Hutnické listy ¢. 6/2019, ro¢. LXXII Recenzované vyzkumné ¢lanky
ISSN 0018-8069 Peer-reviewed Research Papers

Mikrostruktura a mechanické vlastnosti slitiny Ti6Al4V pripravené metodou
selektivniho laserového taveni

Microstructure and mechanical properties of Ti6Al4V alloy prepared by
selective laser melting

Ing. Vojtéch Kubes'; doc. Dr. Ing. Monika Losertova'; Ing. Kamila Dostilova’; prof. Vittorio Di Cocco®;
prof. Francesco Iacoviello’

! VSB - Technickd univerzita Ostrava, Fakulta materialové-technologickd, 17. listopadu 2172/15, 708 00 Ostrava- Poruba,
Ceska republika

2 VSB - Technicka univerzita Ostrava, Fakulta elektrotechniky a informatiky, 17. listopadu 2172/15, 708 00 Ostrava-
Poruba, Ceska republika

3 Universita degli Studi Cassino e del Lazio Meridionale, Department of Mechanics, Structures, Environment and
Territory, Viale dell ‘Universita, Cassino, Italy

Aditivni technologie vyroby, mezi néz patii selektivni laserové taveni, predstavuji pokrocilé vyrobni metody umoZiujici
sniZovat pocet vyrobnich kroki, efektivné vyuZivat materidl a vyrabét presné tvary primo z 3D modeli. I pres
potencidlné siroké uplatnéni v riznych primyslovych odvétvich zistava stale problémem procesu selektivniho
laserového taveni vyskyt vyrobnich vad spojenych s velkymi teplotnimi gradienty v disledku kratkodobych interakci
a vysoce lokalizovanych teplotnich prenosii. Produkt piipraveny touto metodou tak muiZe obsahovat pory, fdzovou
nehomogenitu nebo zbytkové pnuti, které vedou k odlisnému mechanickému a lomovému chovani.

Studium v této praci bylo zaméreno na srovnani mechanickych viastnosti v tahu vzorki ze slitiny Ti6AI4V vyrobenych
pomoci selektivniho laserového taveni a pripravenych konvencnim litim a kovanim. Materidl bez tepelného zpracovani
byl podroben tahové zkousce a pomoci fraktografické analyzy byly studovdny lomové plochy. Mez kluzu a mez pevnosti
vykazovaly vyssi hodnoty v pripadé vzorkii pripravenych selektivnim laserovym tavenim, a to 1021 MPa a 1163 MPa,
oproti kovanym vzorkim s 863 MPa a 978 MPa. Naopak taznost byla o 40 % vyssi v piipadé materidlu pripraveného
litim a kovdnim. Vysledky fraktografického studia obou typi vzorki byly hodnoceny v souvislosti s mikrostrukturnimi
charakteristikami. Lom vzorki pripravenych selektivnim laserovym tavenim vykazoval kiehc¢i charakter v souladu
s mikrostrukturou tvoirenou téméi pouze martenzitem, na rozdil od konvencné pripravené slitiny, u které rovnoosd
(a+p) mikrostruktura vedla k tvarnému lomu.

Kli¢ovd slova: selektivni laserové taveni; mikrostruktura; vyrobni vady, pnuti; pevnost v tahu; martenzit

Additive manufacturing including selective laser melting are advanced manufacturing technologies that allow
minimization of producing steps, effectiveness of material use and produce net shape parts directly from 3D computer
models. Although these technologies can be potentially used in many industries, the main problem of the selective laser
melting process is existence of manufacturing defects related with high temperature gradients due short time
interactions and localised heat transfers. Thus, product prepared by this method can contain voids, phase
inhomogeneities or residual tensions providing variant mechanical properties and fracture behaviour.

