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Sazetak

Dentalne Co-Cr legure se uglavnom proizvode tradicionalnim postupcima lijevanja i kovanja
dok se u posljednji desetak godine sve ucestalije koristi tehnologija selektivnoga laserskoga
taljenja. Selektivnim laserskim taljenjem se mogu proizvoditi konstrukcije fiksnoprotetskih
nadomjestaka individualno prilagodeni svakom pacijentu koji posjeduju poboljSana svojstva i
mogucnost proizvodnje tankih stijenki §to doprinosi smanjenju mase i opterecenja na Celjusti.
Promjenom parametara selektivnoga laserskoga taljenja znacajno se utjeCe na strukturu
proizvedenog materijala, a time i na njegova svojstva $to se je proucilo u ovom doktorskom

radu.

U ovom doktorskom radu je ispitan utjecaj glavnih parametara SLM-a: snage lasera, brzine
skeniranja i temperature predgrijavanja radne podloge na strukturu i svojstva dentalne legure
EOS CoCr SP2. Centralno-kompozitnim planom pokusa definirano je 17 kombinacija
parametra pomoc¢u kojih su se SLM postupkom proizveli uzorci Co-Cr legure za analizu
mikrostrukture 1 ispitivanje mehanickih svojstava. Svi uzorci su analizirani pomocu svjetlosne
i elektronske mikroskopije ¢ime su odredeni kvalitativni i kvantitativni mikrostrukturni
parametri te postojanje poroziteta, uklju¢ina, pukotina i drugih gresaka u mikrostrukturi. EDS
analizom je provedena analiza kemijskog sastava materijala dok je XRD i EBSD metodama
odredena prisutnost pojedinih mikrostrukturnih faza i provedena analiza kristalografske
orijentacije pojedinih zrna. Provedeno je staticko vla¢no ispitivanje za odredivanje
konvencionalne granice razvlaCenja i istezanja, ispitivanje udarnog rada loma za odredivanje
zilavosti 1 ispitivanje savijanja u tri toCke za odredivanje savojne ¢vrstoce. Rezultati dobiveni
mehani¢kim ispitivanjima su statisticki obradeni te su modelirane odzivne povrSine i
matematicki modeli pomocu kojih se utvrdila zna¢ajnost pojedinih parametara na ispitivana
svojstva. Odredeni su optimalni parametri za dobivanje maksimalnih vrijednosti pojedinog
svojstva i provedena je validacija optimalnih parametara za dobivanje maksimalnih vrijednosti
zilavosti. Na temelju provedenih analiza i mehanickih ispitivanja dani su zakljucci i prijedlog

buducih smjerova istrazivanja dentalnih Co-Cr legura.

Kljucne rijeci: dentalne Co-Cr legure, mehanicka svojstva, mikrostruktura, parametri prerade,

selektivno lasersko taljenje



Extended summary

Cobalt-chromium (Co-Cr) alloys are most often used in the production of metal parts of
prosthetic replacements for fixed dental prostheses such as crowns and bridges and various
orthopaedic implants because they possess an excellent combination of mechanical properties,
wear and corrosion resistance combined with good biocompatibility. Traditional methods of
casting and milling supported by computer systems (CAD-CAM) with subsequent processing
(heat treatment, grinding, etc.) are used in production of fixed prosthetic replacements.
Additive technologies, especially selective laser melting (SLM), have been trying to overcome
the shortcomings of traditional production processes in the last few years. Therefore, today
there are large investments in the development of technologies and devices for additive
manufacturing intended specifically to produce dental parts, and devices for additive
manufacturing using SLM. The SLM process is complex because it contains many parameters

that affect the structure and properties of the consolidated material.

The main purpose of this scientific research was to determine the influence of SLM parameters
on the structure and properties of the EOS CoCr SP2 dental alloy. The research aims to
contribute to the understanding of the influence of the parameters of the SLM procedure on the
structure and properties of the dental Co-Cr alloy and the following hypotheses are assumed:

Through laboratory tests and material characterization is possible to determine the changes and
connection of the structure and properties of the dental Co-Cr alloy depending on the used
parameters of the SLM procedure by applying the central composite design. It is possible to
quantify the significance of the parameters of the SLM procedure on the structure and

properties of the dental Co-Cr alloy, the magnitude of their action and interaction.
The research conducted in this doctoral thesis is described in eight chapters.

The influence of certain input parameters of SLM on the structure and properties of
consolidated dental Co-Cr alloys and their interaction is an important area for research, which

includes methods of modern scientific research work.

The preparation of the research includes the definition of all scientific research elements
necessary for the successful implementation of the experiment. Primarily, it refers to the type
and composition of the powder material from which the samples were made, the definition and
characterization of the structure that was carried out and provided information on the

relationship between structure and properties. Special emphasis is placed on the definition and

v



selection of standards for the testing of manufactured samples by SLM, and the types of

laboratory tests, shapes, and dimensions of the samples were defined.

The number of samples for testing was determined by applying a central composite design,
which developed a model that describes the process if the studied factors affect the process,
and if the results of the test were of acceptable accuracy and precision. A centrally composite
design was applied to obtain as much information as possible about the installed system with

minimal costs.

The experimental part of the work includes the production of samples on the SLM device of
the German manufacturer Aconity 3D GmbH, AconityMINI with complete freedom of access
to all production parameters. The most significant input parameters of SLM that are varied are

laser beam power, scanning speed, and base plate preheating temperature.

Two groups of samples were made: one for testing the mechanical properties, and the other for
structure characterization. Characterization of the structure was done in the laboratories of the
Faculty of Mechanical Engineering and Naval Architecture in Zagreb and the Institute of Metal
Materials and Technology in Ljubljana. The characterization also included metallographic
preparation of samples and macro and microstructure analysis. These analyses include light
and electron microscopy, which determined qualitative and quantitative microstructural
parameters and the possible existence of porosity, inclusions, cracks, or other defects in the
structure. Using other modern methods of characterizing the structure of the material,
specifically Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) or Wavelength-Dispersive Spectroscopy
(WDS) analysis, Electron Backscatter Diffraction (EBSD) method, a microanalysis of the
chemical composition of the material and an analysis of the crystallographic orientation was
carried out. Testing of other properties of the consolidated Co-Cr alloy is focused on properties
important for dental applications, which include static tensile tests to determine conventional
yield strength Rpo2 and elongation ¢, impact fracture tests to determine toughness KV,, and

three-point bending tests to determine flexural strength Rps.

Analyses of the obtained results determined the significance of the variable factors on the tested
properties for which a central composite design was applied. The significance of the
contribution of individual variables was determined as well as their mutual influence. A special
emphasis in the analysis of the results is on determining the correlation of the production
parameters with the obtained properties of the tested samples. The conclusions are qualitative
and quantitative forms, for which available software packages were used.



The scientific research in this doctoral thesis has resulted in scientific contributions that can be

confirmed based on the obtained results:

« The influence of certain SLM parameters on changes in the structure and properties of the

used Co-Cr alloy was determined.

» SLM parameters were selected for the production of a dental Co-Cr alloy with improved
properties compared to conventionally produced alloys.

Directions for future research are also suggested.

Keywords: dental Co-Cr alloys, mechanical properties, microstructure, production parameters,
selective laser melting
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Dalibor Vidersc¢ak Doktorski rad

1. UVOD

Aditivna proizvodnja (engl. Additive Manufacturing - AM) obuhvaca postupke brze izrade
tvorevina, a prema ASTM F2792-12 definirana je kao ,,proces proizvodnje materijala sloj po
sloj iz 3D racunalnog modela“ te su u danaSnje vrijeme tehnoloske grane s najveéim
istrazivackim ulaganjima jer omogucuju potpunu konstrukcijsku slobodu, individualizirani
pristup svakom proizvodu, izradu proizvoda uz znatno smanjenje otpadnog materijala,
mogucnost jednostavne izrade kompleksnih geometrija kao i brzu izradu modela i proizvoda
[1, 2]. Zbog navedenih Cinjenica aditivna proizvodnja danas je prihvacena kao tehnolosko
rjeSenje za konstrukciju i proizvodnju visoko ucinkovitih dijelova za zrakoplovnu,
automobilsku, energetsku te medicinsku primjenu. Aditivne tehnologije se intenzivno razvijaju
posljednjih 20-ak godina te se smatraju idealnom tehnologijom za proizvodnju biomaterijala
jer znacajno smanjuju troskove proizvodnje, a istovremeno mogu zadovoljiti stroge zahtjeve

postavljene na medicinske proizvode [3-5].

Biomaterijal je definiran kao ,,bilo koja tvar (osim lijeka), sintetickog ili prirodnog porijekla,
koja se moze upotrijebiti kao sustav ili dio sustava koji tretira, povecava ili zamjenjuje bilo koje
tkivo, organ ili funkciju tijela, a posebno materijal koji je pogodan za uporabu u kontaktu sa
zivim tkivom® [6,7]. Metalni materijali poput nehrdajuc¢eg celika, Co-Cr legura, tantala,
magnezija te titanija i njihovih legura se upotrebljavaju u biomedicinske svrhe zbog njihovih
izvanrednih kombinacija mehanic¢kih svojstava i biokompatibilnosti. U vecini slucajeva ti
materijali se proizvode tradicionalnim postupcima lijevanja i naknadno toplinski obraduju zbog
poboljsanja pojedinih svojstava, ali se danas sve ucestalije upotrebljavaju aditivni postupci
selektivnog laserskog taljenja (engl. Selective Laser Melting — SLM) zbog ekonomskih i
tehnoloskih razloga [2,3,8]. U odnosu na tradicionalne postupke proizvodnje dentalnih legura,
postupkom SLM-a je moguce posti¢i vise vrijednosti vlaéne ¢vrstoc¢e (Rm), Zilavosti (KVa),
konvencionalne granice razvlacenja (Rpo,2), istezanja (¢) i tvrdoc¢e (HV). Dodatno, mijenjanjem
ulaznih parametara SLM uredaja mogu se kontrolirati fazne transformacije unutar materijala,
odnosno moze se dizajnirati zeljeni udio pojedinih faza $to rezultira promjenama i ostalih

svojstava npr. antikorozivnost i slicno [1,9,10].

Postupak SLM-a je vrlo kompleksan jer sadrzi vise desetaka parametara kojima se utje¢e na
strukturu i svojstva konsolidiranog materijala. Kompleksnost tog postupka se povecava
promjenama kemijskog sastava prahova jer razliCiti sastavi ulaznih sirovina zahtijevaju
drugacije parametre prerade prilagodene samom materijalu, a Sto predstavlja veliko neistrazeno

podrucje [11,12]. Dodatno intenzivna izmjena toplinskih tokova u materijalu kod postupka
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SLM-a uzrokuje velika zaostala naprezanja koja znacajno utje¢u na eksploatacijska svojstva i
zahtijevaju neki od oblika naknadne toplinske obrade §to dodatno komplicira optimizaciju

postupka proizvodnje [13].

