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Streszczenie: Zastosowanie technologii druku 3D w sektorze protetycznym umozliwia dokladne
odwzorowanie konkretnego przypadku brakéw uzebienia u pacjenta bez generowania odpadow
materiatowych. Dzigki precyzji i dokladnoSci coraz czgSciej stosowana jest technika selektyw-
nego stapiania proszkéw metali DLMS (direct metal laser sintering). Badania naukowe wykona-
ne w ramach prezentowanej pracy polegaly na ocenie wpltywu zmiennoSci grubosci warstwy dru-
kowanych prébek (odpowiednio 20 um i 30 um) oraz pdzniejszej obrobki cieplnej na wtasnosci
dentystycznego stopu Co-Cr z mikrododatkami wolframu i molibdenu. Wykorzystane do badan
probki metaliczne zostaly wykonane w pracowni protetycznej przez technika protetyka w tech-
nologii DMLS z proszku metalicznego Co-Cr-W-Mo Adorbond CC firmy Ador ze zmiennym
parametrem druku 3D, tj. wysokoScia druku warstwy odpowiednio 20 um i 30 pm. Kolejno probki
zostaly poddane obrdbce cieplnej (wyzarzaniu w 1150°C przez 1 h). W pracy dokonano analizy po-
réwnawczej badanych probek otrzymanych technika addytywna (DLMS) z gruboscia warstwy
druku 20 pm i 30 um przed obrdbka cieplna i po niej. Badania wykonano z wykorzystaniem
mikroskopii §wietlnej (LM) oraz elektronowej mikroskopii skaningowej (SEM) wraz z mikro-
analiza sktadu chemicznego z zastosowaniem spektroskopii energodyspersyjnej (EDS), dodat-
kowo badania uzupetniono o pomiary twardoSci.

Stowa kluczowe: druk 3D, DMLS, protetyka stomatologiczna, stop Co-Cr-W-Mo, fazy weglikowe,
SEM, EDS

3D PRINTING AND CO-CR-W-MO ALLOY MICROMODIFICATIONS.
THE NEW GENERATION OF DIGITAL DENTISTRY

Abstract: The advent of 3D printing technology in the prosthetics sector makes it possible to
accurately reproduce a patient’s specific case of missing teeth, without generating material
waste. Due to its precision and accuracy, the technique of selective fusion of metal powders
DLMS (direct metal laser sintering) is increasingly being used. The research that was carried out
within the scope of the presented work consisted in the evaluation of the influence of 3D print-
ing parameter variation and heat treatment on the properties of a dental Co-Cr alloy with tung-
sten and molybdenum micro-additives. The metallic specimens used in the study were fabricat-
ed in the prosthetic laboratory by a dental technician using DMLS technology from Ador’s
Co-Cr-W-Mo Adorbond CC metallic powder with a variable 3D printing parameter, i.e. layer
printing thicknesses of 20 um and 30 pum, respectively. The samples were then heat treated (an-
nealed at 1150°C for 1 h). In this study, microstructural analysis using light microscopy (LM)
and scanning electron microscopy (SEM) was compared and performed along with microanaly-
sis of the chemical composition using energy-dispersive spectroscopy (EDS) for all the tested
samples produced with print layer thicknesses of 20 and 30 um before and after heat treatment.

Keywords: 3D printing, DMLS, dental prosthetics, Co-Cr-W-Mo alloy, carbide phases, SEM, EDS
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1. Wprowadzenie

