiach X i Y,
poniewaz podczas procesu wytwarzania w technologii Binder Jetting w warstwach moze
powstawaé porowato$¢ podpowierzchniowa wynikajaca z rozpylanych kropel lepiszcza [234].
W procesie wypalania spoiwo ulega rozkltadowi, w wyniku czego powstaja szczeliny
miedzywarstwowe, ktore wypeliane sa nowo nakladanymi warstwami przesuwajacymi si¢
W stron¢ warstw juz zaaplikowanych, co w efekcie powoduje skurcz w osi Z [103], [235]. Skurcz
powstajacy w kierunku budowania warstw moze wynika¢ z chwilowej zmiany gestosci w wyniku
defektow powstajgcych podczas naktadania proszku [236]. Zastosowanie proszkéw o wyzszej
gestosci upakowania moze przyczynic si¢ do zmniejszenia zjawiska duzego skurczu po spiekaniu
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[222]. Mieszanki proszkow sktadajace si¢ zarowno z drobnych, jak i grubych czastek przyczynity
si¢ do poprawy gestosci cze$ci. Szczegdlnie dla kompozycji proszkow ALC100:AL160
odnotowano wzrost gestosci spieku przy zachowaniu niskiego skurczu po procesie spiekania.
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Rysunek 55. Wplyw rozkladu wielkosci czqstek proszku aluminium na zmiany wymiarowe czesci
(a) drukowanych - obliczonych w odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD,
(b) spiekanych - obliczonych w odniesieniu do wymiaréw uzyskanych po procesie drukowania,
oraz (c) spiekanych - obliczonych w odniesieniu do wymiaréw nominalnych modelu CAD
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Rysunek 55¢ przedstawia zmiany wymiarowe dla probek po procesie spiekania w odniesieniu
do wymiarow nominalnych modelu CAD. Analiza wynikow z Rysunkow 55a i 55b wykazata, ze

po procesie drukowania nastapit wzrost wymiaréw w osiach X, Y oraz Z, podczas gdy proces
spiekania spowodowat wystapienie skurczu spiekalniczego. Odnoszac jednak warto$ci otrzymane
po spiekaniu do wymiardw wyjsciowych zaprojektowanego modelu CAD, mozna zauwazy¢, ze
probki drukowane z drobnych proszkéw charakteryzowaly sie skurczem nieprzekraczajacym
wartosci -0,70%. Natomiast wraz ze wzrostem wielkosci czastek stosowanych do druku nastapit
przyrost wymiarow. Uzyskane rezultaty potwierdzaja zaleznos¢, ze w identycznych warunkach
proszki drobnoziarniste spiekaja si¢ lepiej niz gruboziarniste. W celu uzyskania wyrobu

0 pozadanych wymiarach nalezy uwzgledni¢ wyznaczone zalezno$ci zmian wymiarowych.

7.2.6. Gestos¢ wzgledna

Na Rysunku 56 przestawiono wyniki gestosci wzglednej wydrukéw i spiekow wykonanych
z mieszanek proszku aluminium o réznych rozktadach wielkosci czastek, obliczone w oparciu
0 gesto$¢ pozorng wyznaczong metodg Archimedesa. Na podstawie uzyskanych wynikoéw
stwierdzono, ze ggstos¢ probek po procesie spiekania wzrosta o okoto 3-5% w pordéwnaniu do
probek wydrukowanych. Wigkszy wzrost gesto$ci po spiekaniu odnotowano dla czesci
drukowanych z proszkow gruboziarnistych, a takze z mieszanek proszkowych o szerszym
rozktadzie wielkosci czastek. Najwyzszy przyrost gestosci po procesie spiekania zaobserwowano
dla probek wytworzonych z proszku AL160. Mimo to, wariant ten charakteryzowat si¢ najnizsza

gestos$cia wzgledna po procesie spiekania.

Najwyzsza gesto$¢ zanotowano dla probek wykonanych z mieszanek proszkowych
ALC100:AL160 i 70 um:20 pm, ktére utworzono w udziale masowym poszczegolnych frakcji
rownym 73:27. Wyniki te potwierdzaja rezultaty uzyskane przez Bai i in. [222], ktorzy dla
mieszanki utworzonej ze sferoidalnych proszkow o rozmiarach 75 um i 15 pm (73:27 % mas.)
uzyskali najwyzsza gestos¢ ztoza proszkowego.

48 -8-Probki drukowane -4-Probki spiekane

46 - 45,3 152
44 -
42 -

40 A

Gestosc wzgledna (%)

38 4

36

ALC100 ALCI100:AL160 50 um:20 um 70 pm:20 um  AL160:ALC100 AL160

Rysunek 56. Wphyw rozktadu wielkosci czgstek proszku aluminium na gestosé¢ wzgledng probek
po procesie drukowania oraz spiekania
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Stosowanie mieszanin proszkowych z przewagg proszku drobnoziarnistego sprzyja

skutecznemu zwigkszeniu gestosci. Autorzy stosujacy takie mieszanki proszkowe [195]
zaobserwowali tendencj¢ do tworzenia si¢ przewegzen pomigdzy wigkszymi i mniejszymi
czastkami. Proszki gruboziarniste tworzg szkielet, jednak dziataja hamujgco na proces spiekania.
Z tego wzgledu stosowanie w technologiach przyrostowych proszkéw o rozktadzie bimodalnym
moze mie¢ pozytywny wplyw na gesto$¢ upakowania proszku. Proszki drobnoziarniste moga
wypetia¢ pory miedzyczasteczkowe, co sprzyja zageszczeniu czesci, a w efekcie moze
prowadzi¢ do wzrostu wilasciwosci mechanicznych po procesie spiekania [13]. Poréwnano
rezultaty otrzymane dla detali utworzonych z proszkow bazowych (ALC100 i AL160)
z czeSciami wydrukowanymi z mieszanek tych proszkow w udziale masowym 73:27
(ALC100:AL160 oraz AL160:ALC100). Stwierdzono, ze wprowadzenie do proszku
gruboziarnistego drobnych czastek w udziale 27% masowych spowodowato wzrost gestosci
czgsci drukowanych o 1,6%. Jednakze po procesie spiekania gesto$¢ czesci AL160:ALC100
i AL160 jest zblizona. Natomiast wprowadzenie do drobnoziarnistej bazy proszku o wigkszych
czastkach spowodowato wzrost gestosci probek drukowanych o 1,2%, a spiekanych o 2,7%.

7.2.7. Porowatos¢

Na Rysunku 57 przedstawiono wyniki porowatosci zamknigtej, otwartej i calkowitej
wydrukow oraz spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium o réznych rozktadach
wielko$ci czgstek wyznaczonych w oparciu o zasade Archimedesa. Wydrukowane czesci
(Rysunek 57a) wykonane z proszku aluminium charakteryzowaly si¢ porowato$cig zamknieta
w przedziale od 3,65% do 8,01% oraz porowatoscia catkowita wynoszaca od 59% do okoto 63%.
Na ogot zielone czgsei, drukowane w technologii Binder Jetting, charakteryzuja si¢ porowatoscia
w przedziale od 45% do 65%. Gestosé takich czesci jest nizsza niz czeéci produkowanych metoda
metalurgii proszkéw. Dla wyprasek detali produkowanych za pomocg tradycyjnych metod
uzyskuje si¢ porowato$¢ na poziomie okoto 20% [237]. Jednakze podczas procesu drukowania
w metodzie Binder Jetting nie stosuje si¢ sity nacisku, co skutkuje nizszym upakowaniem proszku
[200].

Porowatos¢ catkowita czesci po spiekaniu (Rysunek 57b) miescita si¢ w zakresie od ponad
54% do prawie 58%. Zasadniczo proces spiekania spowodowat obnizenie porowatos$ci, jednakze
wcigz przekraczata ona warto$¢ 50%. Zaobserwowano, ze porowato$¢ zamknigta miescita si¢
w zakresie od 3,16% do 10,15% i byla wyzsza w poréwnaniu z porowatoscig zamknietg
zmierzong bezposrednio po procesie drukowania. Co wigcej, udziat porowatosci zamknigtej jest
sciSle zwigzany z wielkoScig czastek stosowanego do druku materiatu. Wraz ze wzrostem
wielkosci czastek proszku odnotowano nizsza porowatos¢ zamknieta czegsci. Najwigksza
porowatoscig otwarta (wynoszacg prawie 55%) charakteryzowata sie¢ probka zbudowana
Z proszku gruboziarnistego (AL160). Najnizszg za$, wynoszaca okoto 45%, probka utworzona
z mieszanki proszkowej ALC100:AL160. Zar6wno rozmiar, jak i ksztalt czastek proszku ma
istotny wpltyw na udzial porowatosci otwartej. Proszki nieregularne wykazujg nizsza gestosé
upakowania niz proszki sferoidalne. Od wielkoSci czastek bedzie roéwniez uzalezniony rozmiar
powstatych poréw. Zasadniczo mniejsze czastki proszku majg wyzszg energi¢ powierzchniowg
oraz mniejsze pory, co przeklada si¢ na szybszy proces zageszczania oraz wyzszg gestose
koncowsg czesci [45]. Takze dla czegsci produkowanych z proszkdéw o charakterze bimodalnym
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porowato$¢ jest mniejsza i rownomiernie roztozona wewnatrz probki [238]. Do powstania
porowatosci miedzyczasteczkowej moga przyczyniac si¢ takze pozostatosci wegla z pirolizy
spoiwa, ktore hamuja procesy zageszczania [54].
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Rysunek 57. Wphyw rozktadu wielkosci czgstek proszku aluminium na porowatosé czesci:
(a) drukowanych oraz (b) spiekanych

Udzial porowatosci oszacowano takze na podstawie obrazéw cyfrowych wykonanych za
pomoca mikroskopu optycznego przy powigkszeniu 500%. Zdjecia cyfrowe przeksztalcono na
obrazy binarne i przeprowadzono analize¢. Reprezentatywne przyklady obrazow wyjsciowych
oraz binarnych dla kazdej mieszanki proszkowej przestawiono w Tabeli 28. Wyniki pomiarow

porowatosci spiekow, ktdre oszacowano na podstawie analizy obrazu, zestawiono w Tabeli 29.
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Tabela 28. Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne, na podstawie ktorych okreslono
porowatos¢ spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium o roznych rozktadach wielkosci
czgstek
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Tabela 28 (c.d.). Reprezentatywne obrazy cyfrowe i binarne, na podstawie ktorych okreslono
porowatos¢ spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium o roznych rozktadach wielkosci
czgstek

Obraz cyfrowy Obraz binarny

AL160:ALC100

Oznaczenie probki

AL160

Tabela 29. Wyniki pomiaru porowatosci probek wykonanych z mieszanek proszkowych,
wyznaczone z zastosowaniem metod analizy obrazu

Srednica Srednica
. Obwaéd Fereta Fereta Wspolezynnik | Porowatos¢
Oznaczenie . .
(um) - poziom - pion ksztaltu (%)
(nm) (um)
ALC100 355+0,04 | 0,83+0,02 | 0,81+0,02 | 1,04+0,01 | 47,38+0,55
ALC100:AL160 | 3,69+0,20 | 0,84+0,02 | 0,82+0,02 | 1,02+0,01 | 4595+0,16
50 pm:20 pm | 3,67+0,31 | 0,84+0,02 | 0,82+0,03 | 1,02+0,02 | 48,42+0,24
70 pm:20 pm | 3,70+£0,07 | 0,89+0,02 | 0,84+0,01 | 1,06+0,01 | 46,43+0,22
AL160:ALC100 | 3,62+0,13 | 0,86+0,03 | 0,82+0,03 | 1,06+0,02 | 50,88+ 0,36
AL160 364+0,12 | 0,87+0,01 | 0,84+0,01 | 1,04+0,01 | 55,66+0,23

Wyniki porowatosci otrzymane na podstawie analizy obrazu pozostawaly w pelnej zgodnosci
Z rezultatami uzyskanymi z pomiaréw w oparciu o prawo Archimedesa. Stopien wydluzenia
okreslany jest za pomocg wspélczynnika ksztaltu, ktorego warto$¢ rowna 1 odnosi si¢ do kota
badz kwadratu. Wspotczynnik ten dla ksztaltow wydluzonych osiaga wyzsze warto$ci. Na
podstawie odczytanych wartosci stwierdzono, ze wszystkie badane materiaty charakteryzowaty
si¢ wydluzonym ksztattem pustek. Wigkszy stopien wydtuzenia poréw zaobserwowano dla
probek, ktore przygotowano z mieszanek proszkowych o wickszym rozkladzie wielkosci czastek
(70 um:20 pm oraz AL160:ALC100), w ktorych 73% mas. zajmowatl proszek gruboziarnisty,
a 27% mas. proszek drobnoziarnisty.
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7.2.8. Wyznaczenie powierzchni wilasciwej materiatu oraz objetosci i wielkosci porow
metodq adsorpcji-desorpcji azotu

Izotermy adsorpcji-desorpcji azotu wyznaczone z metody opartej na sorpcji fizycznej dla
spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium o réznych rozktadach wielkosci czastek
przedstawiono na Rysunku 58. Izotermy oraz petle histerezy adsorpcji gazu stanowig informacje
0 strukturze poréw materiatu [212]. W nawigzaniu do ogolnie przyjetej klasyfikacji wg IUPAC
(Migdzynarodowa Unia Chemii Czystej i Stosowanej) uzyskane izotermy okreslane sa
izotermami typu IV, ktére odpowiadaja mezoporowatym adsorbentom o silnym powinowactwie
[213]. Otrzymane izotermy posiadaja petle histerezy typu H3, ktora wynika z adsorpcji/desorpcji
mezoporow gazem na skutek kondensacji kapilarnej [214]. Taki rodzaj petli histerezy
reprezentuje materiaty posiadajace pory szczelinowe [213].

Wyniki pomiarow parametrow teksturalnych zaprezentowano w Tabeli 30.

6
——ALC100

5 ——ALC100:AL160
——50 um:20 um

4 70 um:20 pm
——AL160:ALC100

3 - —AL160 /

ror

Objetosc¢ zaadsorbowana (cm?/g)

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 09 1,0
Cisnienie wzgledne (P/Py)

Rysunek 58. Izotermy adsorpcji i desorpcji azotu spiekow wykonanych z mieszanek proszku
aluminium o roznych rozktadach wielkosci czgstek
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Tabela 30. Analiza parametréow teksturalnych spiekéow wykonanych z mieszanek proszku
aluminium o roznych rozktadach wielkosci czgstek

L, . i Rozmiar poréw
Objetosé whasciwa porow (cm®/g)
(nm)
Powierzchnia | Catkowita : .
: . . . s ., : ) Srednia
Oznaczenie wlasciwa objetosé¢ Objetos¢ | Objetos¢ | Srednia | | i
) ] . . . i srednica
BET (m</g) porow poréw porow $rednica ]
BIH DR orow | POV
_— P BIH
P/Po = 0,99
ALC100 8,484 0,01223 0,00923 0,00190 4,238 1,943
ALC100:AL160 6,884 0,01028 0,00790 0,00154 4,588 2,194
50 pm:20 pm 5,127 0,00711 0,00563 0,00109 4,627 2,194
70 pm:20 pm 5,034 0,00723 0,00559 0,00100 4,634 2,194
AL160:ALC100 4,810 0,00755 0,00555 0,00105 4,709 2,459
AL160 4,780 0,00766 0,00550 0,00107 4,935 2,745

Parametr BET opisuje powierzchni¢ wlasciwg materialu uwzgledniajac pole powierzchni
wewnetrzne] czastek proszku, ktora dostepna jest dla czasteczek azotu. Wraz ze wzrostem
rozmiaru proszku, z ktérego wydrukowano czesci, wzrasta takze jego powierzchnia whasciwa.
Zalezno$¢ taka jest analogiczna do wynikéw uzyskanych dla mieszanek proszkéw (Rysunek 48).
Powierzchnia wlasciwa materiatéw sproszkowanych jest okoto 90% nizsza niz wytworzonych
Z nich probek. Warto$¢ BET dla uzyskanych detali miesci sie w zakresie od 4,780 m?/g do 8,484
m?/g. W poréownaniu do wynikow uzyskanych dla probek wytworzonych z proszku
drobnoziarnistego (ALC100), probki wykonane z proszku gruboziarnistego (AL160)
charakteryzuja si¢ powierzchnig wlasciwg nizsza o 44%. Wraz ze wzrostem wartosci BET
odnotowano wzrost objetosci wlasciwej porow w materiale. Przewazata mezoporowatos¢ (BJH),
ktora stanowita az 72-79% calkowitej objetosci poréw. Mikroporowatos¢ (DR) miescita si¢
w zakresie od 14% do 16% i w wyzszym udziale wystepowata w prébkach wykonanych
z drobnych proszkéw. Makroporowato$¢ wynosita od 6% do 14%, a jej udziat wzrastat wraz ze
wzrostem wielko$ci stosowanego materiatu. Wraz ze wzrostem rozmiaru czastek proszku
wzrastata srednica porow.