Primjena AM tehnologija je posebno interesantna na podrucju stomatologije zbog moguénosti
izrade dentalnih nadomjestaka prilagodenih anatomiji samih pacijenata uz puno jednostavniji i
brzi postupak proizvodnje. Najveci potencijal primjene tih tehnologija je u fiksnoj protetici u
izradi individualiziranih suprastruktura dentalnih implantata (bataljaka) te metalnih dijelova
protetskih nadomjestaka kao §to su krunice i mostovi [12,14]. Stoga su danas prisutna velika
ulaganja u razvoj tehnologija i uredaja za aditivnu proizvodnju namijenjenih specijalno za
primjenu u dentalnoj medicini. Tu dominiraju uredaji za aditivnu proizvodnju metalnih dijelova
postupkom SLM-a pri ¢emu se upotrebljavaju prahovi metala ve¢ dokazanih u dentalnoj
primjeni kao $to su austenitni nehrdajuci éelik, titanij i Co-Cr legure [15]. Osim o polaznoj
sirovini eksploatacijska svojstva i dimenzijska to¢nost tako proizvedenih dentalnih konstrukcija
znacajno ovise o ulaznim parametrima prerade postupka SLM-a i njihovoj interakciji [16].
Medutim, s obzirom da je primjena tog postupka u stomatologiji relativno novo podrucje
utjecaji tih parametara na strukturu i svojstva dentalnih legura nisu dovoljno istrazeni i predmet
su intenzivnih istrazivanja [17]. Dosadasnji rezultati istrazivanja pokazuju individualni utjecaj
parametara prerade na neka svojstva SLM proizvedenih metalnih legura pa je tako ustanovljeno
da povisenjem brzine skeniranja v pada relativna gusto¢a konsolidiranog materijala p, ali s
poviSenjem snage lasera (P) taj pad vrijednosti gustoée je nizi [2,5,8]. Povisenjem snage
laserske zrake raste konvencionalna granica razvlacenja (Rpo2), S time da je to poviSenje

izraZenije kod nizih brzina skeniranja v [18].

Objavljeni rezultati se uglavnom odnose na istrazivanja provedena na ispitnim uzorcima od
nehrdajuceg Celika i titanija proizvedenih postupkom SLM-a, dok rezultata istraZivanja za
materijale Co-Cr ima relativno malo u odnosu na ostale metale koji se upotrebljavaju u
biomedicini. Razlog tome su kompleksne strukturne transformacije tih legura pri
neravnoteznim promjenama stanja kada nastaju razlicite kristalne strukture tj. FCC (yrcc) i HCP
(eHcp) kristalne resetke koje posjeduju razli¢ita mehanicka svojstva i utjeCu na konaéna svojstva

dobivenog materijala [15,19,20].

1.1. Pregled dosadas$njih istrazivanja
Kobalt-krom (Co-Cr) legure se najces¢e upotrebljavaju za proizvodnju metalnih dijelova

protetskih nadomjestaka u dentalnoj medicini i za razlicite ortopedske implantate jer posjeduju
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odli¢an spoj mehanickih svojstava, otpornosti na troSenje i postojanost koroziji u kombinaciji
s dobrom biokompatibilnoséu [21]. Co-Cr legure pokazuju najbolja svojstva za proizvodnju
metal-keramic¢kih nadomjestaka s glediSta cijene, svojstava, biokompatibilnosti i klini¢kih
zahtjeva [11,17]. Najces¢e se za proizvodnju fiksnoprotetskih nadomjestaka primjenjuju
tradicionalne metode lijevanja i glodanja potpomognuti ra¢unalnim sustavima (CAD — CAM)
uz naknadnu obradu (toplinska obrada, brusenje i sl.) [5,22]. Aditivne tehnologije, pogotovo
SLM, u posljednjih nekoliko godina pokuSavaju premostiti nedostatke tradicionalnih
tehnologija proizvodnje [23]. SLM je postupak u kojem se nanosi sloj po sloj metalnog praha
koji se tali i spaja pomocu laserske zrake §to omogucuje proizvodnju personaliziranih proizvoda
slozene geometrije u veoma kratkom vremenu. Proces selektivnog laserskog taljenja
karakterizira veliki unos topline i nekontrolirano ohladivanje rastaljenih slojeva $to utjee na
fazne transformacije u mikrostrukturi i u konaénici na dobivena svojstva. Proizvodni parametri
selektivnog laserskog taljenja kao S$to su snaga laserske zrake, razmak medu rastaljenim
zonama, debljina sloja, strategija skeniranja lasera te promjer laserske zrake mogu utjecati na

dobivenu mikrostrukturu i mehanicka svojstva [24,25].

Promjer laserske zrake i1 snaga lasera mogu utjecati na nekontrolirano nastajanje ¢estica tijekom
procesa taljenja prilikom prolaska laserske zrake [26]. Takva pojava utjee na anizotropiju i
heterogenost proizvedenog metalnog dijela [27]. Vazno je spomenuti da je vaZan parametar pri
proizvodnji zastitna atmosfera tijekom SLM-a. Apsorpcija atmosferskih plinova tijekom
procesa taljenja moze Se negativno odraziti na mehanicka svojstva materijala. Inertni plin ili
vakuumska atmosfera Cesto se koristi tijekom procesa SLM-a, ali proces u vakuumskoj
atmosferi moze uzrokovati povecano isparavanje ne€istoca i same taljevine metala, §to moze
dovesti do heterogenosti kemijskog sastava [2,8]. Strategija skeniranja lasera je vazan
parametar proizvodnje, a najéeSce se upotrebljavaju dvosmjerne, zmijolike ili konturne tehnike
skeniranje. Strategije skeniranja lasera utjeCu na teksturu kristalnog zrna zbog razlika u
toplinskom gradijentu [28]. Kristalografska tekstura uglavnom doprinosi anizotropiji materijala
[15]. Strategije skeniranja lasera osim §to utjecu na kristalografsku teksturu mogu utjecati i na
stvaranje razli¢itih oblika zrna na razli¢itim slojevima proizvoda $to utjee na anizotropiju i

heterogenost metalnih materijala [29,30].

Co-Cr legure sadrze 53 % - 67 % Co, 25 % - 32 % Cr, 2 % - 6 % Mo i legirne elemente kao $to
su W, Si, Al i ostalo [17,31]. Mikrostruktura dentalne Co-Cr legure se sastoji od visoko
temperaturne yrcc faze s karbidima koja se postize pravilnim legiranjem dok je pri sobnoj

temperaturi prisutna excp faza [32]. yrcc faza doprinosi duktilnosti dok eqcp faza doprinosi
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otpornosti na trosenje i koroziju [15,33,34]. Opcenito, svojstva dentalnih Co-Cr legura ovise
najvise 0 yrcc - encp omjeru (FCC — HCP), ali i o udjelu ugljika i s njime povezane koli¢ine i
raspodjele karbidne faze [35] M23Cs, M7C3, MsC, MC (M predstavlja metalni element) koji su

i nositelji primarnog o¢vrsnuca legure (¢vrsta otopina i intermetalni spoj) [20,36—-38].

Dentalne Co-Cr legure proizvedene pomocu postupka SLM-a posjeduju vecu postojanost na
koroziju u usporedbi s lijevanim Co-Cr legurama S$to je posljedica stvaranja sitnozrnate
mikrostrukture tijekom vrlo brzog skrucivanja [39-41]. Optimizacija parametara proizvodnje
kao Sto su brzina skeniranja (v), snage laserske zrake (P), strategija skeniranja i dr., vrlo je
vazna za proizvodnju Co-Cr dentalne legure jer direktno utje¢u na njegovu mikrostrukturu i
dobivena svojstva [42]. Istrazivanja su takoder pokazala kako porastom temperature
predgrijavanja radne podloge (komore) rastu vrijednosti modula elasti¢nosti (E),
konvencionalne granice razvlacenja (Rpo2), vlacne ¢vrstoce (Rm) i istezanja (g), a smanjuje se

utjecaj zaostalih toplinskih naprezanja [43,44].

Proizvodnjom dentalnih Co-Cr legura postupkom SLM-a se mogu posti¢i veée vrijednosti
mehanickih svojstava u odnosu na lijevanje [45]. Zbog anizotropije materijala i specificne
strukture, vrijednosti granice te¢enja (Re), vlacne ¢vrstoce (Rm) I istezanja (e) su vise nego kod
lijevanih dentalnih Co-Cr legura, a ujedno zadovoljavaju kriterij tipa 5 prema normi HRN EN
ISO 22674:2016 [46,47].

Utvrdena je znacajna razlika u mikrostrukturi a time i mehanickim svojstvima dentalnih Co-Cr
legura u ovisnosti o tehnologiji njihovog dobivanja: lijevanjem, glodanjem i selektivnim
laserskim taljenjem - SLM [23]. Dentalne Co-Cr legure proizvedene postupkom SLM-a
posjeduju najbolja mehanicka svojstva, a zatim slijede proizvodi dobiveni glodanjem te

lijevanjem [48,49].

Usporedba dijagrama naprezanje - istezanje za razlicite tehnologije proizvodnje dentalnih Co-

Cr legura je prikazana na slici 1.
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1400 p=
L Lijevano Glodano SLM

1200 =

1000 p=

800 =

o, N/mm?

600 p=

400 =

200 -

g %
Slika 1. Dijagram vlacnog naprezanja — istezanja za lijevane, glodane i SLM proizvedene dentalne
Co-Cr legure [9]
Istrazivanja utjecaja debljine nanesenog sloja praha na staticka i dinamicka svojstva Co-Cr
legura proizvedenih postupkom SLM-a su otkrila da pove¢anjem debljine sloja za 50 % (npr. s
30 um na 60 um) dolazi do ubrzavanja procesa proizvodnje do 50 % bez utjecaja na dobivenu

geometriju te nisu otkrivene znacajne razlike u dinamickoj izdrzljivosti [26,50,51].

Parametri prerade postupka SLM-a takoder imaju veliki utjecaj na hrapavost povrsine koja ima
veliki utjecaj na ¢vrsto¢u vezivanja metala i keramike kod proizvodnje metal-keramickih
zubnih nadomjestaka (engl. Porcelain Fused to Metal Restorations — PFM) [52-54]. Cvrsto¢a
spoja keramike s metalom proizvedenim postupkom SLM-a je visa u odnosu na metale

proizvedene tradicionalnim postupcima proizvodnje [55].

Danas je na trzi$tu prisutan velik broj proizvodaca uredaja za SLM izradu dentalnih Co-Cr
legura od kojih svaki proizvodi i svoj Co-Cr prah. Kako bi se stekao uvid o strukturi i svojstvima
Co-Cr izradaka proizvedenih postupkom SLM-a koji su dostupni na trzistu provedene su
laboratorijske analize i usporedbe strukture i svojstava tiskanog materijala od nekoliko
najpoznatijih proizvodaca. Pri tome su u izradi ispitnih uzoraka upotrebljavani prahovi svakog
proizvodaca kao i preporuceni parametri prerade SLM-a. Istrazivanje je pokazalo da, iako su
ISpitni uzorci izradeni od istog polaznog materijala, istim postupkom i s preporucenim

parametrima prerade, postoje velike razlike u mikrostrukturi dobivenih ispitnih uzoraka te
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znacajna rasipanja vrijednosti mehanickih svojstava konsolidiranog materijala (vlacna i savojna
¢vrstoca, istezanje i zilavost). Rasipanja rezultata nisu uo¢ena samo izmedu ispitnih uzoraka
izradenih na razli¢itim SLM uredajima, ve¢ 1 izmedu uzoraka razli¢itih Sarzi na istom stroju.
Dobiveni rezultati namecu zakljucak da je u samoj proizvodnji Co-Cr legura postupkom SLM-
a utjecaj pojedinih parametara prerade toliko velik da znacajno utjeCe na kvalitetu dobivenog

proizvoda.

Povezanost glavnih tehnoloskih parametara SLM proizvodnje sa strukturom i Svojstvima
proizvoda i njihova interakcija je velikim dijelom nepoznato podrucje i predstavlja veliki
znanstveno-istrazivacki potencijal, gdje rezultati istrazivanja mogu doprinijeti optimizaciji

strukture i svojstava dentalnih Co-Cr legura.