Od wiekéw cywilizacja boryka sie z problemami dotyczacymi uzebienia, co utrud-
nia dodatkowo indywidualna anatomia szczgkowa pacjenta. Wspdlczesne pracownie
protetyki stomatologicznej maja za zadanie nie tylko leczenie, ale takze uzupelnianie
ubytkéw brakéw zebowych protezami, ktore spetniaja wymagania dotyczace komfortu
psychicznego i fizycznego pacjenta (Augustyn-Pieniazek i in. 2015). Wazne sa rowniez
walory estetyczne, trwalo$¢ czy biokompatybilno$¢ elementu w specyficznym Srodowi-
sku jamy ustnej (Hedberg i in. 2014, Lu i in. 2014). Nowoczesna technika przyrostowa
DMLS (direct metal laser sintering) jest zblizona do metody SLS (selective laser sinte-
ring). Réznice w tego rodzaju technikach druku 3D spowodowane sa tym, ze sprosz-
kowany material nie jest spiekany, tylko catkowicie przetapiany. Pozwala to na dalsza
obrdbke bez zmiany wtasnosci drukowanego elementu (Budzik i in. 2022). Na rysunku 1
przedstawiono schemat budowy przykladowej drukarki 3D pracujacej w technologii
DMLS (Drukarki3D).

SYSTEM OPTYCZNY

URZADZENIE
NANOSZACE

PROSZEK METALOWY

DRUKOWANY ELEMENT

PLATFORMA ROBOCZA

Rys. 1. Budowa drukarki 3D projektu graficznego A. Janiszewskiej

Proces druku DMLS sktada si¢ z trzech gtéwnych etapow:

1. Wypetnienie komory roboczej gazem obojetnym oraz podgrzanie temperatury.

2. Rozprowadzenie przez zgarniacz na platformie roboczej cienkiej warstwy prosz-
ku, ktéra nastepnie skanujacy laser selektywnie przetapia, tworzac przetopiona
powierzchni¢ metaliczna.

3. Obnizenie platformy roboczej o warto$¢ odpowiadajaca wysokosci warstwy druku
i przykrycie jej kolejna warstwa proszku. W ten sposéb powtarza si¢ proces az do
uzyskania gotowego wyrobu.
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Najwazniejszym parametrem ograniczajacym prace drukarki 3D jest wielko§¢
przestrzeni roboczej (SKRIM). W urzadzeniach dostgpnych na rynku y wynosi maksy-
malnie 400 mm X 400 mm X 400 mm. Bardzo waznym parametrem wplywajacym bez-
posrednio na jako$¢ elementu drukowanego jest wysoko$¢ warstwy druku. Grubo§¢
uzyskanej warstwy druku zalezy przede wszystkim od uzytego proszku oraz jego wlas-
nosci, tj. ksztattu, wielkoSci czastek, sypkosci czy gestosci. Wielko$¢ czastek proszku uzy-
tego w technice przyrostowej DLMS miesci si¢ w przedziale 20-80 pm. Nalezy pamie-
tac, ze im ciensza warstwa, tym czas powstania elementu (druku) si¢ wydtuza. Parametr
ustawienia wysokoSci druku warstwy wplywa takze na jakoS¢ uzyskanej powierzchni, jej
chropowatos¢ oraz precyzje wykonania elementu protetycznego. Kolejnym parametrem
jest doktadno$¢ druku, ktéra w przypadku metody DLMS wynosi 0,1 mm. Nalezy go
obowiazkowo uwzgledni¢ przy druku probek o narzuconych wymiarach, np. uregulo-
wanych przez norme.

2. Charakterystyka materiatu uzytego do badan i metodologia badan

Probki do badaf zostaly uzyskane w wyniku druku 3D technika DMLS. Zastoso-
wano globularny proszek Co-Cr-W-Mo o nazwie Adorbond CC Pulver (Ador Dental
Solutioms), ktérego sktad chemiczny przedstawiono w tabeli 1. Wtasnosci uzytego do
eksperymentu proszku Co-Cr-W-Mo wymieniono w tabeli 2.