7.2.9. Badania chropowatosci powierzchni

Rysunek 59 przedstawia rezultaty pomiarow chropowato$ci spiekéw wykonanych
Z mieszanek proszku aluminium o réznych rozktadach wielko$ci czgstek, przeprowadzonych na
powierzchniach gorych — ptaszezyzna XY (Rysunek 59a) oraz bocznych — ptaszczyzna YZ
(Rysunek 59b). W ramach badan okreslono wartosci takich parametréw jak Ra (Srednie
arytmetyczne odchylenie wysokosci profilu od linii $redniej), Rq (Srednie kwadratowe odchylenie
wysokosci profilu od linii §redniej), Sa (Srednie arytmetyczne odchylenie wysokosci profilu od
powierzchni $redniej), Sq (Srednie kwadratowe odchylenie wysokosci profilu od powierzchni
Sredniej), S (miara symetrii wysoko$ci wzgledem wysokosci $redniej) i Sky (wskaznik
nadmiernie wysokich szczytow lub gtebokich dolin na powierzchni) [239]. Jednakze parametry
profilu oznaczone literg R (wyznaczone zgodnie z norma ISO 4287) niejednokrotnie sa
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niewystarczajgce do scharakteryzowania detali wytwarzanych za pomocg metod przyrostowych,
poniewaz stuza do charakterystyki pojedynczych linii profilu chropowatosci (parametréw profilu
2D). Natomiast bardziej reprezentatywne moga by¢ rezultaty pomiaréow parametréw powierzchni,
oznaczonych symbolem S (wyznaczone zgodnie z normg ISO 25178) stuzace do ilosciowej
charakterystyki chropowatosci powierzchni 3D [218], [240].
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Rysunek 59. Wplyw rozktadu wielkosci czgstek proszku aluminium na chropowatosé
powierzchni spiekow: (a) gorng (ptaszczyzna XY) oraz (b) boczng (plaszczyzna YZ)

Na podstawie uzyskanych wynikéw (Rysunek 59) stwierdzono, ze powierzchnie utworzone
w wyniku rozprowadzenia proszku za pomocg rolki obrotowej (ptaszczyzna XY) charakteryzuja
si¢ nizszg chropowatos$cig niz powierzchnie od strony warstwowej probki (plaszczyzna YZ). Dla
plaszczyzn XY wartosci badanych parametréw chropowato$ci byly do 15% nizsze w poréwnaniu
z powierzchniami YZ. Otrzymane wyniki pomiaréw chropowatosci pozostaja w zgodnosci dla
zalezno$ci zaobserwowanych podczas badan prowadzonych w ramach pierwszego etapu pracy.
Natomiast czeéci utworzone z drobnych proszkéw (ALC100, ALC100:AL160 i 50 um:20 pum)
wykazywaly mniejsza chropowato$¢ powierzchni niz probki wydrukowane z proszkow
gruboziarnistych (70 um:20 um, AL160:ALC100, AL160). Zasadniczo wraz ze wzrostem
rozmiaru czgstek proszku aluminium nastgpowat wzrost chropowato$ci powierzchni detali. Od
tej zaleznos$ci odstepstwo stanowil wynik dla probki utworzonej z mieszanki proszku 50 um:20
um, dla ktorej odnotowano najnizsza chropowatos¢ sposrod wszystkich wariantow. Mieszanka ta
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sktadata si¢ z czastek o wielkosci 50 um stanowigcych 73% mas. mieszanki i 27% mas. drobnych
czastek (20 pm), ktore moglty wypeli¢ puste przestrzenie utworzone pomigdzy wigkszymi

czastkami, zapewniajac w ten sposob gladsza powierzchni¢ w poréwnaniu z cze$ciami
wyprodukowanymi z nieprzesianego proszku bazowego ALC100. Na ogot wielkos$¢ czastek
proszku stosowanego do wytwarzania addytywnego ma znaczacy wplyw na jakos¢ wykonczenia
powierzchni. Stosowanie proszkéw o mniejszych rozmiarach powinno skutkowaé uzyskaniem
gladszych powierzchni niz podczas drukowania z proszkow gruboziarnistych. Jednakze
wystepujace pomiedzy drobnymi proszkami sily przyciggania (van der Waalsa) powoduja
zmniejszenie sypkosci proszku, co w efekcie moze prowadzi¢ do utrudnionego rozprowadzania
proszku w ztozu proszkowym [13], [108].

Zasadniczo $rednia chropowato$¢ spiekanych czgsci wytworzonych w technologii Binder
Jetting powinna oscylowaé¢ wokot wartosci 6 um (parametr Ra) [13]. Podobne wyniki uzyskali
Rojas-Nastrucci i in. [33] dla probek ze stali nierdzewnej 316 wydrukowanych z proszku
0 rozmiarze czastek 30 um infiltrowanych miedzig. Odnotowali warto$¢ Ra wynoszaca 6,25 um.

Analizujac warto$ci parametru R, otrzymane dla obydwu badanych powierzchni (Rysunki
59a i 59b) mozna zaobserwowac, ze detale utworzone z drobnych czastek posiadaja dosy¢ niskie
wartos$ci, w zakresie od 2,40 um do 3,41 um dla powierzchni goérnej, oraz od 2,55 pm do 4,95
um dla powierzchni bocznej. Zastosowanie mieszanek, w ktorych 73% mas. stanowig proszki
gruboziarniste (70 um:20 um oraz AL160:ALC100) pozwala na uzyskanie porownywanych
wynikow. Dla tych wariantow na powierzchniach goérnych odnotowano warto$¢ parametru Ra
odpowiednio na poziomie 5,23 um oraz 5,60 um, a takze 5,40 um i 6,18 pm na powierzchniach
bocznych. Natomiast zastosowanie do produkcji cze$ci proszku AL160 przyczynito si¢ do
znacznego wzrostu chropowatosci powierzchni. Parametr Ry w tym przypadku wynidst 8,82 um
na powierzchni gornej oraz 9,81 um na powierzchni bocznej.

Parametry tekstury powierzchni z oznaczeniem S sg okoto 1,5-krotnie wyzsze niz parametry
z oznaczeniem R. Jednakze zalezno$¢ pomig¢dzy nimi w odniesieniu do wielkosci czastek proszku
stosowanego do druku jest zachowana dla wszystkich parametréw — Rai, Rg, Sa i Sq
Zaobserwowano, ze czeSci charakteryzujace si¢ wyzsza chropowatoscig posiadaja rowniez
wyzsza porowato$¢ (Rysunek 57). Zasadniczo wyzsza chropowato$¢ powierzchni moze by¢
czynnikiem powodujagcym powstawanie porow pomiedzy naktadanymi warstwami [241].

W Tabeli 31 przedstawiono reprezentatywne topografie powierzchni gornej oraz bocznej
spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium o r6éznych rozktadach wielkosci czastek
wytworzonych w technologii Binder Jetting.
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Tabela 31. Topografie powierzchni XY i YZ spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium
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W Tabeli 32 zestawiono wyniki parametrow tekstury powierzchni takich jak sko$no$¢ (Ssk)
i kurtoza (Sky) wyznaczone zarowno dla powierzchni gornych, jak i bocznych poszczegdlnych
probek. Parametry te sg wykorzystywane do charakterystyki rozktadu wysokos$ci szczytow oraz
glebokosci dolin. Sko$nos¢ wskazuje stopien symetrii badz asymetrii rozktadu. Gdy Ssc = 0,
oznacza to symetryczny rozktad wysokosci szczytow i dolin wokét ptaszczyzny $redniej; Ssk < 0
oznacza ptaska powierzchnie z dolinami; a gdy Ssk > O oznacza ptaska powierzchni¢ z pikami.
Z kolei kurtoza (Sw) jest miarg ostrosci profilu chropowato$ci. Gdy Sks = 3, 0znacza to normalny
rozktad wysokosci, w ktorym jednoczesnie wystgpuja obszary wkleste i ostre; gdy Sku > 3,
powierzchnia charakteryzuje si¢ wystepowaniem duzej ilosci wysokich pikow i/lub glebokich
dolin, gdy Sk < 3, $wiadczy o ich braku na powierzchni [242], [243].

Tabela 32. Parametry tekstury powierzchni spiekow wykonanych z mieszanek proszku aluminium
o roznych rozktadach wielkosci czgstek

Oznaczenie Powierzchnia gérna (XY) Powierzchnia boczna (YZ)

Sko$nos¢ (Ssk) Kurtoza (Sku) Sko$no$¢ (Ssk) Kurtoza (Sku)

ALC100 0,42 0,06 3,59+0,09 0,39+0,01 4,41 +0,09

ALC100:AL160 0,62 +0,07 3,76 £0,10 0,55+ 0,06 4,64 +£0,13

50 pm:20 pm 0,19 +0,03 3,46 = 0,03 0,17 0,06 3,32+0,06

70 pm:20 pm 0,24 £ 0,04 3,70+0,20 0,35+0,04 3,52+0,13

AL160:ALC100 0,28 0,08 3,42 +0,12 0,54 + 0,02 4,95+ 0,06

AL160 0,36 + 0,04 3,34+0,08 0,61+0,04 5,35+0,10

Wszystkie analizowane powierzchnie uzyskaty warto$¢ parametru Ssk powyzej 0, CO 0znacza,
ze na powierzchni dominujg szczyty, a nie doliny. Natomiast parametr Sy, dla wszystkich
analizowanych powierzchni przekroczyt warto$¢ 3, co oznacza ze powierzchnie charakteryzuje
wystepowanie Wysokich szczytéw i/lub gtebokich dolin [163].

7.2.10. Badania dylatometryczne

Zmiany wymiarowe probek jakie nastapily podczas procesu spiekania w prézni wyznaczono
na podstawie krzywych dylatometrycznych. Schemat zastosowany do obliczen zmian jakie
wystapity na poszczegdlnych etapach spiekania przygotowano na podstawie informacji
zawartych w publikacji [244] i zaprezentowano na Rysunku 60.

Na Rysunku 61 przedstawiono krzywe dylatometryczne wydrukéw z mieszanek proszku
aluminium o ro6znych rozkladach wielko$ci czastek. Zarejestrowane zmiany wymiarowe
przedstawiono w funkcji czasu i temperatury. Zastosowano izotermiczne spiekanie
w temperaturze 620°C. Na podstawie wynikow badan dylatometrycznych okreslono zmiany
wymiarowe w poszczeg6lnych etapach spiekania:

1) nagrzewania do temperatury izotermicznej spiekania;
2) spiekania izotermicznego;
3) chlodzenia.

Okreslono rowniez catkowite zmiany wymiarowe. Uzyskane wyniki przedstawiono w Tabeli 33.
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Rysunek 60. Schemat wyznaczania zmian wymiarowych na poszczegolnych etapach procesu
spiekania, gdzie odcinek: A — rozszerzalnosé cieplna (pecznienie) podczas etapu nagrzewania,
B — skurcz podczas etapu nagrzewania, C — skurcz podczas etapu izotermicznego spiekania,
D - skurcz podczas etapu chtodzenia, E — skurcz catkowity
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Rysunek 61. Krzywe dylatometryczne wydrukow z mieszanek proszku aluminium o réznych
rozktadach wielkosci czgstek
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Tabela 33. Zmiany wymiarowe podczas procesu spiekania wydrukéow z mieszanek proszku
aluminium o roznych rozkladach wielkosci czgstek

Zmiany wymiarowe podczas poszczegélnych
Temp. etapow procesu spiekania (%) Calkowity
. poczatku . Izotermiczne . skurcz
Oznaczenie . . Nagrzewanie . . Chlodzenie
spiekania spiekanie (%)
(°O) Pecznienie | Skurcz Skurcz Skurcz (E)
(A) (B) (C) (D)

ALC100:AL160 267 +0,412 -0,806 -0,463 -1,453 -2,310
50 pm:20 pm 271 +0,531 -1,077 -0,668 -1,435 -2,649
70 pm:20 pm 293 +0,554 -0,650 -0,602 -1,449 -2,147
AL160:ALC100 288 +0,546 -0,548 -0,426 -1,487 -1,915
AL160 299 +0,495 -0,440 -0,467 -1,502 -1,914

Na podstawie uzyskanych wynikéw mozna wnioskowaé, ze wielko$¢ czastek proszku
przygotowanego do druku ma wplyw na przebieg procesu spiekania. Dla wszystkich wariantow
zaobserwowano zjawisko rozszerzalnosci cieplnej do temperatury w zakresie 265-299°C. Wraz
ze wzrostem wielko$ci czastek proszku obserwowane jest przesuniecie temperatury poczatku
spiekania w kierunku wyzszych wartosci. Wraz z dalszym wzrostem temperatury rejestrowany
jest skurcz, co potwierdza zachodzenie zjawiska transportu masy (procesow dyfuzji) [245].
Najwiekszy skurcz dla etapu nagrzewania odnotowano dla probek wytworzonych z proszku
drobnoziarnistego (50 pm:20 um) i wynosit -1,077%. Dla pozostatych wariantow skurcz podczas
nagrzewania odczytano w zakresie od -0,440% do -0,806%. Wraz ze wzrostem wielkosci czastek
proszku, skurcz zarejestrowany podczas etapu nagrzewania malat. Dla wszystkich probek skurcz
na etapie spiekania byt zblizony i miescit si¢ w zakresie od -0,426% do -0,668%. Podczas
chtodzenia skurcz utrzymywat si¢ na zblizonym poziomie w zakresie od -1,435% do -1,502%
i byl nieznacznie wyzszy dla probek wykonanych z proszkéw gruboziarnistych. Rozpatrujac
catkowite zmiany wymiarowe, najmniejszy skurcz (-1,914% i -1,915%) zarejestrowano
odpowiednio dla probek AL160 i AL160:ALC100. Natomiast najwigksze zmiany wymiarowe
odnotowano dla probek ALC100:AL160, 50 um:20 um oraz 70 um:20 pm. Miescity si¢ one
w zakresie od -2,147% do -2,649%. Zmiana wymiardéw liniowych $wiadczy o zageszczeniu
materiatu. Dla proszkoéw gruboziarnistych transport masy byt mniej efektywny. Z kolei drobne
czastki proszku o wigkszej powierzchni wilasciwej sprzyjaja uzyskaniu efektywniejszych
wynikéw spiekania [246]. Rezultaty otrzymane z pomiaréw dylatometrycznych pozostaja
w zgodnosci z wynikami gestosci probek.