1.2. Cilj rada i hipoteze istraZivanja
Cilj istrazivanja je doprinijeti razumijevanju utjecaja parametara postupkom SLM-a na

strukturu i svojstva dentalne Co-Cr legure. Pretpostavljene su hipoteze:

1. Laboratorijskim ispitivanjima i karakterizacijom materijala moguce je utvrditi promjene i
povezanost strukture i svojstva dentalne Co-Cr legure u ovisnosti o parametrima prerade

postupkom SLM-a.

2. Primjenom centralno-kompozitnog plana pokusa moguce je kvantificirati znacajnost
parametara prerade postupka SLM-a na strukturu i svojstva dentalne Co-Cr legure, veli¢ine

njihovog djelovanja i interakciju.

1.3. Plan istraZivanja, metodologija rada i znanstveni doprinos

SLM proizvodnja dentalnih Co-Cr legura je relativno novo podruéje proizvodnog strojarstva,
velikim dijelom nepoznato i s malo dostupnih informacija. Utjecaj pojedinih ulaznih
parametara prerade tog postupka na strukturu i svojstva konsolidiranih dentalnih Co-Cr legura
1 njihova interakcija predstavlja vazno podrucje za istrazivanje, a koje ukljuuje metode

znanstveno istrazivackog rada.

Istrazivanje se sastoji od pripreme istrazivanja, eksperimentalnog dijela s laboratorijskim

ispitivanjima, te analize i diskusije dobivenih rezultata.

Pripremom istrazivanja je obuhvaceno definiranje svih znanstveno-istrazivackih elemenata
nuznih za uspje$no provodenje eksperimenta. Prvenstveno se to odnosi na vrstu i sastav

polaznog materijala (praha) od kojeg su ispitni uzorci izradeni. Poseban naglasak dan je na
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definiranju i izboru normi za ispitivanje izradenih ispitnih uzoraka postupkom SLM-a te su

definirane vrste laboratorijskih ispitivanja, oblik i dimenzije ispitnih uzoraka.

Broj ispitnih uzoraka za ispitivanje odreden je primjenom centralno-kompozitnog plana pokusa
kojim je moguce razviti model koji opisuje proces ako proucavani faktori utjecu na proces te
ukoliko su pokusom dobiveni rezultati prihvatljive to¢nosti i preciznosti. Taj plan pripada
skupini planova pokusa viSega reda, tzv. metoda odzivne povrSine i obuhvaca skup statistickih
1 matematickih modela koje se primjenjuju za razvoj, poboljSanje i optimiranje procesa. U
slucaju potpunog faktorskog pokusa u ovom istrazivanju bilo bi potrebno 27 stanja pokusa, ali
primjenom centralno-kompozitnog plana pokusa za tri faktora, broj izvedenih stanja pokusa
smanjen je na 17, bez znacajnijeg utjecaja na kvalitetu dobivenih rezultata [56,57]. Centralno
kompozitni plan pokusa primijenjen je u cilju dobivanja $to vise informacija o postavljenom
sustavu uz minimalne troskove. Primjenom opisanog plana svaki faktor variran je na 5 razina,
ali se ne provode sve kombinacije razina. Centralna toc¢ka plana pokusa daje informaciju o

nelinearnosti u odzivu, dok aksijalne tocke daju procjene parametara drugog reda.

Eksperimentalni dio rada obuhvaca izradu ispitnih uzoraka na SLM uredaju njemackog
proizvodaca Aconity 3D GmbH, AconityMINI potpune slobode pristupa svim parametrima
prerade [58]. Osnovne karakteristike uredaja su prilagodljiva radna podloga promjera ¢ = 100
mm — 140 mm, maksimalna snaga lasera P = 400 W, moguc¢nost predgrijavanja radne podloge
do $, = 800 °C, maksimalna brzina skeniranja v = 12000 mm/s, debljina sloja do minimalno

t = 10 um, inertna atmosfera argona ili dusika do 6 bar (0,6 MPa).

Najznacajniji ulazni parametri prerade SLM-a koji se mijenjaju su: snaga laserske zrake, brzina

skeniranja , temperatura predgrijavanja radne podloge.

Izradene su dvije grupe ispitnih uzoraka: jedna grupa za ispitivanje mehanickih svojstava, a
druga za karakterizaciju strukture. Karakterizacija strukture je provedena u laboratorijima FSB-

ai IMT-a i ukljucivala je metalografsku pripremu uzoraka te analizu makro i mikrostrukture.

Te analize ukljucuju svjetlosnu i elektronsku mikroskopiju ¢ime su odredeni kvalitativni i
kvantitativni mikrostrukturni parametri te eventualno postojanje poroziteta, ukljucina, pukotina
ili drugih greSaka u strukturi. Upotrebom ostalih suvremenih metoda karakterizacije strukture
materijala, konkretno EDS (engl. Energy Dispersive Spectroscopy) odnosno WDS
(engl. Wavelength-dispersive Spectroscopy) analize, EBSD (engl. Electron Backscatter
Diffraction — EBSD) metodom je provedena mikroanaliza kemijskog sastava materijala te
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analiza kristalografske orijentacije pojedinih zrna. Ispitivanje ostalih svojstava konsolidirane
Co-Cr legure je usmjereno na svojstva vazna za dentalnu primjenu koja ukljucuju staticko

vla¢no ispitivanje, savijanje u tri to¢ke, zilavost i tvrdocu.

Analizom rezultata dobivenih ispitivanjima odredena je znacajnost varijabilnih faktora na
ispitivana svojstva za $to je primijenjen centralno kompozitni plan pokusa. Pritom ¢e se utvrditi
znacajnost doprinosa pojedinih varijabli, te utvrditi njihov medusobni utjecaj. Poseban naglasak
u analizi rezultata je na utvrdivanju korelacije parametara proizvodnje s dobivenim svojstvima.
Zakljuccei su kvalitativnog i kvantitativnog karaktera za $to su kori$teni dostupni programski

paketi.

Ispitivanja su provedena u laboratorijima Sveucilista u Zagrebu, Fakulteta strojarstva i

brodogradnje i InStituta za kovinske materiale in tehnologije u Ljubljani.
Ocekivani znanstveni doprinos predloZenog istrazivanja sastoji od sljede¢ih doprinosa:

1. Odredivanje utjecaja parametara prerade selektivnoga laserskoga taljenja na promjene

strukture i svojstva dentalne Co-Cr legure.

2. Odabir parametara prerade selektivnoga laserskoga taljenja za izradu dentalne Co-Cr

legure poboljsanih svojstva u odnosu na konvencionalno proizvedene legure.
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2. ADITIVNA PROIZVODNJA METALA

Aditivna proizvodnja metala upotrebljava se za proizvodnju dijelova kompleksne geometrije
direktno iz 3D CAD modela. Metalni prah se nanosi uzastopno na radnu podlogu u obliku
slojeva unaprijed odredene debljine te naknadnim taljenjem snagom laserske zrake se skrucuje

(konsolidira) dok ne poprimi unaprijed definirani oblik [59] (slika 2).

Laserska zraka

\

Sloj metalnog praha
Radna podloga

Prvi sloj n-ti sloj Konacni proizvod

Slika 2. Koraci aditivhe proizvodnje [60]
Aditivna proizvodnja se primjenjuje u svim granama industrije, posebno u automobilskoj,
zrakoplovnoj i biomedicinskoj industriji naj¢esce za izradu proizvoda kompleksne geometrije
individualiziranog pristupa i oblika uz minimalan otpadni materijal [13]. Aditivna proizvodnja
novih materijala se svakodnevno razvija posebno na podru¢ju metala. Posljedica toga je da se
trzi$na vrijednost aditivnih tehnologija iz godine u godinu povecava dok se cijena po jedinici

volumena smanjuje kao §to je prikazano na slici 3.

3,1

2,2

1,1

Cijena, €/cm?
o

TrZisna vrijednost, milijarda Eura

2008 2010 2012 2013 2016 2018 2023 2013 2016 2018 2023
a) b)

Slika 3. Prikaz: a) trzina vrijednosti AM tehnologija kroz godine, b) cijene AM proizvodnje po jedinici
volumena [61]

Aditivna proizvodnja metala je promijenila i nadopunila tradicionalne postupke proizvodnje

kao Sto su lijevanje i glodanje te svakim danom povecava potencijal u proizvodnji metalnih
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dijelova zbog mogucnosti izrade kompleksnih geometrija uz minimalni otpadni materijal [62].
Vrsta aditivnog postupka, parametri prerade i karakteristike upotrijebljenog metalnog praha
utje¢u na konacni proizvod u pogledu mehanickih svojstava i zavr$ne obrade [63]. Na slici 4
prikazana je usporedba ovisnosti cijene proizvoda o veli¢ini serije te sloZenosti geometrije,
aditivne proizvodnje i konvencionalnih proizvodnih tehnologija. Kod malih serija cijena po
komadu kod konvencionalne proizvodnje je vrlo visoka, a cijena kod aditivne proizvodnje je
konstantna te postoji prijelomna tocka kod koje dolazi do isplativosti upotrebe jedne od
tehnologija. Sto je sloZenost geometrije veca to je cijena po komadu kod konvencionalnih
postupaka veca dok aditivne tehnologije dolaze do izrazaja kod veoma slozenih geometrija jer

je cijena neovisna o veli¢ini serije i slozenosti geometrije [64,65].

A Konvencionalna proizvodnja
Konvencionalna proizvodnja
Nema dodatnih troskova . }

® proizvodnje malih serija ® Nema dodatnih troskova
£ £ proizvodnje malih serija
£ £
~ y
L] 1]
& 8
5 Aditivna 5 Aditivna

proizvodnja proizvodnja

Velitina serije SloZenost geometrije

a) b)

Slika 4. Usporedba: a) ovisnost cijene o veli€ini serije; b) ovisnost cijene od slozenosti geometrije za
aditivnu proizvodnju i konvencionalni nacin proizvodnje [65]

U aditivnoj proizvodnji metala se upotrebljavaju razlic¢iti metali: aluminij i njegove legure
(AlSi10Mg, AISi7TMg0.6, AISi9Cu3), nikal i njegove legure (HX, IN625, IN718, IN939),
zeljezo i njegove legure (316L, H13, 1.2709), titan i njegove legure (TisAlsV, TA15), kobalt i
njegove legure (CoCr2sMoe), bakar i njegove legure (CuNi2SiCr, CuSnyo) te ostale vrste metala
koje je mogucée proizvesti u praskastom obliku [1]. Posebno je aditivna proizvodnja pogodna
za izradu individualiziranih dijelova za medicinsku i dentalnu primjenu jer ne zahtijeva izradu
kalupa i alata (skracuje vrijeme izrade) nego je dio proizveden direktno iz 3D CAD modela
dobivenog skeniranjem ili modeliranjem [66]. AM proizvodnjom se mogu dizajnirati
mehanicka svojstva i struktura materijala preko ulaznih parametara proizvodnje [67]. Razlika
izmedu konvencionalnih i aditivnih tehnologija je u samom pristupu proizvodnji gdje se kod
konvencionalnih postupaka proizvodnje konacan proizvod dobiva uklanjanjem materijala, dok

se kod aditivne proizvodnje dobiva dodavanjem materijala (slika 5).
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Slika 5. Prikaz razlika pristupa proizvodnji izmedu konvencionalnih i aditivnih tehnologija [62]

Aditivna proizvodnja nadopunjuje, ali i postupno zamjenjuje tradicionalne postupke
proizvodnje zbog cijene, brzine i kvalitete same izrade (slika 3). AM postupci se najcesce
upotrebljavaju za brzu izradu prototipova, proizvodnju rezervnih dijelova, proizvodnju manjih
serija, izradu individualiziranih dijelova vrlo kompleksne geometrije [11,13,14]. U tablici 1 je

prikazana usporedba karakteristika razli¢itih tehnologija proizvodnje.