Tabela 1
Sktad chemiczny [% mas.] proszku Co-Cr-W-Mo Adorbond CC Pulver
Co Cr W Mo Si Nb
62,5 24,6 8,5 2,9 1,3 <1
Tabela 2
Wrtasnosci proszku Co-Cr-W-Mo Adorbond CC Pulver
Gesto$¢ o [g/em’] 8,3
Twardo$¢ HV10 285
Granica plastycznosci Ry, [MPa] 490
Modut sprezystosci E [GPa] 210
Wydtuzenie przy zerwaniu A [%] 10

Modele prébek do badan zostaly wykonane przy uzyciu oprogramowania SolidWorks
firmy Dassault Systémes. W ramach projektu konieczne bylo stworzenie specjalnych
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struktur wzmacniajacych (supportéw) miedzy poszczegdlnymi probkami, aby zminima-
lizowac potencjalne wysokie naprezenia podczas post-processingu. Drukowanie prob-
ki do badan zostaly wydrukowane na drukarce 3D EOS M100 w atmosferze ochronnej
azotu. Zatozonym podczas eksperymentu zmiennym parametrem druku 3D prébek
byta wysoko$¢ warstwy druku. Podczas drukowania wynosita ona odpowiednio 20 pm
i 30 um. Pozostate parametry druku zostaly dostosowane do ustawiefi drukarki: moc
lasera — 200 W, Srednia ogniskowa — 40 pm. Po zakoficzonym procesie DLMS przepro-
wadzono oczyszczanie probek, stosujac piaskowanie z uzyciem piaskarki firmy Renfert.
Kolejno usunieto struktury podporowe (supporty) i wykonano etapy szlifowania oraz
polerowania probek. Kontynuujac eksperyment wlasny po etapie druku 3D, przepro-
wadzono obrébke cieplna prébek (wyzarzanie). Obrébke termiczna wykonano w piecu
komorowym w atmosferze ochronnej azotu. Probki podgrzewano wraz z piecem przy
wzroScie temperatury wynoszacym 20°C/min. Wyzarzanie w temperaturze 1150°C
trwato godzing. Kolejno prébki zostaly chtodzone wraz z piecem do temperatury
650°C, po czym kontynuowano ich ochtadzanie na powietrzu, az do osiagnigcia tempe-
ratury pokojowe;j.

Preparatyka metalograficzna probek obejmowala nastepujace po sobie procesy:
szlifowania (papiery Scierne SiC o gradacji: 280, 500, 800 i 1200), polerowania mechanicz-
nego (sukna polerskie z dodatkiem zawiesin diamentowych o gradacji: 3 um, 1 um, 0,25 pm),
trawienia elektrolitycznego, w odczynniku o sktadzie: 60 em® HCI + 15 em® HNO;j +
+ 15 cm® CH;COOH + 15 em? wody destylowanej. Czas trawienia wynosit 20-60 s,
napiecie 5,4-5,7 V. Badania mikrostruktury prébek przeprowadzono przy uzyciu mi-
kroskopu $wietlnego LEICA DM 4000M oraz skaningowego mikroskopu elektrono-
wego Phenom XL. Analizy EDS z mikroobszaréw na prébkach prowadzono w progra-
mie Thermo-Calc 2020a, korzystajac z bazy danych TC-SSOLS.

Probki do badah poddano takze pomiarom twardoSci z zastosowaniem metody
Vickersa, korzystajac z aparatu ZHU firmy Zwick/Roell. Dla kazdej prébki wykonano
po dziesig¢ pomiaréw w losowo wybranych miejscach. Pojedynczy pomiar twardoSci
trwat 10 s przy obciazeniu wglebnika sita 10 kG.

3. Wyniki badan i ich dyskusja

3.1. Wyniki obserwacji mikroskopowych

Badania mikroskopowe mialy okresli¢ wplyw zmiany parametru druku (wysokoSci
warstwy druku) oraz wplywu zastosowanej obrdbki cieplnej na mikrostrukture badane-
go protetycznego stopu Co-Cr-W-Mo. Otrzymane obrazy mikrostruktur przedstawio-
no na rysunkach 2-5.
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Mikrostruktura prébki wykonanej metoda druku 3D (DMLS) z wysokoscia druku
warstwy wynoszacej 20 um wykazywata charakterystyczny wzor przypominajacy tuski
ryby (rys. 2). Mikrostruktura powstata w wyniku oddziatywania strumienia wiazki lasera
podczas dziatajacego procesu przetapiania laserowego metalicznego proszku. Na otrzy-
manej mikrostrukturze zaobserwowano zjawisko mieszania si¢ stopionego metalu
w obszarze spoiny (rys. 2b).