Na Rysunku 62 przedstawiono kinetyke zmian wymiarowych wydrukéw z mieszanek
proszku aluminium o roéznych rozktadach wielkosci czastek. Zaobserwowano, ze najwigksze
predkos$ci zmian niezaleznie od rodzaju probki odnotowano w trakcie ich nagrzewania.
Ekstremum tych proceséw zachodzito w temperaturze okoto 400°C. Najbardziej intensywne
procesy zachodzity dla probek wydrukowanych z proszkéw drobnoziarnistych, a wraz ze

wzrostem wielko$ci czgstek ich intensywno$¢ malata.
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Rysunek 62. Kinetyka procesu spiekania wydrukow z mieszanek proszku aluminium o réznych
rozktadach wielkosci czgstek

7.2.11. Dobér optymalnej mieszanki proszku aluminium do druku 3D

W ramach badan prowadzonych w pierwszym etapie pracy dokonano optymalizacji
parametrow druku dla drobnoziarnistego proszku ALC100. W drugim etapie badan
przeprowadzono analiz¢ wpltywu wielkosci czastek proszku aluminium na wiasciwosei
drukowanych detali, ktora wykazata, ze elementy wytworzone z mieszanki proszku
ALC100:AL160 charakteryzowaty sie¢ najwyzsza gesto$cig 0raz najnizszg porowatoscia sposrod
wszystkich przygotowanych wariantow. Jednakze porownujac wyniki dla probek drukowanych
wylgcznie z proszku ALC100 wytworzonych przy grubosci warstwy wynoszacej 60 pm, mozna
zauwazy¢ ze uzyskano korzystniejsze rezultaty niz dla probek drukowanych przy warstwie 120
um. W zwigzku z powyzszym przeprowadzono analize¢ poroéwnawcza dotyczaca wpltywu

grubosci warstwy na wlasciwosci drukowanych czesci w zaleznos$ci od zastosowanej mieszanki.

Przygotowano wydruki probek z mieszanki, ktdra pozwolita na uzyskanie najlepszych
rezultatéw (ALC100:AL160). Na Rysunku 63a przedstawiono zdjecia detali przygotowanych
z proszku ALC100:AL160 wydrukowanych z grubo$cig warstwy wynoszacg 60 um oraz 120 um.
Zastosowanie mniejszej grubosci warstwy przyczynito si¢ do powstania przesuni¢é
niezakotwionych warstw. Prawdopodobnie wynikato to z faktu, ze w 27% mas. mieszanka
sktadala si¢ z proszku AL160, ktorego czastki przekraczaty zastosowang wysoko$¢ warstwy.
Wyniki porowatosci i gestosci probek wydrukowanych z proszku ALC100:AL160 przy grubosci
warstwy 60 um oraz 120 pm przedstawiono na Rysunku 63b. Zastosowanie mniejszej wysokosci
warstwy podniosto gestos¢ probki oraz obnizylo jej porowatos¢. Podobna zalezno$¢
zaobserwowano dla probek wydrukowanych z proszku ALC100 (wykonanych w pierwszym
i drugim etapie badan).

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 132



( a) (b) Gestosé wzgledna (%)
m Porowatos¢ zamknieta (%)
1 Porowato$¢ otwarta (%)

F 100 - -
= 90
S 80
iy 47,10 45,33
%70
E 60
U
£ 50
&
50 40
= ; Y30
- =]
/ | .. ‘g 20
2 10
60puym 120pum : °©

60 120

Grubo$é warstwy (p{m)

Rysunek 63. Wplhyw grubosci warstwy proszku ALC100:AL160 na: (a) geometrig, Oraz
(b) gestosé | porowatosé czesci

Whyniki uzyskane dla probek drukowanych z proszkow ALC100 oraz ALC100:AL160 przy
statej grubo$ci warstwy wynoszacej 60 um (Rysunek 64a) oraz 120 um (Rysunek 64b) pokazaty,
ze W zalezno$ci od mieszanki proszkowej nalezy indywidualnie dobra¢ grubo$¢ warstwy.
Stosujac wysoko$¢ warstwy wynoszaca 120 pm, proszek ALC100:AL160 podnidst gestosé
probki i zapewnit nizsza porowato$¢ w porownaniu do proszku ALC100. Jednakze obnizajac
grubo$¢ warstwy do 60 um zalezno$ci pomigdzy analizowanymi mieszankami proszku ulegty
zmianie. Nizszg gesto$cig charakteryzowata si¢ probka ALC100:AL160. Moze to wynikaé
z faktu, ze obecnos$¢ duzych czgstek w utworzonej mieszance przekraczata grubos¢ warstwy, co
podczas nakladania proszku prowadzilo do preferencyjnego osadzania drobnych czastek.
Jednakze nie zmienia to faktu, ze nizsza grubos¢ warstwy niezaleznie od zastosowanej mieszanki
sprzyjata wzrostowi gestosci i obnizeniu porowatosci czesci.
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Rysunek 64. Wphyw rozktadu wielkosci czgstek mieszanki proszkowej na gestosé | porowatosé
czesci drukowanych przy grubosci warstwy wynoszqcej (a) 60 um, oraz (b) 120 um
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7.2.12. Podsumowanie

Celem badan opisanych w niniejszym podrozdziale pracy byla ocena wptywu rozkladu
wielkosci czastek nieregularnego proszku aluminium na wiasciwosci detali wydrukowanych
w technologii Binder Jetting. W pierwszym etapie badan (podrozdzial 7.1.) dokonano
optymalizacji parametrow druku. Dobrane parametry zastosowano podczas analiz prowadzonych
W drugim etapie. Do$wiadczalnie dokonano doboru grubo$ci warstwy optymalnej dla wszystkich
wariantow, tak aby unikna¢ probleméw ze stabilnosciag wymiaréw i geometria wydrukéw. Do
dalszych procesow druku zastosowano grubo$¢ warstwy réwng 120 pm. W ramach badan
stuzacych analizie wptywu wielkosci czastek proszku na jako§¢ produkowanych czesci
przygotowano  cztery mieszanki proszkowe zawierajace  proszki  gruboziarniste
i drobnoziarniste w udziatach masowych 73:27% oraz 27:73%. Rezultaty porownano takze
z dwoma proszkami bazowymi (ALC100 i AL160).

Zaobserwowano, ze wydrukowane i spiekane cze$ci wykonane w technologii Binder Jetting
charakteryzuja si¢ gestoscig wzgledng w zakresie od 42% do 45%, co prawdopodobnie wynika
z rodzaju zastosowanego proszku o nieregularnych czastkach. Detale charakteryzowata dosy¢
duza porowatos$¢ catkowita, siggajaca 58%. Efekt ten jest spowodowany gorszym upakowaniem
wzgledem proszku sferoidalnego. Drobne czgstki proszku powodowaly uzyskanie czeSci
0 nizszej porowatosci catkowitej niz w przypadku zastosowania proszku o wigkszych czastkach.
Cze$ci wykonane z proszkow drobnoziarnistych posiadaly réwniez nizsza chropowatosé
powierzchni, szczegblnie niskie wartos$ci parametrow tekstury uzyskano dla mieszanki 50 pm:20
um, w ktorej czastki o wielkosci 20 um wypetnialy pustki pomigdzy czastkami o $rednicy 50 pm.

Najwyzsza gestos¢ oraz jednoczes$nie najnizszg porowatos¢ uzyskano w wyniku druku
mieszanki proszkowej utworzonej z proszku drobnoziarnistego (ALC100) oraz gruboziarnistego
(AL160) w udziale masowym 73:27% przy grubos$ci warstwy 120 pum. Wyniki uzyskane
w drugim etapie badan potwierdzily zaleznoSci pomiedzy gruboscig stosowanej warstwy,
a gestoscig czy porowatoscig czeSci jakie opisano w pierwszym etapie badan dla proszku
ALC100. Dla kazdej mieszanki proszkowej optymalng grubo$¢ warstwy wydruku nalezy
dobiera¢ eksperymentalnie. Zbyt mata wysoko$¢ warstwy, mimo iz moze prowadzi do

podniesienia gestosci czesci, to rOwnoczes$nie moze znaczgco wpltywac na utratg geometrii czgsci.
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7.3. Wplyw parametrow procesu spiekania na jakos¢ wytwarzanych czesci

W ramach trzeciego etapu badan dokonano analizy wptywu szybko$ci nagrzewania oraz
temperatury izotermicznego spiekania na zmiany wymiarowe, gg¢stos¢ oraz porowatos¢ spiekow.
Analize przeprowadzono dla wydrukow z proszku AL160, ktore spiekane w dotychczasowych
warunkach uzyskaly najnizsza gestos¢. Stosowano nastepujace parametry druku: poziom
nasycenia spoiwem — 80%, predkos¢ przesuwu rolki obrotowej — 10 mm/s, grubo$¢ warstwy —
150 pm. Probki spiekano w wysokiej prozni na poziomie 10° mbar. Wyniki poréwnano
z probkami spiekanymi w $redniej prozni (2x10° mbar).

7.3.1. Obserwacje mikroskopowe

Na Rysunku 65 przedstawiono zestawienie zdje¢ probek wydrukowanych z proszku AL160
i spieczonych wedlug nastepujacego profilu temperaturowego: nagrzewanie do temperatury
300°C, nastgpnie do 450°C oraz 620°C, kazdorazowo z szybkoscig 1°C/min, i wytrzymywanie
w danych temperaturach przez 1 godzing. Probka zaprezentowana na Rysunku 65a zostala
poddana spiekaniu w $redniej prozni (2x10- mbar), natomiast probka na rysunku 65b w wysokiej
prozni (10 mbar). Probki po spiekaniu w wysokiej prozni charakteryzowata jasniejsza barwa.
Jednakze zaobserwowano rowniez wydzielenia powierzchniowe w postaci serii drobnych oraz
wigkszych sfer. Podczas spiekania w wysokiej prozni prawdopodobnie nastapito przenikanie na
powierzchni¢ tworzacej si¢ fazy ciekte;j.

I
2000 pum

Rysunek 65. Wphw (a) sredniej (2x10° mbar) oraz (b) wysokiej (10° mbar) prézni na
geometrig spiekanych czesci 7 proszku bazowego AL160. Profil temperaturowy spiekania
zaprezentowano na Rysunku 13

Na Rysunku 66 przedstawiono zestawienie zdjg¢ probek spiekanych w wysokiej prozni
stosujac szybko$¢ nagrzewania wynoszgcg 1°C/min lub 10°C/min. Mozna zaobserwowaé, ze
probka spiekana w szybkoscia nagrzewania wynoszaca 1°C/min pomimo powstatych wydzielen
nie zmienila swojej geometrii. Zastosowanie szybko$ci nagrzewania wynoszacej 10°C/min
spowodowato powstanie nie tylko licznych wydzielen na jej powierzchni, ale rowniez znaczne
pekniecie wzdhuz srodkowej czesci spieku.
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Rysunek 66. Widok czesci wydrukowanych z proszku AL160 i spieczonych zgodnie z profilem
temperaturowym zaprezentowanym na Rysunku 13 z szybkoscig nagrzewania wynoszgcg:
(a) 1°C/min, oraz (b) 10°C/min

Na Rysunku 67 zaprezentowano wptyw temperatury izotermicznego spieckania wynoszacej
odpowiednio 560°C, 580°C, 600°C lub 620°C na jako$¢ uzyskanych spiekow. Szybkosé
nagrzewania kazdorazowo wynosita 1°C/min, stosowano rdéwniez wysoka proznig.
Zaobserwowano, ze w nizszej temperaturze spiekania na powierzchni probek powstawato wigcej
drobnych wydzielen o kulistym ksztalcie. Wraz z wzrostem temperatury izotermicznego
spiekania obserwowano tendencj¢ do tworzenia si¢ na powierzchni probek wydzielen o wigkszej
objetosci.

Rysunek 67. Widok probek wydrukowanych z proszku AL160 i spiekanych w temperaturze
wynoszqgcej: (a) 560°C, (b) 580°C, (c) 600°C, oraz (d) 620°C. Profil temperaturowy spiekania
zaprezentowano na Rysunku 13
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Na Rysunku 68 przedstawiono fotografie probek wydrukowanych z proszkéw aluminiowych
0 roznym rozkladzie wielkosci czastek (Tabela 26) i nastepnie spieczonych w wysokiej prozni.
Probki nagrzewano do temperatury 300°C, nastepnie do 450°C oraz izotermicznie spiekano
w 580°C. Probki wytrzymywano w danych temperaturach kazdorazowo przez 1 godzing.
Zaobserwowano, ze spiekane probki wykonane z drobnych proszkéw charakteryzowaty sie
wigkszym skurczem niz czgéci drukowane z proszkow gruboziarnistych, zas powstate pecherze
miaty wigksza objetos¢. Ksztalt tych probek ulegt takze znacznej deformacji. Co wigcej, oprocz
wydzielen powierzchniowych widoczne byly réwniez wydzielenia migdzywarstwowe oraz
pekniecia pomiedzy warstwami drukowania. Za$ dla cze¢sci wykonanych z proszkow
gruboziarnistych zaobserwowano wigcej drobnych pecherzy wystepujacych powierzchniowo.
Wydzielenia w postaci pecherzy moga powstawaé, gdy podczas spiekania stopiona faza zwigksza
swoja objetos¢ ponad mozliwo$¢ utrzymania jej za pomocg cis$nienia kapilarnego w tworzacych

si¢ szyjkach. W efekcie nadmiar fazy cieklej wydobywany jest na powierzchni¢ zewngtrzna
spieku [247].

Rysunek 68. Zdjecia mikroskopowe préobek wydrukowanych z mieszanek proszku: (a) ALC100,
(b) ALC100:AL160, (c) 50 um:20 um, (d) 70 um:20 um, (e) AL160:ALC100 oraz (f) AL160;
gdzie warianty mieszanek (b) — (e) utworzono w stosunku masowym 73:27, a nastepnie

spiekanych w wysokiej prozni w temperaturze 580°C

Druga seri¢ probek przestawiong na Rysunku 69 wstepnie wygrzewano w atmosferze
powietrza w piecu w temperaturze 450°C przez 1 godzing, a nast¢pnie spieckano W wysokiej
prozni zgodnie z powyzej przedstawionym profilem temperaturowym. Probki poréwnano
z przyktadami (d) - (f) zaprezentowanymi na Rysunku 68, ktore charakteryzowaty si¢ trwato$cia
ksztattu. Zaobserwowano, ze czg¢$ci po zastosowaniu dodatkowego etapu, jakim jest proces
wygrzewania, charakteryzowaty sie znacznie mniejsza stabilnoscig szkieletu niz w przypadku
probek spiekanych bez wygrzewania w temperaturze 450°C. Zasadniczo probki uprzednio
wygrzane byty jasniejszej barwy i posiadaty wydzielenia fazy ciektej w postaci wigkszych
pecherzy.
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Rysunek 69. Zdjecia mikroskopowe wydrukow mieszanek proszku aluminium utworzonych
w stosunku masowym 73:27 gdzie: (a) 70 um:20 um, (b) AL160:ALC100, oraz (c) AL160
wygrzewanych w powietrzu w temperaturze 450°C, a nastepnie spiekanych w wysokiej prozni
w temperaturze 580°C

7.3.2. Rentgenowska mikrotomografia komputerowa

Trojwymiarowe wizualizacje wybranych do analizy tomograficznej probek z proszku AL160
przedstawiono na Rysunkach 70, 71 i 72. W porownaniu do probki drukowanej (Rysunki 70a,
7la i 72a) proces spiekania w $redniej prézni nie spowodowat powstawania wydzielen na
powierzchni ani jej deformacji (Rysunek 70b). Natomiast zastosowanie wysokiej prozni
skutkowalo powstawaniem wydzielen na powierzchni probki, ktorych ksztalt zblizony byt do
sferycznego (Rysunek 70c).