The tensile mechanical properties of specimens prepared of Ti6AI4V alloy produced by selective laser melting
technology or by conventional casting and forging were compared in this paper. Material in non-heat treated condition
was tensile tested and fracture surfaces were analysed. The values of yield strength and ultimate tensile stress of
selective laser melted specimens reached 1021 MPa and 1163 MPa, respectively, which was higher than for forged
material with values of 863 MPa and 978 MPa. Conversely, the ductility was higher by 40 % for traditionally prepared
material. The results of the fractography observation for both types of the samples were evaluated on the base of the
microstructure analysis. The fracture surface of selective laser melted specimens showed more brittle feature due to the
microstructure composed almost fully of martensite unlike conventionally prepared alloy with equiaxed (o.+f3)
microstructure and more ductile character of fracture surfaces.
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1. Uvod (ASTM F55 nebo F138), slitiny CoCr (ASTM F75 nebo

F90) a slitiny Ti6Al4V (ASTM F136) [1-3]. Vzhledem
Mezi nejéastéji pouzivané biokompatibilni materidly — k rostouci citlivosti lidského t€la na pfitomnost niklu
v traumatologii nebo ortopedii patii ocel AISI316L v materidlech je vétSina implantdth nyni vyrabéna ze
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slitiny Ti6Al4V, kterd ma vyssi biologickou kompatibi-
litu, vy33i odolnost proti korozi a pfiznivé mechanické
vlastnosti ve srovndni s oceli 316L. Spolehlivost a bez-
pe¢nost implantati jsou ovlivnény mechanickymi vlast-
nostmi a rozloZenim nap&ti v materidlu, coZ zévisi
na mikrostruktute slitiny Ti6Al4V, a tedy na tepelné me-
chanické historii zpracovani [1, 4]. Biomechanicka kom-
patibilita kovového materidlu s lidskou kosti je uréena
hodnotou Youngova modulu pruzZnosti, kterd by méla byt
malych rozdild v modulech je mozné potlacit tzv. ,stinéni
napéti“ pii zatéZovani lécené kosti a urychlit proces oste-
osyntézy. Modul pruznosti implantdti vyrobenych kon-
venéni metodou ze slitiny Ti6AI4V se pohybuje okolo
112 GPa, coz je sice téméf poloviéni oproti oceli 316 L
(206 GPa), piesto je stdle jest¢ vysoky v porovnani
s modulem pruznosti lidské kosti (10-40 GPa) [1].

Nové nebo inovované materidly lze ptipravit pomoci
progresivnich technologii nebo legujicich prvkd. Proces
selektivniho laserového taveni (ddle uvadéno jako SLM —
z anglického Selective Laser Melting) predstavuje pokro-
¢ilou vyrobni techniku, kterd umoZziuje sniZovédni poctu
vyrobnich operaci, efektivni vyuziti materidlu a vyrobu
piesnych tvard pfimo z 3D modelii [5-8]. SLM umoziiuje
tvorbu dild s vysokou geometrickou sloZitosti postupnym
vrstvenim (building) materidlu, a nabizi tak Siroké uplat-
néni v ruznych pramyslovych odvétvich. Kone¢né pro-
dukty vSak mohou vykazovat nekteré problémy a vady
spojené s velkymi teplotnimi gradienty, které se vyskytuji
v procesu SLM vlivem kratkych intervald interakci
a vysoce lokalizovanému pfenosu tepla. Materidl pripra-
veny touto metodou mize tedy obsahovat nékteré vyrobni
vady, jako jsou péry, fdzova nehomogenita nebo zbytkové
pnuti [5-7], coz maze vést k odlisSnému mechanickému
alomovému chovani ve srovnani s konvenéné piiprave-
nymi vyrobky. Kvalita vysledného produktu SLM zdvisi
na vhodném nastaveni parametrit vyroby, jako jsou ske-
novaci rychlost, vykon laseru, tloustka vrstvy, skenovaci
strategie, vzddlenost Srafovani a dal$i. Tyto parametry
ovliviiuji napiiklad velikost roztavené ldzng, tepelng
ovlivngné oblasti nebo mnoZstvi neroztavenych ¢&éstic,
a tim také vyslednou hustotu ¢&i drsnost povrchu.