Rys. 2. Mikrostruktura prébki ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku
wynoszacej 20 um — probka niewyzarzana. Obrazy LM wykonano z powi¢kszeniem:
100 razy (a), 200 razy (b) i 500 razy (c)

Obrobka cieplna prébki w temperaturze 1150°C przez godzine spowodowata za-
nik wyraznych jeziorek mieszania si¢ przetopionego materiatu stopu Co-Cr-W-Mo na
rzecz mikrostruktury zaprezentowanej na rysunku 3. Proces wyzarzania w takich wa-
runkach spowodowat modyfikacje mikrostruktury probki, ktéra przypominata tuski
ryby, w strukture ziarnista (rys. 3). Przy powiekszeniu 500 razy (rys. 3c) zaobserwo-
wano drobne, sferoidalne (globularne) wydzielenia rozmieszczone w calej objetosci
stopu. Wedtug danych literaturowych (Barucca in. 2015, Mengucci i in. 2016) wydziele-
nia te to prawdopodobnie fazy weglikowe.
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Rys. 3. Mikrostruktura probki ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku
wynoszacej 20 um — probka wyzarzana. Obrazy LM wykonano z powigkszeniem:
100 razy (a), 200 razy (b) i 500 razy (c)

Zwigkszenie wysokosci druku warstwy do 30 pum (rys. 4) spowodowato powstanie
przetopdéw majacych nieco inny charakter niz w przypadku probki po druku z wysoko-
§cia warstwy 20 um (rys. 3). Na otrzymanej mikrostrukturze (rys. 4) zaobserwowano
ciagle obszary bez efektu tuski ryby (rys. 4a — wskazano strzatkami). Dodatkowo
zaobserwowano zjawisko mieszania si¢ stopionego metalu w obszarze spoiny (rys. 4b),
a takze wielokierunkowa krystalizacje rosnacych ziaren (rys. 4c — wskazano strzat-
kami). Zauwazono réznice w szerokosci Sciezki przetopu wiazki lasera tworzacej
tzw. Scieg przetopu (rys. 2a i 4a — wskazano strzatkami).

W wyniku obrébki cieplnej (1150°C/1 h) nastapita zmiana mikrostruktury prébki
drukowanej z wysokoScia warstwy 30 um (rys. 5). Ujawniono mikrostrukture ziarnista
z charakterystycznymi sferoidalnymi wydzieleniami znajdujacymi si¢ zaréwno na gra-
nicach, jak i wewnatrz ziaren (rys. 5c). Granice ziaren sa wyraznie zarysowane (rys. 5b),
a widoczne na nich wydzielenia tworza taficuszki i maja wigksze wymiary niz wydziele-
nia znajdujace si¢ wewnatrz ziaren (rys. 5c). Zgodnie z danymi literaturowymi obser-
wowane wydzielenia to prawdopodobnie wegliki.

Ponadto nalezy podkresli¢, ze w probee z druku 3D z wysokoScia warstwy 30 um
(rys. 5), w poréwnaniu z prébka z warstwa druku 20 pm (rys. 3), zaobserwowano nieco
wiekszy wymiar powstatego ziarna w stopie Co-Cr-W-Mo, a sferoidalne wydzielenia na
granicach cechuje wigkszy wymiar i charakterystyczne taficuszkowe rozmieszczenie
po granicach ziaren.
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Rys. 4. Mikrostruktura probki ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku

wynoszacej 30 um — probka niewyzarzana. Obrazy LM wykonano z powigkszeniem:

100 razy (a), 200 razy (b) i 500 razy (c)
TR o)

Rys. 5. Mikrostruktura probki ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku
wynoszacej 30 um — probka wyzarzana. Obrazy LM wykonano z powigkszeniem:
100 razy (a), 200 razy (b) i 500 razy (c)
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3.2. Skaningowa mikroskopia elektronowa wraz z analiza EDS