P— | —
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Rysunek 70. Tréjwymiarowe wizualizacje: (a) probki po procesie drukowania, oraz probek
spiekanych w temperaturze 620°C przy szybkosci nagrzewania 1°C/min w prozni: (b) Sredniej
(210" mbar), oraz (c) wysokiej (10°° mbar)
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Rysunek 71. Tréjwymiarowe wizualizacje: (a) probki po procesie drukowania, oraz probek
spiekanych w wysokiej prozni przy szybkosci nagrzewania: (b) 1°C/min, (c) 10°C/min
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Rysunek 72. Tréjwymiarowe wizualizacje: (a) probki po procesie drukowania, oraz probek
spiekanych w wysokiej prozni (10°° mbar), przy szybkosci nagrzewania 1°C/min,
W temperaturze: (b) 580°C, oraz (c) 620°C

W zwiazku z porowatoscig probek charakteryzujaca si¢ obecnoscig bardzo matych porow
oraz ze wzgledu na rozdzielczo$¢ pomiaru tomograficznego wynoszaca 10 um niemozliwe
okazalo si¢ wyznaczenie procentowych udzialéw porowatosci poszczegodlnych czesci przy
zastosowaniu tej metody. Dokonano jednak separacji wydzielen oraz nieciagtosci jakie powstaty
W materiale podczas procesu spiekania w wysokiej prozni.

Przekroje probek w ptaszczyznach XY, YZ i XZ obrazujace rozktad wydzielen i nieciaglosci
W objetosci probki przedstawiono na Rysunkach 73-77.

N s

Rysunek 73. Przekroje probki wydrukowanej w technologii Binder Jetting przed procesem
spiekania, wykonane w ptaszczyznie: (a) XY, (b) YZ oraz (c) XZ

Al

Rysunek 74. Przekroje prébki spiekanej w Sredniej prézni (2x10° mbar), w temperaturze
620°C przy szybkosci nagrzewania 1°C/min, wykonane w plaszczyznie: (a) XY, (b) YZ oraz (c)
XZ
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Rysunek 75. Przekroje probki spiekanej w wysokiej prézni (10° mbar), w temperaturze 580°C
przy szybkosci nagrzewania 1°C/min, wykonane w ptaszczyznie: (a) XY, (b) YZ oraz (c) XZ
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Rysunek 76. Przekroje probki spiekanej w wysokiej prozni (10° mbar), w temperaturze 620°C
przy szybkosci nagrzewania 1°C/min, wykonane w plaszczyznie: (a) XY, (b) YZ oraz (c) XZ

2500 pm [ ; $2500 1um

Rysunek 77. Przekroje probki spiekanej w wysokiej prézni (10 mbar), w temperaturze 620°C
przy szybkosci nagrzewania 10°C/min, wykonane w plaszczyznie: (a) XY, (b) YZ oraz (c¢) XZ

Zastosowanie $redniej prozni (2x107° mbar) podczas spiekania (Rysunek 74) przyczynito sie
do zageszczenia wydrukowanego materiatu (Rysunek 73). Proces ten nie powodowat powstania
widocznych defektow na powierzchni probek. Zastosowanie wysokiej prozni (10° mbar)
skutkowalo powstaniem w strukturach migdzywarstwowych wydzielen w postaci nadtopionego
materiatu (Rysunki 75-77). Dla temperatury spiekania wynoszacej 580°C obserwowano
powstanie niewielkiej ilosci wydzielen wewnatrz materialu oraz na jego powierzchni (Rysunek
75). Podniesienie temperatury izotermicznego spiekania do 620°C (przy utrzymaniu predkosci
nagrzewania wynoszacej 1°C/min) skutkowato powstaniem wydzielen pomigdzy warstwami

Analiza mozliwoéci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 140



% @

drukowanego materiatu (Rysunek 76). W wyzszej temperaturze zwigkszyly one swoja objetosé
przyczyniajac si¢ do powstania pustych przestrzeni w osnowie materiatu. Natomiast wzrost
szybkoséci nagrzewania z 1°C/min do 10°C/min poprzez szybsze wytworzenie cieklej fazy
wewnatrz materiatu oraz powstanie pgknieé¢ na taczeniu warstw spowodowal znaczng deformacje
ksztattu spieku (Rysunek 77).

Zestawienie wartosci charakteryzujacych udzial wydzielen i niecigglosci w probkach
spiekanych przy réoznych predkos$ciach nagrzewania przedstawiono w Tabeli 34. Trojwymiarowe
wizualizacje wydzielen dla cze$ci, ktore spiekane byly przy szybko$ci nagrzewania wynoszacej
1°C/min oraz 10°C/min przedstawiono na Rysunkach 78 i 79. Wizualizacje 3D nieciagtosci
powstatych W objetosci probek spiekanych przy roznych szybkosciach nagrzewania
przedstawiono na Rysunku 80.

Tabela 34. Udzial objetosciowy wydzielen | niecigglosci obecnych w probkach nagrzewanych
z rozng szybkoscig do temperatury izotermicznego spiekania 620°C i przy zastosowaniu wysokiej
prozni

Wymiary Obj. ROI Wydzielenia Nieciaglosci
Préobka X Y Z Objetos¢ | Objetos¢ | Udzial | Objetos¢ | Udzial
(mm) | (mm) | (mm) | (Mm°) (mm?) (%) | (mmd) (%)

1°C/min | 8,01 | 8,14 | 8,54 556,82 43,92 7,89 4,16 0,75
10°C/min | 7,39 | 7,41 | 7,74 423,84 108,10 25,50 18,92 4,46

Dla probki spiekanej przy szybkosci nagrzewania wynoszacej 1°C/min udziat objgtosciowy
wydzielen wynosit 7,89%. Natomiast zwickszenie szybkosci nagrzewania do 10°C/min
skutkowato wiekszg ilo$cig wydzielen, stanowiacg az 25,50% objetosci catej probki. Co wiece;,
wydzielenia obecne w probee nagrzewanej przy mniejszej predkosci byty mniejsze w porownaniu
z wydzieleniami powstaltymi w wyniku zastosowania szybko$ci nagrzewania wynoszacej
10°C/min (Rysunek 78).

(b)
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Rysunek 78. Tréjwymiarowe wizualizacje rozkladu wydzielen w objetosci probek poddanych
spiekaniu w temperaturze 620°C w wysokiej prozni (10° mbar) przy zastosowaniu szybkosci
nagrzewania: (a) 1°C/min, oraz (b) 10°C/min
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Rysunek 79. Reprezentatywne przekroje probki spiekanej przy szybkosci nagrzewania 10°C/min
obrazujgce wydzielenia powstale: (&) pomiedzy warstwami, (b) w centralnej czesci probki

Rozktad wydzielen w objetosci probek nie byt rownomierny. Inkluzje powstawaty pomigdzy
warstwami (Rysunek 79a) i kumulowaty si¢ glownie w centralnej czgsci probki (Rysunk 79b).
Pewna ilo$¢ wydzielen obecna byla rowniez na powierzchniach spiekanych czesci. Wokot
powstalych podczas procesu spiekania inkluzji pojawily sie puste przestrzenie, ktore
zinterpretowano jako nieciagtosci czgsciowo oddzielajace osnowe od wydzielenia.

Tréjwymiarowe wizualizacje nieciagtosci powstalych w objetosci probki przedstawiono na
Rysunku 80. Udziat pustych przestrzeni dla probki spiekanej z predkoscia nagrzewania 1°C/min
wynosit 0,75%. Zwigkszenie szybko$ci nagrzewania do 10°C/min spowodowalo szybsze
tworzenie si¢ wydzielen, co skutkowato propagacjg peknie¢ w materiale. W efekcie udziat
pustych przestrzeni w probce spiekanej z szybkos$cia nagrzewania 10°C/min wyniost 4,46%.

—_ - = —_
2500 pm 2500 um
Rysunek 80. Tréjwymiarowe wizualizacje rozkladu nieciggtosci powstatych w objetosci probek

spiekanych w temperaturze 620°C w wysokiej prézni (10°° mbar) przy szybkosci nagrzewania:
(a) 1°C/min oraz (b) 10°C/min

Zestawienie warto$ci charakteryzujacych udzial wydzielen i niecigglosci w probkach dla
réznych temperatur spiekania przedstawiono w Tabeli 35. Trojwymiarowe wizualizacje inkluzji
dla probek, ktore spickane byly w temperaturze 580°C i 620°C przedstawiono na Rysunku 81.
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Tabela 35. Udzial objetosciowy wydzielen i niecigglosci obecnych w probkach spiekanych
w wysokiej prozni w roznych temperaturach, nagrzewanych z szybkoscig 1°C/min

Wymiary Obj. ROI Wydzielenia Nieciaglosci
Prébka X Y Z Objetos¢ | Objetos¢ | Udzial | Objetos¢ | Udzial
(mm) | (mm) | (mm) | (mm?) (mm?°) (%) (mm?) (%)
580°C | 7,64 | 7,23 | 7,68 424,22 5,03 1,19 - -
620°C | 8,01 | 8,14 | 8,54 556,82 43,92 7,89 4,16 0,75

Podczas spiekania w temperaturze 580°C nie wykryto nieciggto$ci w objetosci probki.
Zastosowanie temperatury spiekania 620°C spowodowato powstanie nieciaglosci obecnych
w poblizu wydzielen. Po podniesieniu temperatury spiekania z 580°C na 620°C nastgpit wzrost
udziatu inkluzji z 1,19% do 7,89%. Materiat w postaci wydzielen gromadzacy si¢ wewnatrz
drukowanej probki stopniowo intensyfikowat tworzac puste przestrzenie na granicach warstw.

—_ Merr—
2500 um 2500 um

Rysunek 81. Trojwymiarowe wizualizacje rozktadu wydzielen dla probek spiekanych w wysokiej
prozni (10° mbar) przy szybkosci nagrzewania 1°C/min, w temperaturze: (a) 580°C' i (b) 620°C.

Przekroje obrazujace rozktad nieciaglosci wystepujacych w udziale zaledwie 0,75% objetosci
probki spiekanej w temperaturze 620°C przedstawiono na Rysunku 82.

..

2500 um

Rysunek 82. Przekroje probki spiekanej w wysokiej prézni (10° mbar) w temperaturze 620°C
dla plaszczyzn: (a) XY, (b) YZ, oraz (c) XZ przedstawiajqce rozklad nieciggtosci obecnych
w materiale
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7.3.3. Sktad chemiczny wydzielen

Sktad chemiczny osnowy oraz wydzielen powstatych na powierzchni probek zaprezentowano
w Tabeli 36. Sktad chemiczny obydwu badanych obszaréw byt podobny. Analizowane rejony
sktadaly si¢ przede wszystkim z aluminium w udziale okolo 99,7%. Osnowa zawierata
nieznacznie (0 0,09%) wigksza ilos¢ zelaza niz wydzielenia. W osnowie wystepowat takze iryd
w udziale zaledwie 0,05%. W wydzieleniach za$ odnotowano tantal obecny w ilosci 0,16%.
Zarbwno osnowa, jak i wydzielenia zawieraty $§ladowe ilosci niklu (0,01-0,02%).

Tabela 36. Skfad chemiczny osnowy i wydzielen powstalych na powierzchni spiekanych czesci,
zaprezentowanych w podrozdziale 7.3.1.

Obszar Zawartosc [%o] -
Al Ta Fe Ir NI
Osnowa 99,73 — 0,20 0,05 0,02
Wydzielenie 99,72 0,16 0,11 - 0,01

7.3.4. Podsumowanie

Celem badan opisanych w niniejszym podrozdziale pracy byta ocena wplywu parametréw
procesu spiekania na wiasciwoséci elementow wytwarzanych w technologii Binder Jetting.
Badanie wplywu poziomu stosowanej prozni, szybkosci nagrzewania Oraz temperatury
izotermicznego spiekania przeprowadzono dla probek wykonanych z proszku gruboziarnistego
(AL160). Porownano probki spickane zarowno w wysokiej (10 mbar) jak i $redniej prozni
(2x10° mbar). Oceniono takze wplyw wstepnego etapu wygrzewania czeSci w atmosferze
powietrza w temperaturze 450°C na proces spiekania.

Na podstawie uzyskanych wynikow stwierdzono, ze zastosowanie wysokiej prozni prowadzi
do powstania wydzielen w postaci nadtopionego materiatu, ktore wystepuja zarowno w objetosci
probki w obszarze granic warstw, jak i na powierzchniach badanych czgéci. Wyzsza temperatura
spiekania poteguje ten efekt, prowadzac do rozwarstwienia detalu, co obserwowane jest w postaci
pustych przestrzeni obecnych w objetosci materiatu. Podniesienie szybkosci nagrzewania
z 1°C/min do 10°C/min intensyfikuje propagacj¢ peknie¢ wzdtuz warstw, co skutkuje deformacja
ksztaltu probek. Wylacznie podczas spiekania w $redniej prozni uzyskano cze$ci bez wad
i deformaciji.
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8. WSTEPNE BADANIA NAD ZASTOSOWANIEM

Nowatorskie technologie wytwarzania w ostatnich latach zyskaly spore zainteresowanie
konsumentdéw wielu branz. Nieuchronnie wiaze si¢ to z nieprzerwang koniecznos$cig dynamizacji
poszczegblnych gatezi przemystu. Wyjatkowo intensywny rozwdj obserwowany jest w sektorach
zwigzanych z nowoczesnymi systemami, np. elektronicznymi. Konwencjonalne procesy
produkcji komponentéw, ze wzgledu na konieczno$¢ wytwarzania etapowego oraz nierzadko
stosowania obrobki wykanczajacej, sa zaroOwno czasochtonne jak i kosztowne. Naprzeciw tym
kwestiom wychodzi produkcja oparta na wytwarzaniu przyrostowym. Technologie addytywne,
W poréwnaniu z tradycyjnymi procesami produkcyjnymi, pozwalaja na wytworzenie w jednym
etapie docelowego komponentu o ztozonym ksztalcie i wysokiej doktadnosci, jednoczes$nie
poprawiajac ogolng ergonomie¢. Wytwarzanie w technologii addytywnej wiaze si¢ ze stosunkowo
niskimi  kosztami produkcji. Wynika to =z mozliwosci ponownego zastosowania
niezadrukowanego proszku do wykonania kolejnych wydrukow. Chociaz z reguty w produkcji
przyrostowej sugeruje si¢ drukowanie z proszkoéw o ksztalcie sferoidalnym, to w przypadku
metody Binder Jetting nie istniejg ograniczenia dotyczace konieczno$ci stosowania okreslone;j
morfologii czastek. Zastapienie proszkow sferoidalnych proszkami o ksztalcie nieregularnym
sprzyja obnizeniu kosztu samego materiatu. Technologia Binder Jetting umozliwia wytwarzanie
elementow o zlozonej geometrii, co oznacza, ze moze doskonale sprawdzi¢ si¢ do produkcji
niezwykle precyzyjnych komponentéw do zastosowan w elektronice. Ponadto aluminium, to
doskonaty przewodnik, ktory stwarza potencjal do wytwarzania elementéw stuzacych do
rozpraszania lub odprowadzania ciepta generowanego przez obwody elektroniczne. Przyktadem
elementow, ktore doskonale spetniaja taka funkcje sa radiatory. Zasadniczo radiatory naleza do
jednych z gtbwnych elementéw chtodzenia. Na ich wydajno$¢ wptywa nie tylko rodzaj materiatu,
ale rowniez konstrukcja detalu, ktéra obejmuje liczbe, uktad i gruboéé zeberek. Zeberka stosuje
si¢ w celu zwiekszenia powierzchni radiatora oraz jego zdolnosci do rozpraszania ciepta.
Technologia Binder Jetting zapewnia mozliwo$¢ wydruku ztozonych cze$ci w krotkim czasie
oraz z bardzo dobrym odwzorowaniem ksztattu. Potencjalnym ograniczeniem dla zastosowan
elementdow wytwarzanych metoda Binder Jetting moze by¢ ich porowatos$¢. Z tego wzgledu
czesci produkowane tg technikg nie powinny pracowaé¢ w srodowisku, ktore obligowatoby je do
przenoszenia duzych obcigzen mechanicznych.