Vliv parametri procesu SLM i post - building tepelného
zpracovani je predmétem zvldStniho zdjmu zejména
u slitiny Ti6Al4V [6, 7], kterd je Siroce pouzivdna pro
biokompatibilni implantdty v ortopedii a traumatologii.
Proces SLM vytvdii vrstvu po vrstve, takze dochdzi
k tvorb& vysoce smérové mikrostruktury. Vyrobeny mate-
ridl v dodaném stavu obsahuje jemny, acikuldrni o' mar-
tenzit, ktery po tepelném zpracovani transformuje
na bimodélni nebo lameldrni rovnovaZnou strukturu
tvofenou fazemi a a B. Relaxace zbytkového pnuti a
modifikace rychle ztuhlé mikrostruktury po Zihdni vedou
k zajisténi vhodn&jsi kombinace pevnosti a houZevnatosti
materidlu.

Tato prace, kterd je soucasti vyzkumu mechanickych
vlastnosti v tahu i pfi cyklickém zat¢Zovani implantatt
vyrobenych pomoci SLM, je zaméfena na vyhodnoceni
lomovych ploch po tahové zkouSce ve vztahu
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k mikrostrukturnim charakteristikim a mechanickym
vlastnostem u vzorkti vdodaném stavu po SLM.
Vysledky hodnoceni byly srovndny s vysledky pro
materidl pfipraveny tradiéni metodou, tedy litim a
kovanim.

2. Experimentdalni metody a material

Byly studovény dv¢ série vzorkd z Ti6Al4V, jejichZ roz-
méry pro tahovou zkousku jsou uvedeny na obr. 1. Prvni
skupinu tvorilo pé&t zkuSebnich vzorki, které byly
piipraveny z tradiéné kovanych tyéi, doddvanych
spole¢nosti BIBUS METALS CZ, a jsou dédle uvadény
jako kované. Druhd skupina zahrnovala pét zkuSebnich
vzorki, které byly pripraveny selektivnim laserovym
tavenim ve spole¢nosti ProSpon, spol. s.r.o. a jsou dale
uvadény jako SLM. Stavba vzorkii SLM byla provadéna
ve vertikdlni orientaci (v ose tahového zat&Zovani) se
stanovenymi parametry: vykon laseru 200 W, tlouStka
vrstvy 30 um, velikost skenovacich ostrtivkd 5 x 5 mm -
s dhlem 45°, skenovaci rychlost 800-900 mm-s". Pied
tahovou zkouskou byl povrch SLM vzorkd dodate¢ng
vyhlazen a hlavy byly u obou sad opatfeny zédvity.

M10

3]
Obr. 1  Schéma tahové ty¢e pro ob& sady vzorki
Fig. 1  Schematic of tensile test rod for both specimen sets

Tahovéd zkouska obou sad byla provedena se zatiZzenim
pii F = 17,3 kN, rychlosti deformace &=0,0025s" na
zaiizeni GALDABINI, Sun 10 za pokojové teploty. Pro
metalografické hodnoceni mikrostruktury byly vzorky,
které byly odebrany z hlav tahovych zkouSek, brouseny,
leStény a leptany pomoci Krollova ¢inidla (roztok 6 %
HF, 8 % HNO;, 86 % H,0) po dobu 10-60 sekund.
Mikrostruktura byla studovdna pomoci optického
mikroskopu OLYMPUS GX51, pii¢emz pro vyhodnoceni
poérovitosti bylo vyuzito softwaru Image-Pro Plus
spole¢nosti Media Cybernetics. Lomové povrchy byly
dokumentovény pomoci skenovaciho elektronového
mikroskopu PHILIPS SEM 505.