Tablica 1. Usporedba karakteristika razli¢itih tehnologija proizvodnje [68]

Tehnologija proizvodnje
Karakteristika
Kovanje Glodanje SLM
Vrijeme proizvodnje Visoko Nisko Nisko
Otpadni materijal Visok Visok Niski
Recikliranje otpadnog ) ] ]
. Nisko Visoko Visoko
materijala
Produktivnost Prihvatljivo Prihvatljivo Visoka
SloZenost geometrije Prihvatljivo Prihvatljivo Visoka
Mehanicka svojstva Prihvatljiva Prihvatljiva Poboljsana

11
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Aditivna proizvodnja s primjenom metalnih prahova obuhvac¢a nekoliko vrsta tehnologija (slika

6) [69], gdje su navedeni najéeséi postupci u te tri skupine:

e Spajanje prahova u komori (engl. Powder Bed Fusion — PBF),
e NanoSenje veziva (engl. Binder Jetting — BJ),

e Izravno energijsko taloZenje (engl. Direct Energy Deposition — DED).

Aditivne tehnologije proizvodnje metala

| | l

Spajanje sloja Spajanje sloja Izravno taloZenje
praha vezivom energijom
0,0
S ®
| | | Spajanje | |
Taljenje laserskim  Taljenje snopom Ve:vmm Taljenje laserskim Taljelnjtlitsnopom
snopom elektrona sredstvom snolpom ele |rona
m‘ @ l @
SLM EBM LENS EBM
Selektivno lasersko Taljenje pomocu Izravno taloZenje Taljenje pomocu

taljenje elektronskog snopa metala elektronskog snopa

Slika 6. Podjela najCesc¢ih postupaka aditivnih tehnologija proizvodnje metala [69]

2.1. Postupak selektivnoga laserskoga taljenja

Selektivno lasersko taljenje (slika 7) spada u skupinu tehnologija spajanja prahova u komori
(ISO/ASTM 52900:2015) te je jedna od najraSirenijih postupaka aditivne proizvodnje (AM)
metalnih materijala koja omogucuje izradu dijelova selektivnim taljenjem metalnog praha sloj
po sloj pomocu snage laserske zrake direktno iz 3D CAD modela (STL datoteke) [49]. Postupak
SLM-a pocinje nanoSenjem vrlo tankog sloja metalnog praha najceSée debljine

t =20 um — 100 pum na radnu podlogu (slika 8).

12
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Laserska zraka Q\ Usmjeravajuée
. zrcalo
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Lopatica za nano3enje PO
Metalni prah metalnog praha
. // /

! l ]
! V — \ B |
Komora za dobavu Radna podloga
metalnog praha

Slika 7. Postupak SLM-a [14]

Naneseni metalni prah laserska zraka odredene energije tali po unaprijed definiranoj putanji
(strategijom skeniranja). Radna podloga se zatim spuSta za definiranu visinu (debljinu
nanesenog sloja), nanosi se novi sloj metalnog praha te se postupak ponavlja (slika 8) dok se

ne dobije kona¢na geometrija proizvoda definirana 3D CAD modelom (slika 2).

Metalni prah
Lopatica za nanos$enje praha /

Debljina nanesenog
metalnog praha

Radna podloga

Slika 8. Proces nano$enja prvog sloja SLM procesa proizvodnije [60]
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SLM je veoma sloZena tehnologija koja se definira preko parametara proizvodnje.

Glavni parametri prerade su [70]:

snaga lasera, P, W,

brzina skeniranja, v, mm/s,

debljina sloja, t, pum,

razmak izmedu putanja laserske zrake, h, mm,

temperatura predgrijavanja radne podloge, %, °C.

Ostali parametri prerade koji se definiraju su: strategija skeniranja, atmosfera u komori, vrsta

potporne strukture, smjer gradenja i ostalo. Uz same parametre prerade veoma su vazne

karakteristike metalnog praha (kemijski sastav, raspodjela veli¢ina Cestica, morfologija i

fizikalna svojstva). Prilikom SLM proizvodnje, glavni cilj je proizvesti komponente najvece

gustoce, budu¢i da porozitet, pore, ukljucine i pukotine u strukturi materijala dovode do

smanjenja vrijednosti mehanickih svojstava [17,71,72].

Neke od znacajnijih prednosti primjene SLM-a kao AM postupka su [8,62,73]:

upotreba Sirokog spektra razli¢itih materijala uz minimalni otpad,

proizvodnja slozenih geometrija uz dizajnersku slobodu,

proizvodnja laganih struktura zbog moguénosti upotrebe reSetkaste strukture
optimizacijom konstrukcije,

nove funkcije kao $to su sloZeni unutrasnji kanali ili viSe dijelova u jednom,

nije potrebna upotreba dodatnih kalupa i alata za oblikovanje i uklanjanje,

kratko vrijeme proizvodnog ciklusa (od razvoja do kona¢nog proizvoda u nekoliko,
sati/dana) — obi¢no mnogo krace u odnosu na konvencionalne postupke proizvodnje
moguénost dobivanja sitne mikrostrukture,

SLM se preporucuje za proizvodnju manjih serija.

S druge strane, SLM moze imati sljedece nedostatke [5,8,73]:

relativno spor proces (zbog ograni¢enja brzine procesa),

ogranicena veli¢ina radne podloge — ogranicena veli¢ina proizvoda,

velika potrosnja energije uz visoke investicijske troskove,

optimizacija parametara prerade je dugotrajan proces, rukovanje metalnim prahom je
slozeno,

veca hrapavost povrSine u odnosu na konvencionalne nacine proizvodnje,
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e anizotropna mehanicka svojstva materijala u ovisnosti o orijentaciji prilikom

proizvodnje.

2.2. Parametri prerade selektivnoga laserskoga taljenja

Tijekom postupka SLM-a, laserska zraka (slika 9) generira i unosi toplinu u naneseni sloj
metalnog praha sto uzrokuje njegovo naglo zagrijavanje, taljenje i naknadno nekontrolirano
hladenje $to uzrokuje skupljanje (od 50 % prividne gustoée praha do 100 % gustoce u jednom

prolazu laserske zrake) [74].

Laserska zraka

Smjer skeniranja

Zracenje
Rastaljeni
sloj
Odvrsnuti — | / Kondukcija
sloj - / .
Taljevina Rxiina
podloga

Slika 9. Prikaz toplinskih procesa tijekom postupka SLM-a [75]
Prijenos topline utjece na veli¢inu i oblik taljevine (slika 10), brzinu hladenja i transformacijske
procese u taljevini kao i u samoj zoni utjecaja topline (Slika 9) [32]. Geometrija taljevine utjece
na rast zrna i mikrostrukturu [76]. Veéina metalnih prahova koji se upotrebljavaju za SLM

obi¢no su reaktivni [29].
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Smijer izrade
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Slika 10. Dimenzijske znacajke taljevine tijekom prolaska laserske zrake u popreénom presjeku [77]

Slika 10. prikazuje shematski prikaz popre¢ne zone taljevine tijekom prolaska laserske zrake
(razlika pocetno — stvarno) gdje su wp i hp pocetna (stvarna) §irina i dubina taljevine prije
procesa pretaljivanja dok su ws i hs kona¢na Sirina i dubina taljevine nakon pretaljivanja
(prilikom skrué¢ivanja dolazi do pojave smanjenja dimenzija visine i $irine taljevine). Podruéje
B je dio gdje se ,taljevina N” nastala prolaskom laserske zrake n preklapa sa susjednom
»taljevinom n + 17 nastalom prolaskom laserske zrake n + 1. Podrucje C je dio u kojem je "sloj
n" pretaljen sljede¢im "slojem n + 1", a podrucje A je preostali dio "taljevine n" nastale
prolaskom laserske zrake n. Promjena snage lasera i brzine skeniranja moze utjecati na $irinu

(wp i ws) i dubinu (hp i hf) taljevine kao i na veli¢inu podrucja B i C.

Pretvorba taljevina — krutina tijekom postupka SLM-a je popracena zaostalim toplinskim
naprezanjima u samom materijalu. Zaostala naprezanja te visoki toplinski tokovi mogu dovesti
do pukotina, izobli¢enja i raslojavanja izmedu krutih slojeva [78,79]. NajéeSc¢e se nakon procesa
SLM-a provodi toplinska obrada zarenja kako bi se smanjila zaostala toplinska naprezanja i
optimizirala mikrostruktura [80]. Izmedu ostaloga, osim toplinske obrade, cesto se provodi
naknadna mehanicka obrada (brusenje, poliranje i slicno) kako bi se postigla dimenzijska

to¢nost i zadovoljavajuca povrsinska hrapavost [29].

Visoka gustoca energije koja se unosi u materijal prilikom SLM-a moze dovesti do isparavanja
praha [31]. Kako su Cestice metalnog praha kontinuirano izlozene laserskoj zraci njihova
temperatura postupno raste i prelazi temperaturu taljenja [81]. Pregrijana Cestica metalnog
praha ¢e se brzo dislocirati i tako uzrokovati nadtlak u rastaljenoj zoni §to rezultira stvaranjem

poroziteta [77].
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Nestabilnost taljevine zbog prevelike gustoce energije dovodi do fenomena poznatog kao
sferoidizacija taljevine (kuglanje, engl. Balling) [31,82]. To se dogada kada rastaljeni metalni
prah zbog povrsinske napetosti i neadekvatnog vlazenja prethodno rastaljenog sloja zbog
pojave njegove oksidacije ima visoku viskoznost i ne moZe u potpunosti popuniti podlogu zbog
povrsinske napetosti. To uzrokuje stvaranje izoliranih kuglica promjera jednakog promjeru
laserske zrake. Uc¢inak sferoidizacije ometa taloZenje, povecéava poroznost i utje¢e na kona¢nu
gusto¢u gradenog dijela (kuglice onemogucuju stvaranje kontinuiranog toka taljevine dok sloj
oksida na skrutnutom sloju sprije¢ava potpuno povezivanje slojeva na molekularnoj razini).
Kako bi se sprijecio uc¢inak sferoidizacije u radnoj komori se mora odrzavati podtlak ili koristiti

atmosfera inertnog plina (Ar ili N2) [83,84].

Parametri prerade SLM-a utjecu na mikrostrukturu mehanizma ocvrsnuca, a time i na
mehanicka svojstva. Glavni parametri prerade kod postupka SLM-a i njihov utjecaj na svojstva

materijala su prikazani u tablici 2.

Tablica 2. Parametri prerade SLM-a i njihov utjecaj na svojstva proizvedenog materijala [14]

SLM parametri prerade

Utjecaj na svojstva materijala

Vrsta lasera
Snaga lasera
Brzina skeniranja
Razmak izmedu rastaljenih zona
Debljina sloja

Strategija skeniranja

Temperatura predgrijavanja radne podloge

Raspodjela veli¢ine Cestica
Mehanicka svojstva
Apsorpcija
Specifi¢na temperatura
Viskoznost

Temperatura taljenja

Zaostala naprezanja

Metalni prah koji se upotrebljava kod SLM-a je osjetljiv na kontaminaciju apsorbiranim
plinovima, vlagom, oksidnim i nitridnim filmovima te organskim tvarima [85]. Te nezeljene
primjese rezultiraju loSom prionjivos¢éu na prethodni skruceni sloj ¢ime se mijenja razmak
izmedu putanja laserske zrake kao i samo skru¢ivanje [86]. Onecis¢enja u kombinaciji sa
zaostalim toplinskim naprezanjima dovode do loseg meduslojnog povezivanja, raslojavanja,
grubih povrsina kao i do smanjenja vrijednosti mehanickih svojstava i geometrijskih odstupanja
[34,87].