W celu wskazania mozliwosci zastosowania technologii Binder Jetting do produkcji
precyzyjnych czgéci do zastosowan w elektronice zaprojektowano i wydrukowano radiatory
z proszku aluminium, ktory na podstawie przeprowadzonych w ramach pracy badan pozwolit na
wytworzenie czgsci charakteryzujacych sie najnizsza chropowatos$cia powierzchni, przy
stosunkowo dobrym poziomie zageszczenia. ZastosowanO mieszanke proszku 50 pm:20 pum.
Radiatory wydrukowano przy nasyceniu spoiwem rownym 80%, predkosci przesuwu rolki
obrotowej wynoszacej 10 mm/s i grubosci warstwy 120 pm.

Na Rysunku 83 przedstawiono rysunek techniczny dwoch typow radiatorow, ktore
zaprojektowano do druku w technologii Binder Jetting. Radiatory zréznicowano pod wzgledem
ksztaltu oraz ilos¢ zeberek. Pierwszy model posiadat 7 zeberek o wymiarach 26 mm x 5 mm x 2
mm (Rysunek 83a). Drugi za$ ztozony byt z 28 zeberek o wymiarach 5 mm x 5 mm X 2 mm
(Rysunek 83b). Obydwa elementy posiadaty taka samg powierzchni¢ czynng, poprzez ktorg moga
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oddawac ciepto do otoczenia. Zdjecia wydrukow zaprezentowano na Rysunku 84. Natomiast
mikroskopowe obserwacje detali wydrukowanych radiatorow przedstawiono na Rysunku 85.

(b)
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1 Riliji i "
1 « 000000 4 |t
‘ 1000000 < [t
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oraz (b) 28 sztuk

Rysunek 84. Zdjecia drukowanych z nieregularnego proszku aluminium radiatoréw
0 zeberkach w ilosci: (a) 7 i (b) 28 sztuk
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Rysunek 85. Zobrazowane za pomocq mikroskopu optycznego fragmenty radiatorow
o zréznicowanym ksztalcie i wymiarach zeberek wynoszqcych: (a) 26 mm x 5 mm x 2 mm oraz
(b) 5 mm x 5 mm x 2 mm, wydrukowanych z nieregularnego proszku aluminium

Za pomocg oprogramowania Ansys Workbench 2023 przeprowadzono symulacje przeptywu
ciepla dla zaprojektowanych aluminiowych konstrukcji radiatoréw. Za warunek brzegowy
przyjeto strumien ciepla o wartosci 10000 W/m?2. Na Rysunku 86 przedstawiono wyniki symulacji
rozktadu temperatury w zamodelowanych elementach.

(a) (b)
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Rysunek 86. Rozktad temperatury w radiatorze o zZeberkach w ilosci: (a) 7 1 (b) 28 sztuk
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Analiza porownawcza wykazata, ze najwyzsza temperatura wystgpowata w centralnej czgséci
podstawy radiatora, przy czym dla elementu ztozonego z 7 zeberek (Rysunek 86a) rozktad ten
byl rownomierny w przeciwienstwie do radiatora z 28 sztukami zeberek (Rysunek 86b).
Powierzchnia styku dna zeberek z podtozem byta wigksza dla elementu z mniejsza ilosciag
$cianek. Maksymalna i minimalna temperatura odczytana dla radiatora 7-zeberkowego wynosita
odpowiednio 91,004°C oraz 90,352°C, za$ dla 28-zeberkowego 95,831°C i 95,023°C. Radiator
z 7 zeberkami lepiej sprawdzi si¢ pod wzgledem zdolnosci do rozpraszania ciepta, poniewaz
posiadatl temperature o okoto 5% nizszg niz druga wersja radiatora. Ponadto radiator wyposazony
w 28 zeberek charakteryzowal wyzszy spadek temperatury (0,81°C) niz drugi wariant (0,65°C).
Wigkszy gradient temperatury wynika ze zmniejszenia wydajnosci chlodzenia. Przyczynia si¢ to
do nieréwnomiernego efektu chtodzenia nagrzanej powierzchni i wprowadzenia dodatkowego
napr¢zenia termicznego w urzadzeniach elektronicznych [248]. Zatem w analizowanym
przypadku wydajnos¢ cieplna radiatora o mniejszej liczbie zeberek bedzie wyzsza.
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9. ANALIZA KOSZTOW WYTWARZANIA

W obszarze zrbwnowazonego rozwoju istotng kwesti¢ odgrywa ocena cyklu zycia (LCA, ang.
Life-Cycle Assessment) produktu. Zgodnie z normg ISO 14040 [249] jako fazg procesu LCA,
ktora kompiluje i kwantyfikuje wejscia i wyjscia danego systemu produktu w calym jego cyklu
zycia jest model LCI (inwentaryzacja cyklu zycia, ang. Life-Cycle Inventory). Dane LCI sa
zestawieniem zawierajacym informacje o ilo$ci zuzytej energii i materiatow. Analiza ta dostarcza
zatem danych dla LCA oraz moze wspiera¢ podejscie oparte na wskazniku zrownowazonego
rozwoju [250].

Na podstawie rownan zawartych w pracach [251], [252] przeprowadzono inwentaryzacje
cyklu zycia (LCI) w oparciu o proces jednostkowy produkcji w technologii Binder Jetting
zZ zastosowaniem materiatdw wykorzystanych do realizacji badan w ramach tej pracy doktorskiej.
Okreslono zuzycie energii oraz materiatow i na tej podstawie wyznaczono przyblizony koszt
wytwarzania.

Zuzycie energii

Proces drukowania

Energie zuzywang przez grzatke definiuje sie¢ wedlug rownania (23):

E _ (Pmax X Y%neater X tprocess) 23
heater — Eff ( )
heater

gdzie: Eneater — energia zuzywana przez grzatke (Wh), Pmax — maksymalna moc grzatki (W),
Yoneater — Procent mocy grzatki ustawiony przez uzytkownika (%), torocess — Czas trwania procesu
drukowania (h), Effieaer — wydajnosé urzgdzenia (%).

Czas procesu drukowania okresla rownanie (24):

Hygre X
Lprinting = — 2 (24)
Hlayer

gdzie: tyrining — Czas trwania procesu drukowania (h), Hpart — wysokosé czesci (um), tiayer — Sredni

czas pomiedzy drukiem dwoch kolejnych warstw (h), Hiayer — wysokosé warstwy (um).

Pobor mocy sitownika glowicy drukujgcej wyznacza si¢ wedtug rownania (25):

Euncap = Puncap X tprintlayer X Nlayer (25)

gdzie: Euncap — energia zuzywana przez gtowice (Wh), Puncap — moc glowicy (W), rintiayer — Sredni
czas wydruku jednej warstwy (h), Niayer — liczba warstw (-).

Uwzglednia si¢ rowniez Zuzycie energii w stanie spoczynku, na ktore sklada si¢ zuzycie
energii przez komputer (60 W), oswietlenie (12 W) i inne Zrddta, takie jak sterowniki (50 W)
[251].
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Proces wygrzewania

Zuzycie energii podczas procesu nagrzewania proszku definiuje si¢ wedtug rownania (26), za$
energig potrzebng do utrzymania temperatury w suszarce okresla si¢ zgodnie ze wzorem (27):

Eheating = (Mpowder X Cppowder + Msupport X Cpsupport) X AT (26)

gdzie: Eneaing — energia zuzywana podczas nagrzewania proszku (Wh), Mpowder — Mmasa proszku
(kg), Cppowder — ciepto wiasciwe proszku (IIkg-K), Msupport — Mmasa nosnika (Kg), Cpsupport — ciepto

wlasciwe nosnika (J/Ikg-K), AT — réznica temperatur (K).

S, X (T, X t; — Tnai in X tmai i
Emaintain - oven (mean Rlncreislra;nstaln mamtaln) (27)
oven hint = hext
gdzie: Emainain — e€nergia potrzebna do utrzymania temperatury w suszarce (Wh),

Soven — powierzchnia wewnetrzna suszarki (M%), Tmean — Srednia temperatura podczas procesu
nagrzewania (K), ticrease — calkowity czas trwania faz wzrostu temperatury (),
Thaintain — temperatura fazy wytrzymywania (K), tmaintain — Czas fazy wytrzymywania (h), Roven — opor
cieplny sciany suszarki (m?K/W), hin — wspélczynnik konwekcji wewnqtrz suszarki (W/m*K),

Next — wspotczynnik konwekcji zewngtrz suszarki (W/m*K).

Opor cieplny sciany suszarki wyznaczono zgodnie z rownaniem (28):

— Soven X (Toven - Text) — L L (28)

R
oven
Poven Rint hext

gdzie: Roven — op6r cieplny Sciany suszarki (M*-KIW), Soven — powierzchnia wewnetrzna suszarki
(M?), Toven — temperatura wewnqtrz suszarki (K), Tex— temperatura zewnetrzna (K), Poven — zuzycie
energii przez suszarke (W), him — wspélczynnik konwekcji wewngtrz suszarki (W/m*K),

Next — wspotczynnik konwekcji na zewngtrz suszarki (W/m*K).

Proces spiekania

Zuzycie energii podczas procesu spiekania probek okresla si¢ w oparciu o rownanie (29), za$

energie potrzebng do utrzymania temperatury w piecu wyznacza sie na podstawie wzoru (30):

Eheating = (Mpowder X Cppowder + Msupport X Cpsuppo‘rt + Msuppowder X Cpsuppowder) x AT (29)

gdzie: Eneating — energia zuzywana podczas procesu spiekania (Wh), Mpowder — masa proszku (kg),
Cppowder — cieplo wiasciwe proszku (J/kg'K), Msuport — Masa nosnika (kQ), CPsupport — ciepto
wlasciwe nosnika (J/kg-K), Msupportpowder — masa proszku nosnego (kg), CPsupportpowder — ciepto

wlasciwe proszku nosnego (J/kg-K), AT — roznica temperatur (K).

E __ Srurnace X (Tmean X tincrease = Z(Tmainstain X tmaintain)) 30

maintain — R g 1 ( )
furnace hint = hext

gdzie: Emainwin — energia zuzywana do utrzymania temperatury w piecu (Wh),

Sturnace — powierzchnia wewnetrzna pieca (M%), Tmean — Srednia temperatura podczas procesu

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 150



¥ i i

nagrzewania (K), tincrease — catkowity czas trwania faz wzrostu temperatury (h), Tmaintain —
temperatura fazy wytrzymywania (K), tmaintain — €zas fazy wytrzymywania (h), Riumace — opor cieplny
Sciany pieca (M*KIW), hinx — wspolczynnik konwekcji wewngtrz pieca (W/m?K),

Next — wspotczynnik konwekcji na zewngtrz pieca (W/m?K).

Opor cieplny sciany pieca wyznaczono zgodnie z rownaniem (31):

Srurnace X (T furnace — Text) 1 1
Rfurnace = - (31)

Pfurnace hine hext

gdzie: Rumace — opor cieplny Sciany pieca (m?K/W), Stumace — powierzchnia wewnetrzna pieca
(M?), Trumace — temperatura wewngtrz pieca (K), Tex — temperatura zewnetrzna (K), Prurance —
zuzycie energii przez piec (W), hie — wspolczynnik konwekcji wewngtrz pieca (W/m*K),
Next — wspotczynnik konwekcji na zewngtrz pieca(W/m2K).

Zuzycie energii przez wszystkie pozostate komponenty stanowi mniej niz 1% catkowitego
zuzycia energii [251].

Zuzycie materialow

Spoiwo stosowane podczas procesu drukowania ze wzgledu na swoja lepko$¢ wymaga
czestego wyptukiwania z uktadu. Czyszczenie wykonywane jest co druga warstwe, zatem zuzycie
zarowno lepiszcza, jak i srodka czyszczacego jest liniowo uzaleznione od ilo$ci warstw. Mase
spoiwa potrzebnego do druku okresla wzor (32), za$ mase srodka czyszczgcego rownanie (33):

__ Pbinder X Vbigyer X Hpart
Mbinder - (32)

Hlayer

gdzie: Myinger — masa spoiwa (kg), poinder — gestosé spoiwa (KgIm®), Vbiayer — objetosé spoiwa zuzyta

na warstwe (M°), Hpart — wysokosé czesci (m), Hiayer — wysokos¢ warstwy (m).

__ Pcleaner X VCiayer X Hpart
Mcleaner - (33)

Hlayer

gdzie: Mcieaner — Masa srodka czyszczqcego (kg), peeaner — gestosé Srodka czyszczgeego (kgim®),
VCiayer — 0bjetos¢ srodka czyszczgcego zuzyta na warstwe (m®), Hpart — wysokosé czesci (m), Hiayer

— wysokos¢ warstwy (m).

W obliczeniach uwzgledniono mase proszku zajmujaca objetos¢ 60 szeSciandw o boku 10
mm, poniewaz jest to maksymalna ilos¢ probek zapewniajgca wypetienie dostepnej powierzchni
pola roboczego (do wysokosci 10 mm), uwzgledniajgc minimalne odleglosci pomiedzy
poszczegblnymi elementami. Mase oraz ciepto wilasciwe proszku tworzacego ztoze proszkowe
uwzgledniano w rownaniach stuzacych wyznaczaniu energii zuzywanej W procesie wygrzewania,
podczas ktorego cata skrzynia robocza umieszczana jest w suszarce. Zas do obliczen kosztow
materialowych oraz zuzycia energii podczas spiekania wykorzystano jedynie mas¢ proszku
potrzebna do wytworzenia probek, gdyz caly otaczajacy drukowane czgsci proszek po procesie
suszenia moze zosta¢ ponownie wykorzystany w kolejnym procesie drukowania.
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Analiza kosztow

W celu wyznaczenia kosztow zuzycia energii powotano si¢ na maksymalng stawke sprzedazy
energii elektrycznej na 2023 rok, ktora wedtug ustawy przyjetej przez Sejm RP wynosi 785
zt/MWh [253]. Natomiast okreslenie kosztow materiatowych nastgpito w oparciu o otrzymane
oferty handlowe na zakup proszkow oraz srodkéw wiazacych i czyszczacych niezbednych do
realizacji niniejszej pracy, ktore otrzymano w 2020 oraz 2021 roku. Materiaty zakupione po
owczesnych cenach wykorzystywano przez caly okres realizacji doktoratu. Na podstawie ofert
dokonano takze porownania kosztow wytwarzania elementow z nieregularnego proszku
aluminium z przypuszczalnymi kosztami produkcji czesci ze sferoidalnego proszku Al.

Zatozono, ze nicoptacalne bytoby wytwarzanie pojedynczego elementu w ramach jednego
procesu drukowania. Zarowno podczas produkcji jednej sztuki wyrobu, jak i maksymalnej ilosci
probek mozliwej do rozmieszczenia na powierzchni roboczej konieczne jest zaaplikowanie
rownowaznej iloSci warstw proszku, co generuje zblizony czas drukowania oraz state zuzycie
srodka czyszczacego (zalezne od ilo$ci naktadanych warstw). W zwigzku z tym obliczenia
wykonano dla 60 szt. sze$ciandw o wymiarach 10 mm x 10 mm x 10 mm. Ponadto podczas
procesu spiekania geometria oraz rozktad temperatury wewnatrz pieca determinuje wymiary
todki umieszczanej wewnatrz pieca, ktore sg zblizone do pola roboczego drukarki. Umozliwia to
wydrukowanie w ramach jednego procesu 60 szt. probek, ktore nastgpnie réwniez w ramach
jednego procesu zostang spieczone w piecu wysokotemperaturowym. Dla mieszanek
proszkowych uwzgledniono takze energie wydatkowang na proces przesiewania proszkow
Z zastosowaniem wstrzasarki laboratoryjnej w celu odseparowania poszczegoélnych frakcji
proszkowych oraz wyznaczono zuzycie energii koniecznej do potaczenia kolejnych frakcji
w odpowiednich wudzialach masowych z wykorzystaniem mieszalnika obrotowego.
Podsumowujac, koszty zuzycia energii oraz materiatdw obliczono dla 60 elementéw. Nastepnie
uzyskane kwoty podzielono przez ilos¢ wyprodukowanych sztuk i okre$lono przyblizony koszt
wytworzenia jednej probki w zaleznosci od zmiennych parametrow druku, badz rozkladu
wielko$ci czastek proszku, co determinuje odpowiednio zmienng mas¢ spoiwa lub proszku

potrzebng do produkcji elementow.