3. Vysledky a diskuse

Mikrostruktura kovanych vzorkt v pii¢ném a podélném
fezu je zobrazena na obr. 2. Velmi jemnd rovnoosa zrna
v pfi¢ném fezu (obr. 1a) jsou tvoiend a fazi (svétla fize)
o velikosti 5 pm, mezi nimi se vyskytuje piivodni B faze
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transformovand na o+f lamely (tmavé Sedé oblasti).
V podélném ftezu (obr. 2b) jsou odpovidajici zrna
protaZena kovanim za tepla.

Makrostruktura SLM vzorki obsahovala v podélném fezu
charakteristické vzory souvisejicimi s roztavenymi

laznémi slitiny b&hem procesu stavby vzorku, zatimco
v pii€ném fezu byla pozorovédna textura odpovidajici
strategii

skenovaci laserového natavovani (obr. 3a).
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Mikrostruktura Ti6Al4V vzorkd po SLM: a) p
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Obr. 3

Mikrostruktura SLM vzorkii v dodaném stavu je tvorena
martenzitickymi jehlicemi v ptvodni fézi B, které vznikly
v dasledku rychlého ochlazovéni roztavenych lazni, jak je
vidét na obr. 3b. Po tepelném zpracovéni jsou marten-
zitické jehlice transformovény na lameldrni a+f struktury,
jak bylo potvrzeno v [6]. Velikost péri se pohybovala od
1,8 do 159,3 pum, pticemZ sttedni hodnota pérovitosti
méfend u dodaného stavu (obr. 3a) dosédhla 3 %.

Mikrostruktura kovanych vzorka z Ti6A14V: a) rovnoosa zrna a fize a velmi jemnd zrna pivodni p faze transformované na (a+B) lamely
v pii¢ném fezu a b) detail protazenych a a transformovanych B zrn v podélném fezu

Microstructure of Ti6A14V forged sample: a) equiaxed o grains with fine (o+f) lamellae in the cross section and b) detail of elongated o
and f transformed grains in the longitudinal section

Fi¢ny fez s péry, morfologie skenovaci strategie a martenzitické jehlice; b) detail acikuldrni

martenzitické struktury
Fig. 3 Microstructure of Ti6Al4V sample after SLM: a) cross section with pores, scanning strategy morphology and martensite needles; b) detail
of acicular martensite structure
a)
Obr. 4 Makroskopicky pohled na pretrzené vzorky po tahové zkousce: a) vzhled lomovych ploch (vlevo - kovany a vpravo — SLM); tvorba kreku
u vzorkd b) kovanych (= 13,6 %) a ¢) SLM (= 7,2 %)
Fig.4 Macrographs of tensile tested specimens: a) view of fracture surfaces (left - forged and right - SLM); necking feature for specimens

b) forged (er= 13.6 %) and c¢) SLM (er= 7.2 %)
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Tab.1 Mechanické vlastnosti obou sérii vzorki Ti6Al4V v kovaném
stavu a po SLM
Tab.1 Mechanical properties of both sets of Ti6Al4V specimens in
forged and SLM state
Vzorek O Om il E
[MPa] [%] [GPa]
Kovany
1 881 974 13,69 118
2 897 978 14,08 101
3 903 989 12,79 126
4 806 979 14,19 111
5 828 969 13,39 117
Pramér 863+43 | 978+7 | 13606 | 115+9
SLM
1 1091 1271 7,23 93
2 1005 1260 7,82 95
3 924 1263 7,61 102
4 1052 1260 8,16 92
5 1033 1261 5,34 91
Pramér 1021 £63 | 1263+5 | 7,2%1,1 95+4

Pozn.: 6, — mez kluzu v tahu, 6, - mez pevnosti v tahu, & — deformace
do lomu; E - Youngiiv modul
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Obr. 5 Tahové diagramy Ti6Al4V vzorki: a) kované a b) SLM
Fig. 5 Tensile test graphs of Ti6Al4V samples: a) forged and b) SLM
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Prabeh plastické deformace se pro ob¢ sady lisil. Zatimco
kované vzorky tvorily b&hem zkousky v tahu kréek, jak je
patrné z obr. 4, SLM vzorky vykazovaly makroskopicky
kieh¢i rys poruseni s velmi slabym nédznakem vzniku
kreku, coZ odpovidd martenzitické mikrostrukture.