Badania SEM wykonano w celu ujawnienia szczeg6tow mikrostruktury badanych pro-
bek ze stopu Co-Cr-W-Mo zaréwno po etapie druku metoda DMLS (1ys. 6, 71 10), jak i po
wykonanej obrdébce cieplnej (rys. 8 i 11). Analizy EDS przeprowadzono, aby zweryfiko-
wac sktad chemiczny w wybranych mikroobszarach badanych probek (rys. 9 i 12).

x) ST IBROCUMEETR b) iz

1537

Rys. 6. Obrazy SEM probki drukowanej ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku 20 pm —
probka niewyzarzana. Zdjecia wykonano z powigkszeniem: 1000 razy (a), 2000 razy (b) i 5000 razy (c)

W prébee po druku z wysokoScia warstwy 20 pm widoczna byta charakterystyczna
mikrostruktura tuski ryby (rys. 6). Krystalizacja stopu zachodzita w wielu kierunkach
(rys. 6c), zaobserwowano tworzenie si¢ dendrytéw, ktére przechodza we wzrost
komoérkowo-dendrytyczny (rys. 6¢) oraz jeziorka mieszania si¢ materialu (rys. 6b).
Probka zostata réwniez oceniona pod katem obecnosci artefaktow, takich jak pory,
pustki czy przetopienia. W probee po druku 3D z gruboscia warstwy 20 pm nie dostrze-
zono istotnych razacych wad druku wymienionych wyzej. Zaobserwowano jedynie nie-
liczne pustki w postaci fancuszkéw (rys. 7).

Stwierdzono, ze pomimo niewielkiego udziatu pustek w probce ze stopu Co-Cr-W-Mo
bedacym na poziomie okoto 2-4% w stosunku do catoSci obserwowanej mikrostruktury
Swiadczy o nieprawidlowoSciach procesu DLMS, moze by¢ takze problematyczne pod-
czas wykonywania np. prob wytrzymatoSciowych czy p6zZniejszej eksploatacji elementu,
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poniewaz obecne w stopie drukowanym pustki moga stanowi¢ potencjalne miejsca ini-
cjacji mikropeknieé, wynikajacych z braku ciggloSci materiatu metalicznego.
Zaplanowany i wykonany eksperyment obrobki cieplnej spowodowal modyfikacje
mikrostruktury drukowanej probki z wysokoscia warstwy 20 um ze stopu Co-Cr-W-Mo
(rys. 8). Obserwowano wyraznie zarysowana strukture ziarnista, bogata w liczne wy-
dzielania zlokalizowane zar6wno wewnatrz ziaren, jak i na ich granicach (rys. 8b).

Rys. 7. Obrazy SEM probki drukowanej ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku 20 um —
probka niewyzarzana. Zdjecia wykonano z powiekszeniem: 5000 razy dla réznych miejsc
na obszarze probki (aib)

Rys. 8. Obrazy SEM probki drukowanej ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku 20 um —
prébka wyzarzana. Zdjecia wykonano z powigkszeniem: 1000 razy (a), 3000 razy (b) i 5000 razy (c)
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Poréwnujac wydzielenia wewnatrz ziaren z tymi znajdujacymi si¢ na ich granicach,
stwierdzono, ze maja one wydtuzony ksztatt, wickszy wymiar oraz uktadaja si¢ w cha-
rakterystyczne taficuszki (rys. 8c). Wydzielenia wewnatrz ziaren tworzyly konglomeraty
réznigce si¢ miedzy soba ksztaltem, wielkoScia i dyspersja (rys. 8c). W celu identyfika-
cji sktadu chemicznego ujawnionych wydzielen probke przeanalizowano z wykorzysta-
niem spektroskopii energodyspersyjnej (EDS) (rys. 9).

b) Badany obszar
Symbol 1 2 3
pierwiastka | (wydzielenie)| (wydzielenie)| (osnowa)
[% wag.] [% wag.] |[% wag.]
Co 53,98 50,74 61,70
Cr 24,32 9,20 28,56
w 6,47 14,68 1,63
Mo 9,40 23,06 2,97
C 5,84 2,32 5,14
©)
Obszar 1 Obszar 2 Obszar 3
® o ® o ® o