W Tabeli 37 przedstawiono zestawienie obrazujace zuzycie energii wyrazone w kWh na
poszczegblnych etapach produkcji 60 szt. probek o wymiarach 10 mm x 10 mm X% 10 mm.
Uwzgledniono réwniez energi¢ wydatkowana podczas stanu spoczynku urzadzenia. Dla
mieszanek proszkowych w kolumnie Inne wprowadzono dane dotyczgce zuzycia energii podczas
procesu przesiewania oraz mieszania proszkéw. Zuzycie energii wyznaczono dla probek
drukowanych przy zmiennych parametrach drukowania oraz zmiennym rozktadzie wielko$ci
czgstek proszku.

W Tabeli 38 zaprezentowano koszty poniesione w zwiazku z zuzyciem energii podczas
procesu drukowania, wygrzewania, spiekania, stanu spoczynku oraz przygotowania mieszanek
proszkowych zgodnie ze stawka 785 PLN/MWh. Uwzgledniono réowniez koszty zwigzane
z wykorzystaniem odpowiedniej iloSci materiatdw proszkowych oraz s$rodka wigzacego
i czyszczacego.
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Tabela 37. Zuzycie energii wyrazone w kWh na poszczegolnych etapach wytwarzania 60 szt.

czesci o wymiarach 10 x 10 x 10 mm w technologii Binder Jetting

Zuzycie energii (kWh)
Parametr Druk 3D | Wygrzewanie | Spiekanie S Inne SUMA
spoczynku
Poziom nasycenia spoiwem (proszek ALC100)
15% 7,420 12,160 123,778 0,283 — 143,641
25% 7,474 12,160 123,778 0,285 — 143,697
35% 7,847 12,160 123,778 0,300 - 144,085
45% 8,328 12,160 123,778 0,317 - 144,583
55% 8,595 12,160 123,778 0,327 - 144,860
65% 8,862 12,160 123,778 0,338 - 145,138
75% 8,915 12,160 123,778 0,340 - 145,193
80% 8,968 12,160 123,778 0,342 - 145,248
85% 9,022 12,160 123,778 0,344 - 145,304
95% 9,609 12,160 123,778 0,366 - 145,913
100% 9,609 12,160 123,778 0,366 - 145,913
Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej (proszek ALC100)
10 mm/s 8,595 12,160 123,778 0,327 - 144,860
50 mm/s 8,595 12,160 123,778 0,327 - 144,860
110 mm/s 8,595 12,160 123,778 0,327 - 144,860
Grubos¢ warstwy (proszek ALC100)
30 um 15,321 12,160 123,778 0,584 - 151,843
60 pm 8,595 12,160 123,778 0,327 - 144,860
90 um 6,192 12,160 123,778 0,236 - 142,366
Mieszanki proszkowe
ALC100 5,232 12,160 123,778 0,199 - 141,369
ALC100:AL160 | 5,232 12,160 123,778 0,199 3,350 | 144,720
50 um: 20 pm 5,232 12,160 123,778 0,199 3,350 | 144,719
70 pm: 20 pm 5,232 12,160 123,778 0,199 3,350 | 144,720
AL160:ALC100 | 5,232 12,160 123,778 0,199 3,350 | 144,719
AL160 5,232 12,160 123,778 0,199 - 141,369
Grubos¢ warstwy (proszek AL160)
60 pm 8,915 12,160 123,778 0,340 - 145,193
90 um 6,671 12,160 123,778 0,254 - 142,863
120 pm 5,232 12,160 123,778 0,199 - 141,369
150 pm 4,642 12,160 123,778 0,177 - 140,757
180 upm 3,895 12,160 123,778 0,148 - 139,981
200 pm 3,574 12,160 123,778 0,136 - 139,648
240 pm 2,987 12,160 123,778 0,114 — 139,039

Analiza mozliwoci zastosowania niereqularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 153




¥ [

Tabela 38. Koszty zwigzane ze zuzyciem energii oraz materiatow na poszczegolnych etapach
wytwarzania 60 szt. czesci o wymiarach 10 x 10 x 10 mm w technologii Binder Jetting

Zuzycie

Zuzycie energii (PLN) material());v (PLN) | SUMA | suma

Parametr s Srodek (PLN) | (PLN)
Druk | Wygrzewanie | Spiekanie spoczynku Inne| wigzacy + | Proszek | 60 szt. 1 szt.

CZyszczacy
Poziom nasycenia spoiwem (proszek ALC100)
15% 5,82 9,55 97,17 0,22 - 0,71 4,10 | 117,57 1,96
25% 5,87 9,55 97,17 0,22 - 1,18 4,10 | 118,09 1,97
35% 6,16 9,55 97,17 0,24 - 1,65 4,10 | 118,87 1,98
45% 6,54 9,55 97,17 0,25 - 2,12 4,10 | 119,73 2,00
55% 6,75 9,55 97,17 0,26 - 2,59 4,10 | 120,42 2,01
65% 6,96 9,55 97,17 0,27 - 3,06 4,10 | 121,11 2,02
75% 7,00 9,55 97,17 0,27 - 3,53 4,10 | 121,62 2,03
80% 7,04 9,55 97,17 0,27 - 3,76 4,10 | 121,89 2,03
85% 7,08 9,55 97,17 0,27 - 4,00 4,10 | 122,17 2,04
95% 7,54 9,55 97,17 0,29 - 4,47 4,10 | 123,12 2,05
100% 7,54 9,55 97,17 0,29 - 4,71 4,10 | 123,36 2,06
Predkos¢ przesuwu rolki obrotowej (proszek ALC100)
10 mm/s 6,75 9,55 97,17 0,26 - 2,59 4,10 | 120,42 2,01
50 mm/s 6,75 9,55 97,17 0,26 - 2,59 4,10 | 120,42 2,01
110 mm/s | 6,75 9,55 97,17 0,26 - 2,59 4,10 | 120,42 2,01
Grubos¢ warstwy (proszek ALC100)

30 pm 12,03 9,55 97,17 0,46 - 2,60 4,10 | 125,91 2,10

60 pm 6,75 9,55 97,17 0,26 - 2,59 4,10 | 120,42 2,01

90 pm 4,86 9,55 97,17 0,19 - 2,60 4,10 | 118,47 1,97

Mieszanki proszkowe
ALC100 4,11 9,55 97,17 0,16 - 3,79 4,10 | 118,88 1,98
ALC100:AL160| 4,11 9,95 97,17 0,16 |(2,63| 3,79 4,22 | 121,63 | 2,03
50 um: 20 pm| 4,11 9,55 97,17 0,16 2,63 3,79 4,08 | 121,49 2,02
70 um: 20 pm| 4,11 9,55 97,17 0,16 2,63 3,79 4,20 | 121,61 2,03
AL160:ALC100| 4,11 9,55 97,17 0,16 (2,63 3,79 3,99 | 121,40 | 2,02
AL160 4,11 9,55 97,17 0,16 - 3,79 3,66 | 118,44 1,97
Grubos¢ warstwy (proszek AL160)

60 pm 7,00 9,55 97,17 0,27 - 3,76 3,66 | 121,41 2,02

90 um 5,24 9,55 97,17 0,20 - 3,78 3,66 | 119,60 1,99
120 pm 411 9,55 97,17 0,16 - 3,79 3,66 | 118,44 1,97
150 pm 3,64 9,55 97,17 0,14 - 3,75 3,66 117,91 1,97
180 pm 3,06 9,55 97,17 0,12 - 3,74 3,66 | 117,30 1,96
200 pm 2,81 9,55 97,17 0,11 - 3,77 3,66 | 117,07 1,95
240 pm 2,34 9,55 97,17 0,09 - 3,74 3,66 | 116,55 1,94
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Proces druku probek o wyzszym poziomie nasycenia spoiwem generuje wyzsze koszty
zuzycia srodka wigzacego oraz energii. Zwickszanie grubosci warstwy wydrukdéw obniza koszty
zuzycia energii drukowania. Prgdko$¢ przesuwu rolki nie ma wplywu na zmiany kosztow
wydatkowania energii. Zmienna wielko$¢ czastek proszku determinuje zmiang masy uzytego
materialu. Im wigksze czastki proszku, tym nizsza gesto$¢ materialu i mniejsza jego masa. Koszty
poniesione podczas procesu wygrzewania i spiekania sg niezmienne niezaleznie od stosowanych
parametréw druku. Koszt wytworzenia jednej probki miescit si¢ w zakresie okoto 1,94-2,10 PLN.

Analizujgc koszty ponoszone na poszczegdlnych etapach procesu wytwarzania w technologii
Binder Jetting zauwazono, ze $rednio okoto 93% stanowig koszty zuzycia energii, za$ zuzycie
materiatow to zaledwie 7%. Wydatkowanie energii podczas procesu drukowania generuje koszty
stanowigce 2-10% catkowitych kosztow produkcji. Koszty zwigzane z wygrzewaniem proszku
stanowig 8%. Natomiast proces spiekania jest odpowiedzialny za 77-83% catkowitych kosztow
wytwarzania. Koszty utrzymania wynosza ponizej 1%. Analiza zuzycia materiatow wykazata, ze
koszt spoiwa i czys$ciwa to okoto 1-4%, za$ proszku o morfologii nieregularnej to okoto 3%.

Poréwnujac wszystkie etapy wytwarzania jednoznacznie mozna stwierdzi¢, ze najbardziej
energochtonny jest proces spiekania, podczas ktorego zuzycie energii generuje okoto 80%
catkowitych kosztow wytwarzania. Jednak proces spiekania jest etapem niezb¢dnym rowniez dla
czesci wytwarzanych tradycyjna metoda metalurgii proszkow. W zwiazku z tym niezaleznie od
tego, czy probki wytwarzane beda w technologii Binder Jetting, czy metoda konwencjonalna,
kazdorazowo proces spickania bedzie zwigzany ze znacznym zuzyciem energii.

W Tabeli 39 przedstawiono poréwnanie kosztow zuzycia materiatdow w przypadku
drukowania czeSci z nieregularnego oraz sferoidalnego proszku aluminium przy zatozeniu
zblizonego rozktadu wielkosci czastek.

Tabela 39. Porownanie kosztow zuzycia materiatow podczas produkcji czesci 0 wymiarach
10 x 10 x 10 mm z proszku aluminium o zblizonym rozktadzie wielkosci czgstek i nieregularnym
oraz sferoidalnym ksztaicie na przyktadzie prébki ALC100 drukowanej przy saturacji wynoszqgcej
80%, predkosci przesuwu rolki 10 mm/s i grubosci warstwy rowniej 60 um

Koszt zuzycia Koszt zuzycia
Materiat materiatow dla materiatow dla
produkcji 60 szt. (PLN) | produkcji 1 szt. (PLN)
Materiaty Srodek wigzacy 3,76 0,06
ptynne Srodek czyszczacy 8,59x10° 1,43x10°°

Materiaty Proszek Al nieregularny 4,10 0,07
proszkowe Proszek Al sferoidalny 121,37 2,02
SUMA (proszek nieregularny) 7,86 0,13
SUMA (proszek sferoidalny) 125,13 2,08

Cena proszku sferoidalnego jest 30-krotnie wyzsza niz cena proszku nieregularnego.
Uwzgledniajac cen¢ spoiwa zastosowanego do druku przy poziomie nasycenia rownym 80%
koszt wytworzenia jednej probki z proszku sferoidalnego jest okoto 16-krotnie wyzszy niz dla
proszku nieregularnego. Potwierdza to zasadno$¢ prowadzonych badan zwigzanych
Z optymalizacjg procesOw druku przy zastosowaniu proszkow nieregularnych, poniewaz
prowadzi do znacznego obnizenia kosztéw produkeji czesci.
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10. WNIOSKI KONCOWE

W ramach niniejszej pracy dokonano optymalizacji parametrow druku metoda Binder Jetting
oraz warunkow spiekania dla nieregularnego proszku aluminium o zmiennym rozktadzie
wielkos$ci czastek. Na podstawie przeprowadzonych badan wlasnych oraz analizy otrzymanych
rezultatow sformutowano nastepujace wnioski:

» Poziom nasycenia spoiwem to parametr, ktory ma fundamentalne znaczenie podczas druku.
Interakcja pomigdzy ztozem proszkowym, a lepiszczem oddziatuje na jako$¢ wytwarzanych
elementow. Odpowiednio dobrana saturacja podnosi wytrzymato$¢ mechaniczng czgsci oraz
poprawia jako$¢ ich powierzchni. Zbyt wysoki poziom nasycenia spoiwem skutkuje utrata
stabilno$ci wymiarowej czgsci, zbyt niski prowadzi natomiast do powstania odpryskow na
powierzchni i krawedziach probek. Udowodniono, ze dla zaaplikowanego nieregularnego
proszku aluminium zastosowanie saturacji na poziomie 80% pozwolito na wzrost gestosci
i wytrzymatosci na $ciskanie oraz redukcje porowatosci czesci.

»  Wplyw predkosci przesuwu rolki obrotowej w duzej mierze uzalezniony jest od wlasciwosci
stosowanego do druku materiatu proszkowego. Zbyt duza predkos¢ powoduje spadek
gestosci drukowanych czesci 1 obnizenie wytrzymalosci na $ciskanie oraz skutkuje wzrostem
chropowatosci powierzchni. Mniejsza predkos¢ przesuwu rolki, na poziomie 10 mm/s,
sprzyja zageszczeniu oraz poprawie jako$ci wykonczenia i stabilno$ci wymiarowej detali.

» Grubos¢ warstwy naktadanej podczas druku ma istotny wptyw na jakos¢ wykonczenia
powierzchni. Stosowanie grubszych warstw skutkuje niejednorodnoscig osadzania proszku,
spadkiem gestosci i wzrostem porowatosci cze$ci. Niemniej jednak z ekonomicznego punktu
widzenia taki zabieg jest okreslany jako korzystny, gdyz skraca proces druku. Zbyt mata
wysokos¢ warstwy prowadzi do preferencyjnego osadzania jedynie matych czgstek proszku
i wydluzenia czasu produkcji, co skutkuje nizsza wydajnoScia procesu. Zaobserwowano, ze
prawidtowe zaleznoséci pomiedzy gestoscig, wytrzymatoscia i chropowatoscig powierzchni
dla proszku drobnoziarnistego (20 pm) uzyskano poprzez zastosowanie warstwy o wysoko$ci
60 um. Dla proszkéw gruboziarnistych (60 um) przy zbyt niskiej grubosci warstwy powstaty
przesunigcia niezakotwionego uktadu proszek-spoiwo wzdtuz kierunku rozprowadzania
proszku wywierane przez mechanizm $cinajacy. Zwigkszenie grubosci warstwy (do 120 um)
pozwolito na wyeliminowanie tego zjawiska.

» Efektem wzajemnego oddziatywania lepiszcza z przygotowanym do druku podtozem
proszkowym jest wzrost wymiarow czgsci W 0Si X, Y i Z w odniesieniu do wymiarow
nominalnych modelu CAD. Najwicksze zmiany wystepowaty wzdtuz kierunku drukowania
(08 Z), co moze by¢ wynikiem przenikania spoiwa do warstw podktadowych.