Vysledky mechanickych vlastnosti v tahu obou sérii
vzorki jsou shrnuty v tab. 1. Ze srovndni stfednich hodnot
je ziejmé, Ze mikrostruktura martenzitu vedla k vyssi
mezi kluzu (1021 MPa) a mezi pevnosti v tahu
(1263 MPa). Oproti vzorkim srovnoosou mikrostruk-
turou (a+p), u niz mez kluzu dosahovala 863 MPa a meze
pevnosti 978 MPa, se v materidlu po SLM zvysily diky
martenzitické mikrostruktute primérné hodnoty meze
kluzu o 18 % a meze pevnosti v tahu 0 29 %. Naobr. 5
jsou uvedeny typické kiivky prib&hd tahové zkousky pro
ob¢ série vzorkd Ti6Al4V, zatéZovanych az do pretrZeni.
Z grafti pro zatizeni do lomu je ziejmé, Ze se trovei
plasticity, a tedy i deforma¢ni chovani obou materidld,
1isi. Vzorek s rovnoosou mikrostrukturou (a+f) vykazoval
vétsi prodlouzeni (gr= 13,6 %) ve srovnani se vzorkem
SLM s martenzitickou strukturou (e; = 7,2 %).

Z tabulky 1 je rovnéZ patrné sniZeni Youngova modulu
017 % (z 115 na 95 GPa) vlivem pritomné pérovitosti,
kterd vznika b&hem procesu SLM v objemu vzorku. Vy$si
elasticita materidlu po SLM maZze byt prosp&$na pro
lékarské aplikace, nicméné =zatim neni dostate¢ns
prozkoumén vliv morfologie a cetnosti pérovitosti na
tinavové a korozni chovani pro tento typ mikrostruktury.

Zjevné rozdily v lomovych plochach vzorki zkouSenych
tahem spocivaly v charakteru jamek a smykovych ploch
(obr.6 a 7). Tvarné poruseni s hlubokymi dilky je
charakteristické pro stfedovou ¢&dst lomové plochy
u kovanych vzorku, kde existujici dutiny odpovidaji
kieh¢i fazi o, zatimco na okraji vzorku byla pozorovana
pfechodovéd oblast mezi taZnym a smykovym lomem
(obr. 6a a 6b).

V nekterych oblastech lomid SLM vzorkil byly pozo-
rovany dutiny s neroztavenymi ¢asticemi prasku (obr. 7b
a 7c). Meglké prohlubng s prasknutymi jehlicemi
martenzitu obklopenymi tvarnou B fazi na lomovych
plochdch SLM vzorka (obr. 7d) odpovidaji kieh¢imu typu
poruseni.

Z fraktografického pozorovéni je ziejmé, Ze vady vzeslé
ze SLM procesu byly v mikroskopickém métitku hnacim
faktorem pro iniciaci trhliny. Kromé toho se pii zatiZeni
koncentrovalo napéti také v okoli péri (obr.3a a 7a),
zejména pokud se vyskytovaly na povrchu vzorkd, kde
tak predstavovaly nezadouci vruby. Slitina Ti6Al4V
vykazuje obecné ve srovnani s austenitickymi ocelemi
nizsi plasticitu, ale proces SLM mize v disledku vyskytu
zbytkového napéti, pdrovitosti a metastabilnich fazi
vrychle ochlazené mikrostruktufe ptispivat k dalSimu
zvySovéani koncentrace nap&ti a k poklesu plastickych
vlastnosti.
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Obr. 6 Charakter lomovych ploch kovanych vzorki Ti6Al4V po tahové zkouSce: a) tvarné poruseni ve sttedové ¢asti lomu; b) detail jamek
a dutin souvisejicich s kiehéi fazi o; c) prechod tvarného a smykového poruseni materidlu na okraji vzorku; d) detail hlubokych jamek

a smykovych faset v prechodové oblasti
Fig.6 SEM fractography of tensile tested Ti6Al4V specimens produced by forging: a) ductile failure in central part of fracture surface;
b) detail of dimples and voids related with more brittle o phase; c) transition of ductile and shear fracture at the specimen edge;
d) detailed deep dimples and shear facets at the transition area