I 2 3 L) Lo wa
84651 cout i 0 et 84651 cont i 0 et L6 cous 8 st

Rys. 9. Obraz SEM (a) oraz iloSciowa zawarto$¢ pierwiastkow (b)
wraz z widmami rentgenowskimi (c) drukowanej prébki ze stopu Co-Cr-W-Mo
z wysokoScia warstwy 20 um poddanej wyzarzaniu w 1150°C przez godzing

Zauwazono, ze wydzielenia wewnatrz ziaren (rys. 9 — obszar 1) charakteryzuja
sie podwyzszona zawartoscia chromu (Cr) oraz domieszkami molibdenu (Mo) i wolfra-
mu (W). Poréwnujac sktad chemiczny wydzielefi na granicach ziaren (rys. 9 — obszar 2),
stwierdzono ponad dwukrotnie podwyzszong zawarto§¢ W i Mo przy zanizonej war-
tosci Cr. Segregacja pierwiastkow stopowych, weglikotworczych do badanych obsza-
réw 11 2 Swiadczyta o wystepowaniu faz weglikowych.

Na podstawie analizy EDS z mikroobszaréw i literatury (Zhou i in. 2018, Zou i in.
2022) stwierdzono, ze wydzielenia wewnatrz ziaren moga by¢ typu: MC, M,C, M;C3
z przewaga weglika typu My;Cg, za$ na granicach wystepuja fazy weglikowe typu MC,
M,C i M;C;. Nalezy zaznaczy¢, ze okre§lona zawarto$¢ wegla w badanej probee (rys. 9)
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nie byla badaniem jednoznacznym, a jedynie szacunkowym ze wzgledu na problematycz-
nos¢ okreSlenia tego pierwiastka w badaniu EDS (C jest pierwiastkiem z grupy lekkich).
Mikrostruktura przypominajaca ksztatt tuski ryby, jaka powstata w stopie (o wyso-
kosci warstwy druku 30 um) w wyniku dzialania wiazki lasera podczas procesu DMLS
wydaje si¢ mie¢ wigksze tuski w poréwnaniu z probkg o grubosci warstwy druku wyno-
szacej 20 um (rys. 10). Widoczne sa rézne fronty krystalizacji dendrytéw, a drobna mi-
krostruktura dendrytyczna przechodzi w strukture komdérkowo-dendrytyczna.

Rys. 10. Obrazy SEM prébki drukowanej ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci
warstwy druku 30 um — prébka niewyzarzana. Zdjecia wykonano z powiekszeniem:
1000 razy (a), 2000 razy (b) i 5000 razy (c)

Przeprowadzony zabieg termiczny (wyzarzanie 1150°C/1 h) podobnie jak w przypad-
ku prébki z warstwa druku 20 pm (rys. 8) spowodowat zmiane mikrostruktury przypo-
minajacej tuske ryby na ziarnista z obecnoscia wydzielen weglikowych zlokalizowanych
zardwno wewnatrz ziarna, jak i po jej granicach (rys. 11). Zauwazono, ze wydzielenia
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te maja réznoraka posta¢ (morfologi¢) ze wzgledu na lokalizacje w badanych stopie
(rys. 11c). Te znajdujace si¢ we wnetrzu ziaren sa drobniejsze, przyjmowaly bardziej
wydtuzona, kanciasta forme (postac) i byly one zorientowane w roznych kierunkach
(rys. 11c). Nalezy dodac, ze wydzielenia po granicach ziaren byly wigksze i przyjmowaly
postac zblizona do kuliste] (sferoidalnej) i uformowana w ksztatt tancuszkéw (rys. 11b i c).