Kako bi se smanjili ti utjecaji potrebno je [31,88,89]:
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e provoditi postupak SLM-a u podtlacnoj ili zastitnoj atmosferi (u inertnim plinovima
visoke ¢istoce kao $to su argon ili dusik) kako bi se usporio ili eliminirao proces
oksidacije,

e optimiziranje parametara prerade kako bi se minimizirala pojava sferoidizacije,

e ponoviti prolazak laserske zrake po skruc¢enom sloju kako bi se uklonili oksidni filmovi

I osigurala Cista povrSina na atomskoj razini izmedu taljevine i krutine.

Svojstva dijelova proizvedenih SLM tehnologijom uvelike ovise o svojstvima svakog
pojedina¢nog prolaza laserske zrake i svakog pojedina¢nog sloja. Na svojstva skru¢enog sloja
utjeCu materijal podloge, snaga laserske zrake, brzina skeniranja, debljina sloja praha i samog

metalnog praha [64].

2.2.1. Glavni parametri prerade selektivnoga laserskoga taljenja
Kod SLM-a najveéi utjecaj na strukturu i svojstva proizvedenih dijelova imaju cetiri glavna
parametra: snaga lasera P, brzina skeniranja v, razmak izmedu putanja laserske zrake h i

debljina sloja t (slika 11). Oni se mogu objediniti i povezati preko gustoce laserske energije

(engl. Laser Energy Density — LED), mL [31,77]:

m3

LED =

v-h-t @

Snaga laserske zrake
P,W

Brzina skeniranja
v, mm/s

Razmak izmedu
putanja laserske zrake

h, mm \

Naneseni metalni P—i
prah 7 -
\ / / s

! ! Débljina sloja
| | t, mm
| |

Radna podloga
Slika 11. Shematski prikaz glavnih parametara SLM procesa [60]
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LED predstavlja koli¢inu unesene energije lasera po volumenu svakog nanesenog sloja
metalnog praha tijekom skeniranja [52]. Pri ve¢im vrijednostima LED-a povecava se volumen
taljevine [27]. Povecanjem snage laserske zrake, a istovremenim snizavanjem brzine
skeniranja, razmaka izmedu putanja laserske zrake i debljine sloja povisuje se vrijednost LED,
a kod visih vrijednosti LED-a se dobiva visa gusto¢a materijala (slika 12) [26,90]. LED izravno
utjeCe na svojstva materijala medu kojima su gustoca materijala i udio poroziteta (slika 11)
[31].

- Niski LED Srednji LED Visoki LED

8,4
3 | IR | S " ] B o o e o o e e
8,2
8,1

Gustoca

7.9 & Porozitet

7.8

7.7 *e

7,6 ‘L

75 o0 sle
0 50 100 150 200 250 300

J

mm3

LED,

Slika 12. Prikaz gusto¢e materijala i udjela poroziteta u ovisnosti o LED-u [31]
Na slici 11 su prikazani parametri prerade SLM-a koji se najées$¢e proucavaju i optimiziraju
(odnosno povezani su preko LED-a). Snaga laserske zrake, koja je generator topline za taljenje

metalnog praha, najvazniji je parametar SLM-a [71].

Prilikom kontakta laserske zrake i povrSine metalnog praha dolazi do stvaranje topline koja
kondukcijom difundira u materijal (slika 9). Kombinacija nize snage lasera i nize brzine
skeniranja rezultira nedovoljnom gustoCom energije za stvaranje taljevine i medusobno
vezivanje Cestica metalnog praha [37]. To dovodi do nepotpunog taljenja, a time i do loSeg
skru¢ivanja. Povisenjem snage laserske zrake uz snizenje brzine skeniranja se povecava unos
energije i pospjesuje nastanak pravilnog lu¢nog oblika taljevine [82,87]. Naslici 13. je prikazan

postupak SLM-a s prikazanim stanjima materijala tijekom samog postupka proizvodnje.
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Slika 13. Postupak SLM-a s prikazanim stanjima pretvorbe materijala [91]

Visoka temperatura sloja rastaljenog metalnog praha stvara uvjete za vezivanje materijala zbog
pojave vezivnih sila unutar taljevine $to rezultira smanjenjem udjela poroziteta te se postize
visoka gustoca materijala [19]. Kod nizih brzina skeniranja i visih snaga lasera, postoji
optimalan LED kod kojih se postize visa gusto¢a. Daljnje poviSenje gustoce laserske energije
LED uzrokuje snizenje gustoce konsolidiranog materijala. Vise snage lasera uzrokuju nastanak
veceg volumena taljevine, ali kod nizih brzina skeniranja znacajno se povecava vrijeme
postojanja taljevine, ¢ime se poti¢e nastanak sferoidizacije. Visa snaga lasera uz nizu brzinu
skeniranja moze dovesti do velikog isparavanja materijala i nastanka poroziteta. Postoji granica

brzine skeniranja iznad kojih gusto¢a materijala pada [31,37,92].

Kombinacija niske snage lasera, visoke brzine skeniranja i velike debljine sloja rezultira
nedovoljnom gusto¢om energije [54]. Prilikom visoke brzine skeniranja i nize snage lasera,
dimenzije taljevine ¢e biti nepovoljne sto ¢e ograniciti povrSinu kontakta taljevine i oévrsnutog
sloja te tako uzrokovati sferoidizaciju. Tanji slojevi metalnog praha doprinose ponovljivosti
prolasku laserske zrake i uspjesnosti SLM procesa [93]. Povecanjem debljine sloja metalnog
praha se smanjuje gustoCa energije te se smanjuje temperatura taljevine §to dovodi do
sferoidizacije. Kod visih debljina slojeva metalnog praha moze nastati duboka taljevina, ali visa
debljina sloja moZe uzrokovati manju kontaktnu povrSinu izmedu taljevine i prethodno

skru¢enog sloja [94].
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Upotreba vise snage lasera i visih brzina skeniranja povecavaju uc¢inkovitost postupka SLM-a.
S visim brzinanma skeniranja, gubici topline se smanjuju, a energija laserskog zracenja je

apsorbirana u metalnom prahu i pobolj$ava proces taljenja [51,74].

Neadekvatan razmak izmedu dvije ili viSe putanja laserskih zraka dovodi do nastajanja
poroznosti jer se dva susjedna prolaska laserske zrake ne preklapaju u potpunosti. Pore obi¢no
nastaju na razini jednog sloja i udaljene su medusobno dva prolaska laserske zrake. Mogu se
eliminirati odgovaraju¢im preklapanjem susjednih prolazaka laserskih zraka. Povecanjem

preklapanja smanjuje se dubina taljevine $to dovodi do slabijeg povezivanja slojeva [28].

2.2.2. Radna komora
Najcéesce se postupak SLM-a odvija u inertnoj atmosferi Ar ili N2 kako bi se rastaljeni sloj
metala zastitio od oksidacije izazvane kisikom. Ar je najéesc¢e upotrebljavani inertni plin kod

SLM-a zbog toga Sto moze stabilizirati dubinu taljevine i smanjiti prskanje metalnih Cestica

praha [95].

Inertni plin uz zastitu metalnih prahova od oksidacije sluzi kao i sredstvo za uklanjanje
izbacenih Cestica prahova. U¢inkovitost zastitnog plina jedan je od bitnijih ¢cimbenika u SLM-

u za postizanje kvalitetnijih proizvoda niskog udjela poroznosti i male hrapavosti povrsine [96].

Svrha protoka inertnog plina je odrzavanje potrebne atmosfere, a posljedi¢no sluzi kao sredstvo
uklanjanja nusprodukata prilikom postupka SLM-a (prskanje, kondenzat i pare). Nusprodukti

mogu utjecati na svojstva laserskog snopa, konkretno na snagu i fokus lasera [96].

2.2.3. Predgrijavanje radne podloge

Predgrijavanje radne podloge je jedan od novijih dodataka SLM-u, a s ciljem smanjenja
toplinskih naprezanja u materijalu Sto se postize smanjenjem toplinskih gradijenata (tokova)
tijekom postupka SLM-a [43,44,95]. Jedan od glavnih problema SLM-a su toplinska naprezanja
tijekom samog procesa koja u konacénici dovode do pojave pukotina i zaostalih naprezanja §to
utjeCe na smanjenje vrijednosti mehanickih svojstava [42]. Ove nepoZeljne pojave se
pokuSavaju smanjiti primjenom predgrijavane radne podloge [76]. Predgrijavanjem radne
podloge se uz smanjenje nezeljenih pojava zeli i povecati vrijednosti mehanickih svojstava. Na
slici 14 je prikazan dijagram naprezanje-istezanje za Co-Cr legure gdje je vidljivo kako se
primjenom predgrijavanja radne podloge do 400 °C mogu poboljsati mehanicka svojstva legure

u odnosu na legure proizvedene bez predgrijavanja radne podloge [50,88].
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Slika 14. Utjecaj predgrijavanja radne podloge na dijagram vla¢nog naprezanja — istezanja za
Co-Cr legure [43]

Predgrijavanje radne podloge osigurava dodatni izvor energije (topline) i doprinosi taljenju
legure tijekom procesa kada LED nije dovoljna. Medutim, ovaj u¢inak je manje znacajan u
usporedbi s u¢inkom glavnih parametara prerade SLM-a kao $to su snaga lasera i brzina

skeniranja [96].

2.2.4. Vrsta lasera

Industrijski laseri od aluminija dopiranog neodimijem (Nd:YAG) i ugljicnog dioksida (COz)
dva su najéesc¢e primjenjena lasera u SLM-u. Glavna razlika izmedu ove dvije vrste lasera su
njihove valne duljine (CO2 4 = 10,6 um, Nd:YAG 4 = 1,06 um) koje definiraju apsorbanciju.
Kod vec¢ine metala apsorbancija je ve¢a s kraCom valnom duljinom kod jednake brzine

skeniranja [13].

Posljednjih godina u upotrebu sve ¢eS¢e dolaze laseri od dopiranih vlakana iterbija (Yb) kao
zamjene za Nd:YAG lasere u veé¢ini AM primjena. Laser od Yb vlakana ima operativnu valnu
duljinu od 1,07 pm, sposobnost generiranja snage do 10 kW, energetsku ucinkovitost od
10 % do 30 % . U usporedbi s drugim komercijalnim laserima, Yb laseri posjeduju visoku
elektri¢no-opticku ucinkovitost (25 %), izvrsnu kvalitetu snopa i kompaktnost sustava [47].
Kraca valna duljina Yb laserskog snopa omogucuje prijenos svjetlosti putem opti¢kih vlakana

umjesto sustavom zrcala kao kod CO> lasera [97].
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U usporedbi s CO2 laserom, Yb i Nd:YAG laseri mogu raditi pri nizim brzinama skeniranja
zbog smanjene interakcije izmedu laserske zrake i sloja praha, ¢ime se omogucuje taljenje vece

debljine sloja praha [98].