» Gestos¢ wzgledna drukowanych czesci aluminiowych zawiera si¢ w zakresie od 36% do 50%
gestosci teoretycznej, zas spiekow 0d 42% do 67%. Na stopien zaggszczenia probki znaczacy
wplyw maja cechy geometryczne proszku. Gruboziarnisty proszek o nieregularnej morfologii
skutkuje nizszym zageszczeniem czesci, za$ stosowanie mieszanin proszkowych z przewaga
frakcji drobnoziarnistej sprzyja skutecznemu wzrostowi gestosci. Drobne czastki moga
wypetnia¢ pory miedzyczasteczkowe W szkielecie utworzonym z proszku o wiekszym
rozmiarze, co skutkuje wzrostem zageszczenia wydruku.
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» Czesci drukowane w procesie Binder Jetting charakteryzuje porowato$¢ catkowita w zakresie

od 58% do 65%. Po procesie spickania porowato$¢ czgsci zmniejsza si¢ $Srednio 0 10%.
Zastosowanie proszkow drobnoziarnistych oraz proszkow o charakterze bimodalnym
zapewnia nizszg porowato$¢ czeSci w poréOwnaniu z proszkiem gruboziarnistym.
Przeprowadzone badania sorpcji fizycznej wykazaty, ze w materiale dominowata
mezoporowatos¢, a wystepujace pory mialy ksztalt szczelinowy.

» Powierzchnie czesci drukowanych z proszkéw aluminium charakteryzuje parametr Sy
o wartosci przekraczajacej 3. Dominujacy udzial dolin niz szczytow moze wynikaé
z przewazajacej obecnosci poréw otwartych. Powierzchnie, na ktorych rozprowadzano
proszek za pomoca rolki obrotowej (plaszczyzna XY) charakteryzowaty si¢ okoto 15% nizsza
chropowatoscia niz powierzchnie boczne wydruku (ptaszczyzna YZ). Proszki o rozktadzie
bimodalnym zapewniajg uzyskanie gtadszej powierzchni w procesie drukowania. Mniejsze
czastki (20 um) wypelniaja puste przestrzenie, redukujac w ten sposdb chropowatosc.

» CzeSci wytwarzane z nieregularnego proszku aluminium metoda Binder Jetting w Kierunku
prostopadtym do kierunku drukowania wykazuja wytrzymato$¢ na $ciskanie okoto 15%
nizszg niz w kierunku réwnolegtym. Znaczacy wplyw na wytrzymato$¢ mechaniczng ma
zaréwno poziom nasycenia spoiwem, predkos$¢ przesuwu rolki, jak i atmosfera spiekania.

» Proszki gruboziarniste w poréwnaniu do drobnoziarnistych charakteryzuje tendencja do
przesuwania temperatury poczatku spiekania w kierunku wyzszej warto$ci. Wiekszg kinetyke
zmian zwigzanych z procesem zageszczania W trakcie spiekania wykazuja czesci wykonane
z proszkow drobnoziarnistych.

» Spiekanie wydrukow z nieregularnego proszku aluminium w $redniej prozni pozwalato na
uzyskanie czesci o wyzszej gestosci niz w przypadku zastosowania atmosfery argonu lub
wodoru.

» Spiekanie w wysokiej prozni powodowato przenikanie na powierzchnig¢ elementu tworzacej
si¢ wewnatrz probki fazy ciektej w formie sfer o srebrzystej barwie. Zastosowanie wigkszej
szybkosci nagrzewania materialu dodatkowo skutkowato powstawaniem peknigé wzdtuz
naktadanych warstw.

Cel niniejszej rozprawy doktorskiej zrealizowano, za$ uzyskane w ramach badan rezultaty
potwierdzaja zasadno$¢ postawionej tezy naukowej. Potwierdzono mozliwo$¢ skutecznego
zastosowania nieregularnego proszku aluminiowego do wytwarzania czesci metoda Binder
Jetting. Otwiera to perspektywy na produkcje precyzyjnych czgsci do zastosowan m.in.
w elektronice. Oferowana przez metod¢ Binder Jetting mozliwo§¢ wykorzystania do druku
czastek proszku o nieregularnym ksztatcie pozwala na istotne obnizenie kosztow produkcji przy
jednoczesnej mozliwosci skorzystania z pelni zalet proponowanych przez technologie
przyrostowe. Nalezy do nich wytwarzanie elementéw o ztozonej geometrii, projektowanych
W ramach unikatowych zastosowan. W ramach pracy udowodniono, ze zastosowanie
niededykowanego proszku aluminium do druku w technologii Binder Jetting umozliwia
skuteczne wytwarzanie elementoéw, ktore ze wzgledu na wiasciwosci uzytego materiatu oraz
fatwo$¢ precyzyjnego modelowania ich geometrii mogg petni¢ funkcje jako radiatory zdolne do
wydajnego rozpraszania ciepta.
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11. KIERUNKI PRZYSZELYCH BADAN

Przyszte badania powinny koncentrowaé si¢ na przeprowadzeniu optymalizacji procesu
spiekania, aby mozliwe bylo otrzymanie mniej porowatych czgsci bez defektow i znieksztatcenia
geometrii.

Kolejnym kierunkiem dalszych badan mozliwym do realizacji jest analiza wptywu innego
srodka wiazacego na wlasciwos$ci drukowanych czeéci. W ramach niniejszej pracy jako lepiszcze
stosowano wodny srodek wiazacy typu rozpuszczalnikowego (Aqueous Binder, identyfikator:
BAO0O05). Jednakze firma ExOne w swojej ofercie posiada takze spoiwo 0 nazwie handlowej
CleanFuse™ zawierajagce w sktadzie n-propanol. Jest to spoiwo, ktore nie pozostawia $ladu
weglowego 1 dobrze wspotpracuje z materiatami metalowymi, na ktére wegiel ma negatywny
wpltyw [254]. Co wigcej, aktualnie trwaja takze badania nad stworzeniem wersji lepiszcza
CleanFuse do przetwarzania materiatow reaktywnych, takich jak aluminium i tytan [255].

W niniejszym rozdziale przedstawiono wyniki uzyskane z ramach przeprowadzonych badan
pilotazowych dotyczacych spoiwa CleanFuse™. Wykonano analiz¢ termograwimetryczng wraz
z identyfikacja produktow gazowych wydzielanych podczas degradacji termicznej materiatu. Do
badan przygotowano probke proszku aluminium ALC100 wymieszang ze spoiwem CleanFuse™,
niepoddang obrébee termicznej. Drugi wariant badanej probki zwieral ten sam typ lepiszcza,
jednak po wydrukowaniu probki metoda Binder Jetting poddano jg wygrzaniu w temperaturze
200°C. Wyniki analizy termograwimetrycznej przedstawiono na Rysunku 87. Charakterystyczne
warto$ci temperatur, w ktorych nastgpowal ubytek masy zestawiono w Tabeli 40. Badania
przeprowadzono na probkach wykonanych z proszku ALC100.
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Rysunek 87. Krzywe TG i DTG prébek z proszku ALC100 wytworzonych z zastosowaniem
spoiwa CleanFuse™ analizowanych: 1) przed wygrzewaniem oraz 2) po wygrzaniu
w temperaturze 200°C
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Porownujac uzyskane wyniki zaobserwowano o 75% mniejszy catkowity ubytek masy dla
probki po wygrzaniu w odniesieniu do probki bez etapu wygrzewania. Proces degradacji
termicznej fazy polimerowej dla niewygrzanego lepiszcza ztozony byt z czterech etapoéw, z czego
dwa pierwsze ubytki masy w temperaturach blisko 80°C i 177°C wynoszace odpowiednio 0,10%
i 1,47% spowodowane byty odparowaniem wody i wilgoci. Dla wygrzanej probki w podobnym
zakresie temperaturowym wystapit jeden ubytek masy (w 87°C) wynoszacy wylacznie 0,01%.
Prawdopodobnie wynika to z faktu, ze woda z probki zostata odparowana juz na etapie
wygrzewania w temperaturze 200°C. Rozktad termiczny sktadnikow organicznych dla
niewygrzanej probki na Krzywej widoczny byt w postaci trzeciego i czwartego efektu,
odpowiednio w zakresie temperatur od 270°C do 313°C oraz od 362°C do 394°C. W temperaturze
302°C odnotowano ubytek masy na poziomie 1,28%. Za$ najwickszy ubytek masy (2,55%)
nastgpit W temperaturze okoto 373°C. Dla probki z wygrzanym spoiwem degradacja termiczna
spoiwa wystagpita w zakresie od 300°C do 390°C. Ekstremum wskazujace na gwaltowny rozktad
materii organicznej odnotowano w temperaturze 348°C. Odpowiada to termicznemu rozktadowi
spoiwa, w tym zwigzkéw zawierajacych wegiel, tworzacych pochodne aldehydow i polienowe
zwigzki wielkoczasteczkowe [26]. Calkowity ubytek masy dla niewygrzanej probki wyniost
5,40%, za$ dla wygrzanej zaledwie 1,35%. Zamiana spoiwa wodnego (Rysunek 20 i Tabela 8) na
CleanFuse™ skutkuje przesuni¢ciem efektow zwigzanych z jego usuwaniem z wydrukow
w zakres nizszych temperatur. Efekt ten jest bardzo korzystny w szczegdlnosci dla spiekania
materiatdw o niskiej temperaturze topnienia, przyktadowo takich jak aluminium, gdyz pozwala
to na usuniecie spoiwa z calej objetosci probki przed rozpoczgciem proceséw dyfuzyjnych. Tym

samym sprzyjajac uzyskaniu spiekow bez wad.

Tabela 40. Wartosci temperatur i zmian masy odczytane w charakterystycznych punktach
krzywych TG i DTG dla préobek drukowanych z nieregularnego proszku aluminium przy
zastosowaniu spoiwa CleanFuse™

Krzywa TG Krzywa DTG
Oznaczenie Efekt Pocze}.tek Koni'ec Zmiana Temper_atura
przemiany | przemiany masy w maksimum
(°0) (°O) (%) piku (°C)
1 60,3 86,6 -0,10 79,7
Probka przed 2 142,7 212,7 -1,47 176,9
procesem wygrzewania 3 270,0 313,2 -1,28 301,6
4 361,5 393,5 -2,55 372,5
Prébka po etapie 1 68,0 91,2 -0,01 86,8
wygrzewania w 200°C 2 299,3 390,7 -1,34 347,9

Przeprowadzono réwniez identyfikacj¢ produktoéw gazowych wydzielanych podczas
degradacji termicznej materiatu. Trojwymiarowe widma FT-IR przedstawiono na Rysunkach 88a
i1 89a. Zas dwuwymiarowe widma w podczerwieni z produktami gazowymi dla réznych
temperatur zaprezentowano na Rysunkach 88b i 89b.
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Rysunek 88. Widma FT-IR gazow wydzielonych podczas degradacji termicznej probki
wydrukowanej z nieregularnego proszku aluminium ze spoiwem CleanFuse™ przed procesem
wygrzewania, gdzie (a) tréjwymiarowe widmo FT-IR, (b) dwuwymiarowe widma FT-IR dla
produktow gazowych w temperaturach 79,7°C, 176,9°C, 301,6°C oraz 372,5°C

(@)

(b) —386,8°C —347,9°C

co,

H,0
0.004 o
o
=
©
=
0002 & g
7 Ko
2E <
@
o000
800
-0.002
Ten:peratu.ra 200 000 4500 3500 2500 1500 500
C (Z) 1000 Liczba falowa
erl () Liczba falowa (cm!)

Rysunek 89. Widma FT-IR gazow wydzielonych podczas degradacji termicznej probki
wydrukowanej z nieregularnego proszku aluminium ze spoiwem CleanFuse™ po procesie
wygrzewania w 200°C, gdzie (a) trojwymiarowe widmo FT-IR, (b) dwuwymiarowe widma FT-
IR dla produktow gazowych w temperaturach 86,8°C oraz 347,9°C

Zakresy liczb falowych odpowiadajace kolejnym produktom gazowym przedstawiono
w Tabeli 41. Silniejszy pik absorbancji odpowiadat wyzszemu wzglednemu st¢zeniu sktadnikow
lotnych [191]. Potozenie oraz intensywno$¢ poszczegélnych efektow odpowiadajacych
produktom rozktadu ulegaty zmianie wraz ze wzrostem temperatury. Dla analizowanych
dwuwymiarowych widm FT-IR w zakresie 4000-3500 cm™ wystapity efekty od wody obecnej
w lepiszczu. Zas piki od CO; wstapily we wszystkich widmach przy liczbie falowej okoto 2360
cm? oraz 650 cm?. Wraz ze wzrostem temperatury efekty te charakteryzowaly sie wyzsza
intensywnos$cig. Widma od weglowodoréow (CsHg) zarejestrowano w zakresie 1600-950 cm™
oraz przy liczbie falowej okoto 3000 cm™. Dla probki przed etapem wygrzewania, w temperaturze
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80°C pik od CsHg 3000 cm charakteryzowat sie bardzo niskg absorbancja, ktora wzrastata wraz

ze wzrostem temperatury. Uwalnianie CO nastgpito w wyniku tworzenia si¢ reakcji organicznej
okres$lanej jako dekarbonylacja [192]. Widma od CO wystgpity w zakresie 2220-2000 cm™. Dla
probki przed wygrzewaniem w temperaturze 373°C, za$ po wygrzewaniu w temperaturze 348°C.
Tworzenie si¢ CO zwigzane jest z redukcjg dwutlenku wegla [193]. Zwigzki karbonylowe (C=0)
zarejestrowano we wszystkich widmach w zakresie 1900-1600 cm™. Dla probki przed obrobka
cieplng w temperaturach 302°C i 373°C efekt ten wystapit w postaci podwojnego piku.

Tabela 41. Zakresy liczb falowych odpowiadajgce produktom gazowym [191], [256]

Liczba falowa (cm™) Grupa funkcyjna Zwiazek
4000 — 3500 O-H H20
3200 — 2700 C-H CaHe
1600 - 950
2400 — 2230
C=0 CcoO
650 — 630 ’
2220 — 2000 C-O CcoO
1900 - 1600 C=0 zwigzki karbonylowe

Zauwazono, ze w wyzszych temperaturach absorbancja H,O, CO,, C=0 i C3H¢ byta wyzsza,
CO 0znacza ze nastgpita wieksza emisja tych produktow gazowych [194]. CO. moze powstawac
w wyniku reakcji dekarboksylacji, ktéra prowadzi do eliminacji atomu wegla z tancucha
weglowego [192]. Uwalnianie weglowodorow w postaci propylenu (CsHgs) wynika z obecno$ci
n-propanolu w sktadzie mieszanki spoiwa.

Dodatkowo z mieszanki proszku 50 um:20 um wydrukowano cze$ci z zastosowaniem spoiwa
CleanFuse™, Probki wydrukowano przy takich samych parametrach jak czeSci ze spoiwem na
bazie wody (saturacja — 80%, predkos¢ przesuwu rolki — 10 mm/s i grubos¢ warstwy — 120 um)

w celu mozliwosci porownania wynikow gestosci i porowatosci (Rysunek 90).

Gestos¢ wzgledna (%) m Porowatosc zamknieta (%) m Porowato$¢ otwarta (%)
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Rysunek 90. Wphyw rodzaju srodka wigzgcego na gestosé i porowatosé wydrukow
z nieregularnego proszku aluminium
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Spoiwo CleanFuse™ sprzyja uzyskaniu wyzszej o okoto 8% gestosci czesci drukowanych
W poréwnaniu z lepiszczem na bazie wody. W obydwu wariantach probek dominowata
porowatos¢ otwarta, jednak dla czgéci z lepiszczem CleanFuse™ byla ona nizsza o 20%.
Natomiast udziat porowatosci zamknietej byt wiekszy o okoto 11%.