Rys. 11. Obrazy SEM prébki drukowanej ze stopu Co-Cr-W-Mo o wysokosci warstwy druku
30 um — prébka wyzarzana. Zdjecia wykonano z powigkszeniem:
1000 razy (a), 2000 razy (b) i 5000 razy (c)

Na rysunku 12 przedstawiono analize EDS z ujawnionych wydzieleh w badanej
probee stopu Co-Cr-W-Mo. Analiza sktadu chemicznego potwierdzita obecnos$¢ faz
weglikowych. Podobnie jak w przypadku prdbki z wysokoScia druku warstwy 20 um
(rys. 9) obserwowano segregacje W i Mo do obszaréw ujawnionych wydzielen (rys. 12b).
Zauwazono jednak rdznice — nastgpito odwrdcenie zawartoSci W i Mo, cho¢ nadal
stwierdzono, ze pierwiastki te tworza fazy weglikowe typu MC, M,C, M;C;, z przewaga
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weglika typu M3 Cy w wydzieleniach wewnatrz ziaren. Na granicach ziaren nadal wska-
zano obecno$¢ faz weglikowych typu MC, M,C i M,;C;.

a) o0 TN : . g b) Badany obszar
: : Symbol 1 2 3
pierwiastka | (wydzielenie)| (wydzielenie)| (osnowa)
[% wag.] [% wag.] |[% wag.]

Co 57,01 53,04 61,77
Cr 26,09 8,72 28,32
w 6,13 23,63 2,00
Mo 8,31 12,27 3,19
C 2,46 2,34 7,72

c)

Obszar 1 Obszar 2 Obszar 3

® & ® -

3 1 2 o ) 2 ) T
3677 couns i Th s 2207 couns n 65 s 342722 coumtein 58 scande

Rys. 12. Obraz SEM (a) oraz iloSciowa zawartos$¢ pierwiastkow (b)
wraz z widmami rentgenowskimi (c) prébki drukowanej o grubosci warstwy 30 pm
ze stopu Co-Cr-W-Mo poddanej wyzarzaniu w 1150°C przez godzing

3.3. Wynik pomiaréw twardo$ci

Na podstawie analizy Srednich twardosci zmierzonych metoda Vickersa (HV10)
zaobserwowano spadek twardoSci probek po wykonanej obrébcee cieplnej w stosunku do
probek Co-Cr-W-Mo drukowanych metoda DMLS z wysoko$cia warstwy 20 um i 30 um
(rys. 13). Prébka drukowana ze zmiennym parametrem (wysoko$¢ warstwy 20 um) wy-
kazywata wyzsza Srednia twardo$¢ niz probka drukowana z wysokoScia warstwy 30 pm.
Réznica pomiedzy gruboscia druku w materiale rodzimym prawdopodobnie spowodo-
wana byta gruboscig przetopu przechodzacej wigzki lasera i ,,gestoScia” Sciegu przetopu.
Wedlug danych literaturowych obrdobka cieplna sprzyja wydzielaniu si¢ faz weglikowych
zaréwno na granicach, jak i wewnatrz ziarna. Wydzielenia te roznily si¢ wielkoScia, dys-
persja i morfologia (ksztaltem). Okazato sig, ze proces DLMS pozwolit uzyska¢ probki
o mikrostrukturze bardziej stabilnej i jednorodnej pod wzgledem jednorodnoSci oraz
podwyzszonej twardoSci. Pomimo ze w obu badanych prébkach (tj. po wysokosci druku
warstwy 20 pm i 30 um poddanych obrébce cieplnej) istnialy fazy weglikowych, ktére jak
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podaje literatura, powinny umacniac stop, to w tym przypadku wydzielenia te nie byly
réwnomiernie utozone w calej objetosci stopu, co moglto mie¢ wplyw na pomiar i wynik
koncowy badania. Znaczenie dla rezultatéw mialo nie tylko rozmieszczenie faz wegliko-
wych (wewnatrz ziarna lub na jej granicach), ale takze ich wielko$¢, typ i szeroko rozu-
miana morfologia. Dodatkowo nalezy zauwazy¢, ze pomiar twardosci byl wynikiem pe-
netracji wgtebnika (HV) obejmujacym zaréwno osnowe stopu, jak i drobne wydzielenia
weglikowe. Ostateczny wynik twardosci bedzie w duzym stopniu zalezat od udziatu obje-
toSciowego weglikéw i osnowy w obszarze objetym przez wglebnik podczas pomiaru.