2.2.5. Strategija skeniranja

Strategija skeniranja je vrlo vazan parametar proizvodnje koji utjeCe na dobivena svojstva
materijala (dimenzijska to¢nost, mehanicka svojstva, kvaliteta povrsine, vrijeme izrade i drugo)
[26,77,98]. Strategija skeniranja ima veliki utjecaj na sami oblik i povrSinu preklapanja
taljevine u procesu skruc¢ivanja materijala (slika 15) [28]. NajéeS¢e upotrebljavane strategije

skeniranja su prikazane na slici 16.
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Slika 15. Shematski prikaz razli¢itih oblika preklapanja taljevine: (a) konvencionalno,
(b) unutar slojeva, (c) izmedu slojeva, (d) mjeSovito preklapanje [14]

Strategije skeniranja koje se susrec¢u u proizvodnji metalnih dijelova su prikazane na slici 16 te
su mnogobrojne s razli¢itim kombinacijama. Najjednostavnije strategije skeniranja su
jednosmjerno skeniranje i dvosmjerno skeniranje koje se najceS¢e primjenjuju upravo zbog
svoje jednostavnosti prolaza laserske zrake definiranim vektorima. Vazno je napomenuti da ne
postoji univerzalna strategija skeniranja za razlicite sluajeve nego se ona odreduje na temelju
geometrije dijela i vrste metalnog praha koji se primjenjuje. Prema vrsti strategije skeniranja

mogu se prilagoditi geometriji izradivanog dijela [14].
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Slika 16. Prikaz razli¢itih strategija skeniranja: (a) jednosmjerno skeniranje,

(b) dvosmijerno/cik-cak skeniranje, (c) oto¢no skeniranje, (d) kombinacije temeljene na jednosmjernom
skeniranju, (e) kombinacije sekvencijalnog skeniranja u skeniranja, (f) heliks skeniranje, (g) konturno
skeniranje, (h) dvosmjerno dvostrukim prolazom laserske zrake, (i) dvosmjerno dvostrukim prolazom

laserske zrake i zakretanjem vertikala prolaza za 90° izmedu slojeva, (j) krizno skeniranje,
(k) dvostruko skeniranje s jednim prolazom i zakretanjem vertikale prolaza za 90°izmedu slojeva, (1)
jednosmjerno skeniranje sa zakretanjem vertikala prolaza za 90°izmedu slojeva, (m) dvostruko
skeniranje sa zakretanjem vektora prolaza za 45°izmedu slojeva, (n) tockasto skeniranje [28]

Na oblik preklapanja taljevine najvise utje¢u debljina sloja i razmak izmedu putanja laserske
zrake. Utjecaj razmaka izmedu dva prolaska laserske zrake na preklapanje je prikazan na slici

17.

Razmak izmedu
putanje laserske
zrake

Laserska
zraka

Preklapanje

Smanjenje razmaka izmedu putanje laserske zrake

Slika 17. Prikaz utjecaja razmaka izmedu prolaza putanje laserske zrake na preklapanje taljevine [99]
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3. Co-Cr LEGURE

Co-Cr legure se sve ucestalije upotrebljavaju za dentalnu primjenu i opéenito za biomedicinske
potrebe (slika 18) zbog izvrsne kombinacije mehanickih svojstava uz visoku otpornost na
troSenje, postojanost na koroziju, biokompatibilnost uz kombinaciju proizvodnih, medicinskih
I ekonomskih karakteristika [47]. Trenutno se u vecini slu¢ajeva Co-Cr legure proizvode
tradicionalnim postupcima lijevanja i glodanja koji se sastoje od puno manjih pod-operacija
ukljucujuci

CAD-CAM tehnike i naknadnu obradu [17]. Lijevanje ima neka ogranicenja, a jedno od njih je
promjena dimenzija prilikom prelaska iz teku¢e u krutu fazu $to treba ukalkulirati prilikom
proizvodnje [9]. Osim toga, pore i drugi nedostaci (razli¢ite uklju¢ine i mikropukotine) su
obi¢no prisutni u strukturi, proces proizvodnje je dugotrajan i zahtijeva odredene kompetencije
zubnog tehnicara, a opcenito je Co-Cr legure tesko naknadno obraditi postupcima obrade
odvajanjem cestica zbog visoke povrsinske tvrdo¢e u odnosu na ostale legure za dentalnu
primjenu [12]. Zbog svega navedenog sve je ucestalije izrada Co-Cr dentalnih legura aditivnim
postupcima kao $to je SLM [100]. Stomatoloski implantati i opéenito medicinski implantati se
proizvode glodanjem dok se suprastrukture na implantatima najcescée proizvode SLM-om zbog
znacajnih poboljsanja u vidu biokompatibilnosti i individualiziranog pristupa koji potpuno
prilagodava konstrukciju anatomiji pacijenata [4]. SLM se u fiksnoj protetici primjenjuje za
proizvodnju individualiziranih dijelova suprastruktura dentalnih implantata (bataljaka) i

metalnih konstrukcija protetskih nadomjestaka kao $to su krunice i mostovi (slika 19) [53].
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Slika 18. Primjena biomedicinskih Co-Cr legura: (a) kranijalne proteze (b) dentalne krunice
(c) proteza lopatice (d) proteza koljena (e) zubni implantati (f) intertjelesni kavez
(g) acetabularna ¢aSica (h) proteza kuka [10]

Na slici 19 su prikazani dentalni mostovi proizvedeni razli¢itim tehnologijama na koje se

naknadno nanosi i pe€e keramicka prevlaka kako bi poprimili izgled prirodnih zubiju.

Lijevano Glodano SLM

Slika 19. Primjer dentalnih mostova proizvedenih pomocu 3 razliCite tehnike proizvodnje [54]
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Dentalna primjena novih materijala i tehnologija, medu koje spadaju SLM proizvedene Co-Cr
legure, zahtjeva izmjene i optimizacije dentalnih i tehnickih protokola. Unutar tehnickih
protokola su i oni koji se bave proizvodnjom dentalnih nadomjestaka u pogledu kvalitete i
karakteristika ulaznog materijala, protokola rukovanja ulaznim materijalom, proizvodnih
specifi¢nosti i kontrole kvalitete gotovih proizvoda s konacnim normiranim proizvodima u
pogledu mehanickih i biokemijskih svojstava, biopotencijala, citoloske dinamike i forenzickih
aspekata [12,47]. Medutim, ti tehniCki proizvodni protokoli jo$ uvijek nisu definirani i
normirani, Sto rezultira Sirokim spektrom proizvoda s nedefiniranim karakteristikama. Takva
situacija na stomatoloskom trzistu ostavlja i stomatologe i pacijente nepoznatima s kvalitetom

materijala dentalnih nadomjestaka.

3.1. Co-Cr legure u dentalnoj primjeni

Najcesce upotrebljavana dentalna legura kod SLM-a u stomatoloskoj primjeni je Co-Cr-(Mo)
[12] u kojoj su prisutni i drugi legirni elementi (metali) kako bi se poboljsala mehanicka
svojstva legure. Dentalna i opcenito biomedicinska Co-Cr legura sadrzi 51,8 % - 65,8 % Co,
23,7%-30%Cr, 4,6 % -5,6 % Mo0,49%-59%Wi<1% Mn,Si, Fe, C[17].

Na slici 20 je prikazan Co-Cr fazni dijagram u kojem se vide koncentracije Cr i temperature na
kojima legura sadrzi yrcc fazu plosno centrirane kubi¢ne (FCC) kristalne reSetke i encp fazu
gusto slagane heksagonske (HCP) resetke [32,96]. yrcc faza je visokotemperaturna faza i tvori
se pri sobnoj temperaturi te utjeCe na mehanicka svojstva (duktilnost) dok niskotemperaturna
encp faza (martenzitna) utjece na tribo-korozijska svojstva (otpornost na trosenje i postojanost
na koroziju) [41,101]. Svojstva Co-Cr dentalne legure ovise o udjelima yrcc | encp faze te
ostalim konstituentima u mikrostrukturi od kojih vaznu ulogu imaju karbidi, njihova vrsta,
raspodjela i udio [102]. Precipitati u obliku karbida i nitrida pobolj$avaju mehanicka svojstva
[88,103,104].
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Slika 20. Co-Cr fazni dijagram [105]

Dentalne Co-Cr legure u mikrostrukturi sadrzavaju [29,32,72]:

1. Karbide: M23Cs — {(Cr, Fe, W, M0)23Cs}

MeC — (FesMo3C, NbzCosC, CosWsC)
M12C — (CosWeC)
M7Cs — Cr:Cs

MC — MoC

2. Intermetalne spojeve: Cos(Mo, W), Cos(Mo, W)Si
3. Nitride: M2N — Cr2N

4. ¢ faza; intermetalni Co-Cr

3.1.1. Utjecaj pojedinih legirnih elemenata na svojstva dentalne Co-Cr legure

Cisti kobalt se sastoji od 2 primarne faze, yrcc i ence, gdje pretvorba ence - yrcc nastupa oko
460 °C dok yrcc - encp nastupa oko 390 °C [106,107].
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Legiranjem Co s kromom i molibdenom se temperatura pretvorbe ence - yrcc znacajno povisuje
na oko 970 °C jer ti elementi smanjuju Gibbsovu slobodnu energiju ¢ faze pri temperaturama
nizim od 1000 °C [72]. Preko formiranja karbida (Cr23Cs, Cr17C04M02Cs, MsC, M7Cs3), Cr
poboljsava otpornost na troSenje, postojanost na koroziju i oksidaciju te doprinosi visim
tvrdo¢ama [102]. Mo takoder poboljsava otpornost koroziji formiranjem intermetalne faze
CosMo (HCP) i utjeCe na veli¢inu zrna te smanjuje osjetljivost na rupicastu koroziju. Cr i Mo
tvore supstitucijske kristale mjesance s Co [41,47,72,101]. W ili Mo (ili kombinacija) se dodaju
Co-Cr legurama kako bi se postigla sitnozrnata struktura, ¢ime se poboljSavaju mehanicka
svojstva. Ovaj povoljan u¢inak je smanjen kada su W ili Mo odvojeni u intermetalnim

spojevima umjesto da budu raspodijeljeni unutar Co matrice [108].

Dusik (N) u malim koli¢inama (maksimalno ~ 0,35 wt. %) stabilizira yrcc fazu i doprinosi
povisenju istezanja kako bi se zadovoljila grupa 5 zahtjeva prema EN ISO 22674. N ima afinitet
prema formiranju precipitata i poveéavanja energetske prepreke za pretvorbu yrcc - eHcp preko
nastajanja Cr-N nakupine [72]. Udio N izmedu 0,10 wt. % — 0,24 wt. % stabilizira yrcc fazu $to
ujedno utjece i na povisenje istezanja ¢ i Rpo,2 U 0odnosu na udio N manji od 0,10 wt. % [72,85].

Utjecaj dusika na svojstva je prikazan u tablici 3.

Tablica 3. Utjecaj masenog udjela N na prisutne faze i mehanic¢ka svojstva Co-Cr legura [72]

Udio N
7 1 17 24
(Wt. %) 0 0,05 0,0 0,10 0, 0,
Prisutne faze YECC - EHCP YFCC - EHCP YFCC - EHCP YFCC YFcC YFcC
Rpoz2, N/mm? - - - - 507 587
Rm, N/mm? - 728 - - 931 962
g, % 11,5 9,9 17,1 24,1 22,5 20,4

Ugljik C je takoder bitan legirni element u Co-Cr legurama jer potie nastajanje precipitata u
obliku karbida $to dovodi do poviSenja Cvrstoce i duktilnosti (precipitacijsko ocvrsnuce)
[109,110]. C takoder ima vaznu ulogu u stabilizaciji yrcc faze te se poveéanjem udjela C od
0 wt. % do 0,18 wt. % udio yrcc faze poveca s 12 % na 30 % mase Sto utjece na povecanje
vrijednosti mehanickih svojstava (Rm, Rpo2), ali s druge strane snizenje istezanja [111].
Optimalan udio C iznosi izmedu 0,05 wt. % - 0,15 wt. % kako bi postigli zadovoljavajuce
istezanje uz ostala mehanicka svojstva dok povecanjem udjela C do ~ 0,24 wt. % istezanje

znacajno se snizava [111,112]. Prisutnost C uz ostale legirne elemente (Cr, Fe, W, Mo) dovodi
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prilikom toplinske obrade do nastajanja slozenih karbida tipa M23Cs — {(Cr, Fe, W, M0)23Ce¢}
u medudendriti¢nim prostorima [111,113]. Utjecaj ugljika na svojstva je prikazan u tablici 4.