#

Obr. 7 Charakter lomovych ploch u SLM vzorkii Ti6A14V po tahové zkou3ce: a) smykovy lom s péry na okraji vzorku; b) detail velmi mélkych
jamek a pdrii na smykovém lomu; c) detail ¢astice nepietaveného prasku; d) detail martenzitu a péru

Fig. 7 SEM fractography of tensile tested Ti6Al4V specimens prepared by SLM method: a) shear fracture with pores at specimen edge;
b) detail of very shallow dimples and pores on shear surface; c) detail of powder particle not re-melted; d) detail of martensite and pore
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Na zdklad¢ vysledkti studia mechanickych vlastnosti
v tahu, mikrostruktury a fraktografické analyzy vzorkd
Ti6Al4V piipravenych z kovanych ty¢i a selektivnim
laserovym tavenim je mozné vyvodit nasledujici zaveéry:
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Tato prdce byla zpracovana v ramci projekti; FV40306 , Vyvoj
novych implantati pro regulaci ristu doini koncetiny ve steril-
nim provedeni”, za podpory ministerstva primyslu a obchodu

Svaz pramyslu si urdil priority na rok 2020

Svaz pramyslu a dopravy CR méd nové programové prohldSeni na rok 2020. Schvalili ho delegati listopadové
valné hromady, kterou hostily v listopadu 2019 Ttinecké Zelezarny. ,, Vysledky HDP tomu zatim nenasvéd¢uji, ale pro
oceldFe je tato doba tzka. Evropa si klade piehnané cile, chce byt uhlikové neutralni, Na svétovych emisich se ale
podili jen 9 procenty. Dopad na priimysl miize byt velky. EU ani nebrdni dovozu oceldiskych vyrobkii s vysokou
uhlikovou stopou, i kdyZ na to ndstroje md, “ zminil pti pfivitani delegdtl jedno z témat programového prohldSeni Jan
Czudek, generdlni feditel Ttineckych Zelezaren a viceprezident Svazu pramyslu.

Programové prohldseni obsahuje prioritni témata, jimiz by se méla zabyvat vldda, a stfednédobé cile, které zajisti
dlouhodobou konkurenceschopnost ¢eského pramyslu. Dosazeni klimatické neutrality je jednim z nich. Svaz primyslu
nicméné zdlraziiuje, Ze politicka opatieni ke snizovani emisi je nutné uskute¢iiovat raciondlné s ohledem na zachovani
dlouhodobé a udrzitelné konkurenceschopnosti evropského primyslu a socioekonomické stability. Zaroveri ptipomina,
Ze je tieba hledat globdlni feseni klimatickych zmé&n. Moderni vyrobu oceli a ocelédtskych vyrobka si mohli prohlédnout
i delegati valné hromady. Dvé dopoledni exkurze je zavedly do provozu kontinualniho vélcovani dratu. Na
né&kolikasetmetrové valcovaci trati se drat prohdni rychlosti vice nez 400 kilometrd za hodinu. Parametry vyroby hlida
fada senzort, které preddvaji informace do velina, kde celou vyrobu #idi jen dva operatofi.

Budoucnost zemé je vzdélanost

V programovém prohldSeni na rok 2020 se Svaz primyslu soustied’uje na t¥inact oblasti. , Kliovd pro budoucnost
zemé je vzdélanost. Ta rozhode o tom, Ze nebudeme zemi levné prdce, ale posuneme se v produktivité prdace diky
novym technologiim a digitalizaci, “ uvedl na valné hromadg jedno z témat prezident Svazu priimyslu Jaroslav Hanak.
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