600

500

o0 472
407 382
20!
100
0

B Probka z druku DLMS z wysokos$cig warstwy 20 um
B Wyzarzanie (1150°C/1h) - prébka DLMS z wysokoscia warstwy 20 um
B Probka z druku DLMS z wysoko$cig warstwy 30 um

B
(=3
(=1

Twardo$¢ HV10

B Wyzarzanie (1150°C/1h) - probka DLMS z wysokoscig warstwy 30 um

Rys. 13. Zestawienie Srednich wartoSci twardosci Vickersa (HV10)
dla probek drukowanych metoda DMLS ze stopu Co-Cr-W-Mo
oraz probek poddanych wyzarzaniu w temperaturze 1150°C/h

4. Wnioski

Probki wykonane metoda druku 3D w technice DLMS, z uwzglednieniem zmien-
nego parametru, jakim byta wysokos¢ warstwy druku (20 um i 30 pm), oraz przeprowa-
dzony w ramach badan eksperyment, umozliwily szczegétowa analiz¢ i wyciagniecie
nastepujacych wnioskow:

1) Prébki 3D wydrukowane metoda DLMS byly zwarte, jednorodne bez widocznych
wad i artefaktéw. PrzejScia (Sciezki) przetopienia warstwy proszkéw w wyniku
dziatania wiazki lasera ksztattem przypominaly ,tuske ryby” o mikrostrukturze

dendrytycznej przechodzacej w komérkowo-dendrytyczna z frontami krystalizacji
w réznych kierunkach.
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2) W przypadku probki z wysokoScia warstwy 20 um ujawniono mikrostrukture pod-
ziarnowa przypominajaca tuski ryby, czego nie zaobserwowano w probce z wyso-
koscia warstwy druku 30 pum.

3) Pordéwnujac mikrostrukture probki z wysokoscia druku warstwy wynoszacej 30 um
do probki z wysokoScia warstwy 20 um, zaobserwowano zmiang jakoSciowa w mor-
fologii materialu, ktéry wykazal tendencje do powstania w wyniku przetopienia
laserowego wydtuzonych ksztattem jeziorek.

4) Obserwacje SEM wraz z analiza EDS potwierdzit sklad chemiczny badanego sto-
pu Co-Cr-W-Mo. Wyzarzanie w temperaturze 1150°C przez godzine spowodo-
walo wydzielanie si¢ faz weglikowych zaréwno na granicy, jak i wewnatrz ziaren
o zwigkszonej zawartoSci wolframu, molibdenu i chromu. Na podstawie danych
literaturowych stwierdzono, ze byto to spowodowane segregacja weglikotwor-
czych pierwiastkéw wolframu (W), molibdenu (Mo), a takze chromu (Cr) do ob-
szarOw granicznych i wnetrza ziarna. Powstale fazy weglikowe byly typu MC, M, C,
M;C¢ oraz M;C;5, ktére stanowily umocnienie stopu.

5) Poréwnujac probki z wysokoScia druku warstwy 20 um i 30 pm poddanych wyza-
rzaniu, zaobserwowano, ze wydzielenia wewnatrz ziaren w probce wysokoScia dru-
ku warstwy odpowiednio 30 um i charakteryzowaly si¢ zréznicowanym ksztattem,
dyspersja i wielkoScia. Mialy one ksztalt drobnych wydhuzonych wydzielen faz wegliko-
wych przypominajacych igly, za$ na granicach morfologiczne fazy weglikowe miaty
ksztatt globularnych wydzielen.

6) Stwierdzono, ze probki drukowane z wysokoScia warstwy 20 um zaréwno przed
obrobka cieplna, jak i po niej charakteryzowaly si¢ wyzsza twardoScia w poréwna-
niu z prébkami z druku z warstwa 30 um.
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