Tablica 4. Utjecaj masenog udjela C na prisutne faze i mehanic¢ka svojstva Co-Cr legura [72]

Udio C
0,05 0,10 0,15 0,19 0,24
(wt. %)
Prisutne faze YFce YFcC YFCC YFcC YFce
Rpoz2, N/mm? 775 800 900 950 995
Rm, N/mm? 1300 1400 1350 1330 1300
& % 37 33 18 12 10

Silicij (Si) i mangan (Mn) se dodaju za poboljsanje viskoznosti legure, dok niobij (Nb) potice

kristalizaciju otopine, stvaranje intermetalne faze i karbida tipa MC [72,109].

Za SLM proizvodnju se primjenjuju prahovi razlicitih proizvodaca i kemijskog sastava, a
najéeScée vrste upotrebljavanih Co-Cr legura su prikazane u tablici 5 dok su njihova svojstva
prikazana u tablici 6. 1z tablica 5 i 6 se moze zakljuciti kako sve navedene Co-Cr legure
zadovoljavaju dentalnu normu HRN EN ISO 22674:2016 $to se ti¢e propisanog kemijskog

sastava i minimalnih vrijednosti pojedinih mehanickih svojstava.
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Tablica 5. Prikaz naj¢eS¢e upotrebljavanih biomedicinskih Co-Cr legura, vrsta primjene i njihov

kemijski sastav [17]

Vrsta Co-Cr legure \(rs_ta Kemijski sastav (wt, %)
primjene
Co (63,8), Cr (24,7), Mo (5,1), W (5,4),
EOS CoCr SP2 dentalna Si (1), ostalo (< 1.0)
Co (60 - 65), Cr (26 - 30), Mo (5-7),
EOS CoCr MP1 medicinska Si(<1), Mn (1), Fe (£0,75), C (<0,16),
Ni (<£0,1)
Reinshaw CoCr DG1 dentalna Co (639), Cr (24’.7)’ Mo (5), W (5.4),
Si (1)
Co (ost.), Cr (22,7 - 26,7), Mo (4 - 6),
SLM Solutions MidiDent dentalna W (4,4 - 6,4), Si (2), Fe (0,5), Mn (0,1),
C (0,02), Ni (0,1),BiS(0,1)
Co (ost.), Cr (27 - 30), Mo (5 - 7), W (0,2), Si
SLM Solutions CoCr28Mao6 medicinska (1), Fe (0,75), Mn (1), C (0,35), Ni (0,25), Ni
(0,5), Al (0,1) Bi S (0,1)
3D Systems Laser Form CoCr (A,B,C) dentalna i Co (ost), Cr (28,0~ 30,0), Mo (5 - 6), Si (0 -
ASTM F75 medicinska 1.0), Mn (0-1,0), Fe (0-0.5)
C(0-0,02)
. Co (60,5), Cr (28), W (9),
Concept Laser Remanium star CL dentalna Si (1.5), ostalo (< 1.0)
BEGO Wirobond C+ dentalna co (63,9),_Cr (24.7), W (5.4), Mo (5,0),
Si (< 1.0), ostalo (< 1)
Co (59), Cr (25), W (9,5), Mo (3,5),
Scheftner Starbond COS dentalna Si (< 1,0). C, Fe, Mn, N (< 1)
Scheftner Starbond Easy 30 medicinska Co (61), Cr (27,5), W (8.,5),

Si(1,6), C, Fe, Mn (< 1)

31




Dalibor Viders¢ak

Tablica 6. Prikaz svojstava najcéeSée upotrebljavanih dentalnih Co-Cr legura [17]

Doktorski rad

Reinshaw SLM SLM Laser Form Cfgggft BEGO Scheftner | Scheftner
Svojstvo EOS SP2 | EOS MP1 CoCr Solutions Solutions CoCr (B) | Remaniumst- Wirobond | Starbond | Starbond
DG1 MidiDent | CoCr28Mo6 ar CL C+ COSs Easy 30
Gustoéa p, g/cm® 8,5 8,3 8,3 - - 8,3 8,6 8,6 8,8 8,5
Vlaéna ¢vrstoca 990 -
Rm, N/mm? 1350 1100 1076 1415 1215 1445 + 50 1030 1315 1250 1090
Istezanje ¢, % 3 Min. 20 2,7 4 21 34+£6 10 - 2-10 15
Vodul clastiCnost 200 200 224 245 205 230 + 40 230 215 | 195-200 | 225
z 35-45 345 - 490 425
Tvrdoca 420 HV HRC 430 HV 375 HV 385 HV 265 - - HV10 HV10
Toplinska o | 14,3x10° o 14,5 14,4 14,5
rastezljivost, K1 143x10 -15,1 x 10 4.1 i i 14 14,1 (500 °C) (500°C) | (600°C) | (500 °C)
L 1410 - 1350 - 1375 - 1305 - 1310 -
Interval taljenja, °C 1450 1430 1405 - - 1350 - 1430 | 1320 - 1420 | 1380 - 1420 1400 1410
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4. EKSPERIMENTALNI DIO
Glavni cilj eksperimentalnog dijela je utvrditi utjecaj glavnih parametara prerade SLM-a (snaga
lasera, brzina skeniranja i temperatura predgrijavnja radne podloge) na mehanicka svojstva i

mikrostrukturu dentalne Co-Cr legure.

Predgrijavanje radne podloge je jedan od najvaznijih ulaznih parametara koji se intenzivno
proucava u posljednje vrijeme. Do sada su se u istrazivanjima upotrebljavale temperature
predgrijavanja radne podloge do maksimalnih 400 °C bez promjene ostalih parametara dok se
u ovom istrazivanju proucavaju temperature do 600 °C u kombinaciji s promjenom ostalih

parametara prerade [43,44,52].

Mehanic¢ka svojstva koja su se proucavala su: zilavost (KVa), konvencionalna granica

razvlaéenja (Rpo,2), istezanje () i savojna ¢vrstoca (Rms).

4.1. Priprema ispitivanja

Na trzistu je dostupno mnogo razli¢itih vrsta dentalnih Co-Cr metalnih prahova koji
zadovoljavaju dentalnu normu HRN EN 1SO22674:2016 S§to je prikazano u tablici 5. Za
provedbu istraZivanja su bile dostupne tri vrste dentalnih Co-Cr legura prikazanih u tablici 7 te
je jedna vrsta odabrana za izradu eksperimentalnih ispitnih uzoraka. Najvaznije svojstvo za
odabir vrste dentalnog Co-Cr metalnog praha je tecivost (engl. Powder flowability) koja

odreduje ponovljivost ravnomjernog nanoSenja sloja metalnog praha na radnu podlogu SLM
uredaja [51].

Tablica 7. Kemijski sastav dentalnih Co-Cr prahova za SLM postupak [17]

Vrsta dentalne o
[0)
Co-Cr legure Kemijski sastav (wt, %)

Wirobond C+ Co (63,9), Cr (24,7), W (5,4), Mo (5,0), Si (< 1,0)
EQS CoCr SP2 Co (63,8), Cr (24,7), Mo (5,1), W (5,4), Si (1), ost. (< 1,0)
Laser Form Co (bal.), Cr (28,0 - 30,0), Mo (5,0 - 6,0), Si (0,0 - 1,0),

CoCr (B) Mn (0,0 - 1,0), Fe (0,0 - 0,5), C (0,0 - 0,02)

Obzirom da je u planu ovog istraZivanja prah konstanta ¢iji utjecaj se nije istraZivao, bilo je

potrebno odabrati jedan od ta tri praha iz kojeg ¢e se izraditi svi ispitni uzorci. Kao kriterij

33



Dalibor Vidersc¢ak Doktorski rad

odabira, tj. kao najvaznije svojstvo na temelju kojeg je odabir napravljen je upravo bila tecivost

Co-Cr metalnog praha.

Eksperimentalnim ispitivanjem na SLM uredaju (slika 21) je utvrdena bolja tecivost EOS CoCr
SP2 praha prilikom nanosenja na radnu podlogu u odnosu na ostale prahove te je stoga navedeni
metalni prah izabran za provedbu ispitivanja. Sve karakteristike EOS CoCr SP2 su prikazane u
prilogu 1. Ostali prahovi (Wirobond C+ i Laser Form CoCr (B)) su imali tendenciju formiranja

nakupina po radnoj podlozi $to je sprijeCavalo ravnomjerno nanoSenje slojeva praha.

Slika 21. SLM uredaj AconityMINI s prikazanom radnom podlogom [114]

Kod preliminarnih ispitivanja statickim vla¢nim ispitivanjem doslo je do klizanja ispitinih
uzoraka iz Celjusti kidalice (slika 22). Pojava klizanja je nastala zbog velike razlike u tvrdoci
¢eljusti kidalice u odnosu na ispitne uzorke. Naime, dentalne Co-Cr legure posjeduju visoke

vrijednosti tvrdo¢e u odnosu na materijal celjusti.
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Slika 22. Prikaz oStecenja nastalih klizanjem ispitnog uzorka iz ¢eljusti kidalice

Kako bi se sprijecila pojava klizanja ispitnog uzorka i osigurali normalni uvjeti za provodenje
staticki vla¢nog ispitivanja dizajniran je ispitni uzorak sa zubima na proSirenom dijelu i
izradene su aditivnom proizvodnjom nazubljene celjusti s geometrijom utora posebno

prilagodenim zubima na ispitnom uzorku (slika 23).

Slika 23. 3D CAD model plocica Celjusti i ispitnog uzorka sa zubima za stati¢ko vlacno ispitivanje

Nove plocice Celjusti su izradene iz maraging celika oznake MS1 na EOS M270 uredaju
postupkom SLM-a [115]. Plo¢ice su naknadno toplinski obradene prema preporuci proizvodaca
u svrhu povisenja tvrdoée [115]. Geometrijom plocica s prilagodenim utorima koji odgovaraju
obliku zubiju na prosirenom dijelu ispitnog uzorka potpuno je eliminirana nezeljena pojava
klizanja ispitnog uzorka iz celjusti kidalice. Na slici 24 su prikazane nazubljene celjusti

ugradene na kidalicu.
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Nazubljene
Celjusti

Slika 24. Nazubljene Celjusti ugradene na kidalicu

Doktorski rad
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4.2. Definiranje plana pokusa

Doktorski rad

Na temelju provedenih preliminarnih ispitivanja i dostupne literature odabrani su rubni uvjeti

parametara prerade za definiranje pokusa, oblik i dimenzije ispitnih uzoraka, dodatna oprema

za ispitivanje i vrsta ispitivanja.

Za provedbu pokusa je odabran centralno kompozitni plan pokusa koji ujedno omogucuje

modeliranje polinoma II. stupnja i odzivne povrSine u ovisnosti o razli¢itim parametrima

prerade [56,57].