Miyanaji i in. [179] zaobserwowali, ze rodzaj stosowanego spoiwa ma duze znaczenie
w konteks$cie gestosci spieku. Spoiwo typu rozpuszczalnikowego pozwolito na uzyskanie wyzszej
0 6% gestosci spieku w odniesieniu do wodnego lepiszcza. Co wigcej, probki wykonane przy
uzyciu spoiwa na bazie wody posiadaty nizsza wytrzymatos$¢ na rozciaganie i wigksze wydtuzenie
ze wzgledu na nizsza gesto$¢ spieku. Roznice w gestosci czesci w zaleznosci od rodzaju
stosowanego Spoiwa mozna wyjasni¢ zawartoscig tlenu w tych $rodkach wigzacych. Wyzsza
zawarto$¢ tlenu w spoiwie na bazie wody tworzy wiecej pary wodnej niz spoiwo na bazie
rozpuszczalnika. Czasteczki pary wodnej, ktore powstaja podczas procesu spiekania trudniej
réwniez usungd, co skutkuje utrudnionym zageszczaniem czesci [257].

Zaprezentowane powyzej wyniki badan wstgpnych dotyczacych $rodka wigzacego
CleanFuse™ sugerujg wysoki potencjal tego typu spoiwa do wytwarzania cz¢$ci o obnizonej
porowatos$ci. Rezultaty te moga stanowi¢ Kierunek do przysztych badan nad mozliwoscig rozwoju
druku czesci w technologii Binder Jetting z zastosowaniem dedykowanego proszkom aluminium
spoiwa.
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STRESZCZENIE

W ostatnich latach nastapit dynamiczny rozwdj technologii wytwarzania przyrostowego 0raz
wzrost zainteresowania wykorzystaniem technik druku 3D do zastosowan przemystowych,
poniewaz stanowia one doskonata alternatywe dla tradycyjnych metod produkcji. Wsrod
szerokiej gamy dostepnych technik wytwarzania addytywnego znaczny potencjat aplikacyjny
oferuje proces okreslany jako Binder Jetting, w ktorym ptynne spoiwo jest selektywnie osadzane
w zlozu materialu proszkowego réwnomiernie rozprowadzonego na powierzchni stotu
roboczego. Aktualnie prowadzone sg badania nad oceng wptywu poszczegdlnych parametrow
druku na jako$¢ wytwarzanych czgsci. W technologii zwykle stosowane sa sproszkowane
materialy ceramiczne, metale oraz ich stopy. Jednak przeprowadzona w ramach tej pracy analiza
literatury wykazata ograniczone informacje na temat mozliwo$ci zastosowania nieregularnych
czastek w procesach druku 3D. Metoda Binder Jetting jako jedna z niewielu oferuje mozliwo$é¢
przeprowadzenia takich analiz. W zwiazku z powyzszym podjeto probe opracowania technologii
wytwarzania aluminiowych czesci poprzez optymalizacj¢ parametrow procesu drukowania
z wykorzystaniem proszku wsadowego o nieregularnym ksztatcie i roznym rozktadzie wielkosci
czastek.

Dziatania badawcze podjete w celu realizacji niniejszej rozprawy doktorskiej podzielono na
trzy zasadnicze czeSci. W ramach pierwszego etapu dokonano doboru parametrow
technologicznych druku, takich jak poziom nasycenia spoiwem, predko$¢ przesuwu rolki
obrotowej 1 grubo$¢ warstwy, a takze atmosfery ochronnej spiekania. Okreslono ich
oddziatywanie na wtasciwosci aluminiowych czgéci. W drugim stadium badan przeprowadzono
oceng wptywu rozktadu wielkosci czgstek nieregularnego proszku Al na jakos¢ wytwarzanych
czesci. W tym celu przygotowano mieszanki proszkowe w udziale masowym frakcji proszku
gruboziarnistego do drobnoziarnistego wynoszacym 73:27 lub 27:73. Probki drukowano przy
zastosowaniu parametrow zoptymalizowanych w pierwszej czeSci pracy. Natomiast w ramach
trzeciego etapu badan dokonano analizy wptywu warunkow procesu spickania, takich jak
szybko$¢ nagrzewania, docelowa temperatura spiekania i poziom prozni, na wlasciwosci
produkowanych czesci. Kompleksowa analiz¢ wiasciwosci wytworzonych —elementow
przeprowadzono z zastosowaniem takich metod badawczych jak: skaningowa mikroskopia
elektronowa, metoda wazenia hydrostatycznego, bezstykowy pomiar chropowato$ci, analiza
dylatometryczna, statyczna proba $ciskania, spektrometria fluorescencji rentgenowskiej
z dyspersja energii, dyfraktometria rentgenowska, analiza termograwimetryczna sprzezona ze
spektroskopiag w podczerwieni z transformacjg Fouriera oraz rentgenowska mikrotomografia
komputerowa.

Na podstawie analizy rezultatow uzyskanych w ramach przeprowadzonych badan
wywnioskowano, ze odpowiednia konfiguracja kolejnych parametréw technologicznych druku
ma decydujacy wplyw na poprawe wiasciwosci wytwarzanych czesci. Prawidlowy poziom
nasycenia spoiwem podnosi gesto$¢ i wytrzymato$¢ mechaniczng wytwarzanych elementow.
Odgrywa takze decydujacag role w kwestii stabilnosci wymiarowej czesci. Zaréwno predkosé
przesuwu rolki obrotowej, jak i1 grubos¢ drukowanej warstwy istotnie wplywajg na zaggszczenie
oraz jakos¢ wykonczenia powierzchni. Drukowane czgsci aluminiowe charakteryzuje gestosé
wzgledna w zakresie od 36% do 50% gestosci teoretycznej oraz dosy¢ wysoka porowatosc
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0golna, co moze wynikaé z faktu, ze w technologii Binder Jetting nie stosuje si¢ dodatkowej sity
nacisku. Wykorzystanie do procesu drukowania odpowiednio przygotowanych mieszanek
proszkowych o wtasciwym udziale frakcji proszku gruboziarnistego do drobnoziarnistego
wplywa na zmniejszenie chropowatosci powierzchni wytwarzanych czesci. Mniejsze czastki

proszku wypetniajg puste przestrzenie pomiedzy czastkami o wigkszej $rednicy, CO sprzyja
uzyskaniu gladszej powierzchni. Na stopien zaggszczenia cze$ci istotny wpltyw majg zarowno
cechy geometryczne aplikowanego materialu proszkowego, jak i dobrane parametry
technologiczne druku oraz warunki cyklu spiekania. Spiekanie wytworzonych elementow
W obecnosci sredniej prozni przyczynia si¢ do uzyskania wyzszej gestosci w porownaniu
z wykorzystaniem atmosfery ochronnej argonu lub wodoru. Zastosowanie wysokiej prozni
powodowato powstanie wydzielen powierzchniowych oraz migdzywarstwowych w postaci sfer
0 srebrzystej barwie, zas zwigkszenie szybko$ci nagrzewania materiatu skutkowato propagacja
peknig¢ wzdluz aplikowanych warstw, co w efekcie prowadzi do deformacji spiekéw. Na
podstawie uzyskanych wynikow badan wywnioskowano, ze uzyskanie odpowiednich
wilasciwosci przy jednoczesnie wysokiej jakosci powierzchni zapewnia stosowanie proszkow
drobnoziarnistych. W niniejszej pracy najkorzystniejsze rezultaty uzyskano dla proszku ALC100
drukowanego z zastosowaniem poziomu nasycenia spoiwem rownego 80%, predkosci przesuwu
rolki wynoszacej 10 mm/s i grubosci warstwy rownej 60 pm, stanowigcej dwukrotnosé
maksymalnej wielkosci czastek proszku.

Ponadto, w celu wskazania mozliwych zastosowan dla czgéci wytwarzanych w technologii
Binder Jetting podjeto probe wydrukowania radiatorow 0 znacznym potencjalne aplikacyjnym
w przemysle elektronicznym. Aluminium to doskonaty przewodnik, co pretenduje go do
stosowania jako materiat na komponenty stuzgce do odprowadzania ciepta generowanego przez
obwody elektroniczne. Na zdolno$¢ radiatoréw do odprowadzania ciepta wplywa nie tylko rodzaj
materiatu, z jakiego zostaly wyprodukowane, ale takze sama konstrukcja detalu. W tym celu
zaprojektowano, wydrukowano i poréwnano dwa modele radiatora, o zréznicowanej liczbie
i uktadzie zeberek.

Przeprowadzone w ramach niniejszej pracy badania potwierdzaja mozliwos$¢ skutecznego
zastosowania nieregularnego proszku aluminium do wytwarzania cze$ci w technologii Binder
Jetting. Wykazano réwniez, ze mozliwo$¢ zastosowania proszku o nieregularnej morfologii
czastek pozwala na znaczng redukcje kosztow produkc;ji.
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SUMMARY

In recent years, there has been a dynamic development of additive manufacturing
technologies and an increase in interest in the use of 3D printing techniques for industrial
applications, as they offer an excellent alternative to traditional production methods. Among the
wide range of available additive manufacturing techniques, significant application potential is
offered by a process referred to as Binder Jetting, in which a liquid binder is selectively deposited
in a bed of powder material evenly distributed over the surface of the build table. Current research
focuses on evaluating the impact of specific printing parameters on the quality of manufactured
parts. The technology usually uses powdered ceramic materials, metals and their alloys. However,
the literature analysis conducted as part of this work revealed limited information on the
applicability of irregular particles in 3D printing processes. The Binder Jetting method is one of
the few that offers the possibility of conducting such analyses. Therefore, an attempt was made
to develop a technology for manufacturing aluminum parts by optimizing the parameters of the
printing process using irregularly shaped feedstock powder and different particle size distribution.

The research activities undertaken to complete this doctoral dissertation were divided into
three main parts. As part of the first stage, the printing technological parameters were selected,
such as binder saturation, roller traverse speed and layer thickness, as well as the sintering
protective atmosphere. Their impact on the properties of aluminum parts was determined. In the
second stage of the research, the effect of the particle size distribution of irregular Al powder on
the quality of manufactured parts was evaluated. For this purpose, powder mixtures were prepared
at coarse to fine powder fraction mass ratio of 73:27 or 27:73. The samples were printed using
the parameters optimized in the first part of the work. Meanwhile, as part of the third stage of the
research, the impact of the sintering process conditions, such as heating rate, target sintering
temperature and vacuum level, on the properties of manufactured parts was analyzed.
A comprehensive analysis of the properties of the fabricated parts was carried out using such
research methods as scanning electron microscopy, hydrostatic weighing, non-contact surface
roughness measurement, dilatometry, static compression test, energy dispersive X-ray
fluorescence spectrometry, X-ray diffractometry, thermogravimetric analysis coupled to Fourier
transform infrared spectroscopy and X-ray computed microtomography.

Based on the analysis of the results obtained as part of the research, it was concluded that the
appropriate configuration of subsequent printing technological parameters has a decisive impact
on improving the properties of the manufactured parts. Proper binder saturation level increases
the density and mechanical strength of fabricated samples. It also plays a decisive role in the
dimensional stability of the part. Both the roller traverse speed and the printed layer thickness
significantly affect the density and quality of the surface finish. Printed aluminum parts are
characterized by a relative density in the range of 36% to 50% of the theoretical density and quite
high overall porosity, which may be due to the fact that no additional pressure is used in the
Binder Jetting technology. The use of properly prepared powder mixtures with the appropriate
proportion of coarse to fine powder fractions for the printing process reduces the surface
roughness of manufactured parts. Smaller powder particles fill the voids between the larger
diameter particles, which promotes obtaining a smoother surface. The degree of densification of
the parts is significantly influenced by both the geometric features of the applied powder material,
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as well as the selected printing technological parameters and the sintering process cycle. Sintering
the manufactured parts in the presence of a medium vacuum contributes to obtaining a higher
density compared to the use of a protective atmosphere of argon or hydrogen. The use of high
vacuum resulted in the formation of surface and interlayer precipitates in the form of silver-
colored spheres while increasing the material heating rate resulted in the propagation of cracks
along the applied layers, which ultimately leads to the deformation of the sinters. Based on the
obtained research results, it was concluded that obtaining appropriate properties with high surface
quality is ensured by the use of fine-grained powders. In this work, the most favorable results
were obtained for ALC100 powder printed using a binder saturation level of 80%, a roller traverse
speed of 10 mm/s and a layer thickness of 60 um, which is twice the maximum particle size of
the powder.

In addition, to indicate possible applications for parts manufactured using Binder Jetting
technology, an attempt was made to print heat sinks with significant application potential in the
electronics industry. Aluminum is an excellent conductor, which makes it suitable for use as
a material for components used to dissipate heat generated by electronic circuits. The ability of
heat sinks to dissipate heat is affected not only by the type of material it is made of but also by
the design of the detail. For this purpose, two heat sink models with different numbers and
arrangements of fins were designed, printed and compared.

The research conducted within the framework of this work confirms the possibility of the
effective use of irregular aluminum powder for manufacturing parts using Binder Jetting
technology. It has also been shown that the possibility of using powder with irregular particle
morphology allows for a significant reduction in production costs.
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o~ wD

N o

Certyfikat dla mlodego naukowca za wygloszenie ustnej prezentacji na konferencji
migdzynarodowej pn. 6" World Congress on Materials Science Engineering, 18.09.2023 -
19.09.2023 r.; Rzym, Wtochy.

PRINCE2 Agile® Foundation, Agile Project Management, PeopleCert®, 10.03.2023 r.

Szkolenie ,,MS Project”, Zespot Ekspertow Manager Pelczar Spotka Jawna, 19.06.2019 r.
Obstuga dyfraktometru Aeris, Malvern Panalytical B.V., 17.01.2019 r.

Obstuga analizatora sorpcji fizycznej Quantachrome Autosorb iQ-MP, Anton Paar Poland
Sp. zo.0.,16.01.2019 .

Inventor Essentials and Fusion, Kompugraf Salon Grafiki Komputerowej S.C., 01.12.2016r.
Studium Menedzerskie, Uniwersytet Ekonomiczny w Krakowie, 15.04.2013 r.
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Aktywnosé zwiqzana z popularyzacjq nauki:

1. Przygotowanie i wspotprowadzenie zaje¢ laboratoryjnych w ramach szkoty letniej pn.
Geopolymers Summer School (Program SPINAKER - Intensywne Migdzynarodowe
Programy Ksztalcenia, nr umowy: POWR.03.03.00-00-PN16/18) organizowanej na
Politechnice Krakowskiej im. Tadeusza Kosciuszki, 03.07.2023 — 07.07.2023.

2. Wizyta studyjna w University of Malta, Msida, Malta zrealizowana w ramach Programu
PROM - Miedzynarodowa wymiana stypendialna doktorantow i kadry akademickiej
(PPI/PRO/2019/1/00018), NAWA, 22.03.2023 — 31.03.2023.

3. Czlonkostwo W komitecie organizacyjnym konferencji pn. 2" International Conference on
Environment, Technology and Management (ICETEM), Nigde Omer Halisdemir University,
Nigde, Turcja 13.10.2022 - 15.10.2022.

4. Przygotowanie oraz prezentacja stanowisk laboratoryjnych promujacych Wydziat Inzynierii
Materiatowej i Fizyki Politechniki Krakowskiej na Matopolskiej Nocy Naukowcow 2022,
30.09.2022 .

5. Migdzynarodowy konkurs ,,Techno-Bridge”, wygrana w sekcji: ,,Building the leadership
potential of modern students and young people in the European Union and Ukraine",
Politechnika Krakowska, 18.11.2021 — 24.11.2021.

6. Udzial w stazu i migdzynarodowej konferencji naukowo-praktycznej pn. “Sustainable
development of Ukraine, challenges and ways of solution”, Pryazovskyi State Technical
University, Ukraina 29.10.2019-03.11.2019.

Analiza mozliwoéci zastosowania nieregularnego proszku aluminium w technologii Binder Jetting 200