U svrhu odredivanja plana pokusa i prou¢avanja odabrana su 3 faktora (parametri prerade) s

njihovim pripadajué¢im rasponom vrijednosti:

e snaga lasera, P = 160 W — 250 W,

e Dbrzina skeniranja, v = 700 mm/s — 1100 mm/s,

e temperatura predgrijavanja radne podloge, 9, = 20 °C — 600 °C.

Definiranje centralno kompozitnog plana pokusa, statistiCka analiza, modeliranje polinoma i

odzivne povrsine provedeno je primjenom programskog paketa Design Expert® ver. 11.1.2

(Stat-Ease, Inc.; SAD).

Ukupno je definirano 17 stanja pokusa (centralna to¢ka se ponavlja tri puta), a razine faktora

su prikazane u tablici 8.

Tablica 8. Razine faktora i njihove pripadajucée vrijednosti

Razine P, W v, mm/s 9, °C
-1,682 160 700 20
-1 178 781 137
0 205 900 310
1 231 1018 482
1,682 250 1100 600

Kombinacije parametara prerade SLM-a za sva stanja pokusa su prikazane u tablici 9.
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Tablica 9. Stanja centralno kompozitnog plana pokusa s pripadajuc¢im vrijednostima ulaznih
parametara SLM-a

Stanje Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3
pokusa A: Snaga lasera, W B: Brzina skeniranja, mm/s C: Temperatura predgrijavanja
radne podloge, °C
1 231 1018 137
2 231 781 137
3 205 1100 310
4 178 781 482
5 205 900 600
6 178 781 137
7 178 1018 137
8 205 900 20
9 231 1018 482
10 205 900 310
11 178 1018 482
12 205 700 310
13 231 781 482
14 205 900 310
15 160 900 310
16 205 900 310
17 250 900 310

Kao §to je prikazano u tablici 9, ukupno je definirano 17 stanja pokusa koja su dobivena
medusobnim variranjem 3 ulazna faktora (parametra prerade): snage lasera, brzine skeniranja i

temperature predgrijavanja radne podloge.

Za svako stanje pokusa je proizvedeno 15 ispitnih uzoraka podijeljenih u 3 skupine po 5 ispitnih
uzoraka: ispitni uzorci za ispitivanje razvlacenja (n = 5), ispitni uzorci za ispitivanje zilavosti

(n =5) i ispitni uzorci za ispitivanje savijanja (n = 5).
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Radi lakse organizacije ispitivanja ispitni uzorci su oznaceni s 0znakom XX-Y-Z gdje je:

e XX stanje pokusa,
e Y broj ispitnog uzorka,

e Z oznaka ispitivanja: SV (vla¢na svojstva), Z (Zilavost), SA (savojna svojstva).
Svi ispitni uzorci su prikazani u prilogu 2.

4.3. Izrada ispitnih uzoraka
Ispitni uzorci su izradeni na 3D pisacu AconityMINI (Aconity 3D GmbH, Herzogenrath,
Germany) koji ima potpuno otvoren pristup svim ulaznim parametrima prerade kojima se

upravlja preko korisni¢kog suéelja AconitySTUDIO [58].

3D CAD modeli ispitnih uzoraka prikazani su na slici 25. Oblik i dimenzije ispitnih uzoraka za
vla¢na svojstva i zilavost su nestandardne i posebno su prilagodene veli¢ini radne podloge SLM
uredaja dok je ispitni uzorak za savojna svojstava definirana normom HRN EN ISO
22674:2016. Tehnicki crteZ ispitnog uzorka za vlacno ispitivanje je prikazan u prilogu 3, a

ispitnog uzorka za ispitivanje zilavosti u prilogu 4.

\ R
a
2 ~
a SN
a G
a ~
W < R
WN | B

(a) (b) (c)

Slika 25. 3D CAD modeli ispitnih uzoraka za ispitivanje mehanickih svojstava:
a) za ispitivanje vla¢nih svojstava, b) za ispitivanje zilavosti,
C) za ispitivanje savojnih svojstava
Priprema 3D CAD modela za SLM tiskanje je provedena pomoc¢u programa Autodesk Netfabb
Premium 2019 (Autodesk Inc. San Rafael, SAD). Provelo se detaljno proucavanje i
pozicioniranje ispitnih uzoraka na radnu podlogu SLM uredaja promjera ¢ = 100 mm te odabir
vrste potporne strukture. Na slici 26 su prikazani 3D CAD modeli pozicionirani na radnu

podlogu.
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Slika 26. Pozicioniranje ispitnih uzoraka na radnu podlogu s prikazanom potpornom strukturom

Posebna paznja se usmjerila na odabir vrste potporne strukture jer se kod pokusaja izrade
SLM-om prvih stanja pokusa pojavilo odvajanje ispitnih uzoraka od radne podloge (slika 27).
Odvajanje ispitnih uzoraka od radne podloge je posljedica velikih iznosa zaostalih toplinskih
naprezanja u kombinaciji s pogresno odabranom potpornom strukturom. Cvrsto¢a odabrane
potporne strukture je bila manjeg iznosa od iznosa zaostalih toplinskih naprezanja uslijed ¢ega
dolazi do njezinog pucanja, deformacija ispitnih uzoraka i odvajanja od radne podloge. U tom
slucaju, postupak izrade SLM-om se mora prekinuti kako bi se izbjeglo oStecenje lopatice za
nanoSenje metalnog praha, a takvi ispitni uzorci su neupotrebljivi za ispitivanje i postupak
izrade SLM-om se mora provesti ponovno.
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Slika 27. Pojava odvajanje ispitnih uzoraka od radne podloge stroja

Kako bi se eliminirao problem, optimirana je nova potporna struktura koja je svojom ¢vrstocom
neutralizirala negativno djelovanje zaostalih toplinskih naprezanja i samim time pojavu
odvajanja ispitnih uzoraka od radne podloge. Ispitni uzorci nakon uspjesno provedenog

postupka SLM-a su prikazane na slici 28.

Ispitni uzorci za

o . savojno
Ispitni uzorci SR ! .
- ispitivanje
za vlacno

ispitivanje

Smjer izrade

Ispitni uzorci za
ispitivanje
Zilavosti

Slika 28. Ispitni uzorci za mehanicka ispitivanja na radnoj podlozi SLM uredaja nakon izrade
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4.4. Ispitivanje mehanic¢kih svojstava
U ovom istrazivanju su provedena slijedeca mehanicka ispitivanja: staticki vla¢no ispitivanje,
savojno ispitivanje i ispitivanje zilavosti. Cilj tih ispitivanja je povezivanje i odredivanje

utjecaja ulaznih parametara prerade SLM-a na dobivena mehanicka svojstva materijala.

Stati¢ko vlacno ispitivanje je provedeno u svrhu odredivanja istezanja (¢) i konvencionalne
granice razvlacenja Rpo2 na uredaju Shimadzu AGS-X maksimalne sile 10 kN (Kyoto, Japan) s
tvornicki ugradenim kontaktnim ekstenzometrom za precizno mjerenje produljenja (pocetna

mjerna duljina je iznosila Lo = 10 mm).

Ispitivanje savojne ¢vrsto¢e Rms je provedeno postupkom savijanja u tri tocke prema normi

HRN EN ISO 22674:2016 na uredaju Shimadzu AGS-X maksimalne sile 10 kN (Kyoto, Japan).

Ispitivanje Zilavosti KVa je provedeno na ispitnim uzorcima s V zarezom na Charpy-evom batu

(Karl Frank GmbH, Weinheim-Birkenau, Germany) s razmakom izmedu oslonaca L =21 mm.

Vrijednosti LED-a su izraunate na temelju jednadzbe 1 i definiranih ulaznih parametara

prerade iz tablice 9.

Aritmeticke sredine i standardne devijacije (n = 5) rezultata mjerenja mehanickih svojstava su

prikazane u tablici 10.
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Tablica 10. Aritmetic¢ka sredina (n = 5) mehanickih svojstava s pripadaju¢im standardnim devijacijama

Stanje LED KVa & Rpo,2 Rms

pokusa J/mm?2 kJ/m?2 % N/mm? N/mm?
1 125 198+ 9 92+19 742 = 54 1281 + 22
2 164 171 +£13 7,7£0,5 845 + 36 1304 £ 12
3 104 215+8 159+0,2 884 + 13 1578 + 67
4 128 173 £13 6,5+£0,3 873 £19 1212 £ 41
5 127 1197 9,1+0,8 745 £ 92 1126 £ 24
6 128 146 £ 10 104 +1 857 £ 45 1468 £ 11
7 98 128+ 8 11,2+£0,9 773 =37 1292 + 66
8 127 169 £ 2 10,8+£1,8 919 £ 92 1161 + 37
9 125 194 +£7 9+£0,3 981 + 38 1488 + 29
10 127 158 £+ 12 12,2 +0,6 822 £ 70 1523 £ 46
11 98 157 £ 12 65+1 783 £41 1122 + 78
12 163 166 £ 18 6,2+0,8 962 + 28 1530 + 70
13 164 188+ 7 6,7 £0,7 924 +8 1527 £ 40
14 127 165 + 20 68+14 719 + 33 1472 £+ 33
15 99 136 £23 76x13 653 + 30 994 + 43
16 127 1834 7,3+£0,9 748 + 64 1327 + 23
17 154 1876 8,3+2 694 £ 76 1603 £ 23

Svi dijagrami dobiveni mehanic¢kim ispitivanjima su prikazani u prilogu 5 i 6.
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Mjerenje tvrdo¢e HV1 je provedeno na uredaju ZwickRoell ZHVu-ST (Indentec Ltd, West
Midlands, UK) na popreénom i uzduznom presjekom  sukladno  normi
HRN EN ISO 6507-1:2018. Rezultati aritmeticke sredine tvrdo¢e HV1 uz pripadajucu

standardnu devijaciju su prikazani u tablici 11.

Tablica 11. Aritmeti¢ka sredina tvrdoce (n = 5) HV1 za sva stanja pokusa

Stanje Tvrdoéa, HV1

pokusa Poprecno Uzduzno
1 37010 418 +12
2 373+ 22 358 + 3
3 366 = 10 361 +12
4 408 + 6 357 +3
5 406 £ 8 4137
6 354 +6 37911
7 369 + 13 394 +20
8 443 + 15 396 + 6
9 376 £ 16 382 +12
10 360 + 6 360 7
11 3718 37912
12 380+3 348 £9
13 3818 389+8
14 369 + 18 420 £ 12
15 358 +6 361+7
16 397 £ 11 381 +16
17 385+ 10 353 +3
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5. ANALIZA STRUKTURE SLM TISKANIH UZORAKA

U svrhu utvrdivanja utjecaja ulaznih parametara prerade SLM-a na svojstva tiskanih ispitnih
uzoraka provedene su kompleksne analize struktura. Te analize ukljucuju analizu
makrostrukture, mikrostrukture pomocu svjetlosnog i skeniraju¢eg elektronskog mikroskopa,
rendgensku difrakciju (XRD) te EBSD (engl. Electron Backscatter Diffraction) analizu. U
poliranom stanju odreden je oblik, veli¢ina i udio pojedinih gresaka. U nagrizenom stanju Su
analizirana mjesta prolaska laserske zrake i njezine karakteristike dok je XRD i EBSD analizom
provedena karakterizacija kristalnih zrna te kvalitativno i kvantitativno odreden udio pojedinih

faza.

5.1. Analiza kvalitete dobivenih ispitnih uzoraka

Kvaliteta dobivenih ispitnih uzoraka je analizirana pomocu povecala te na stereomikroskopu
Mantis Elite — Cam HD (Vision Engineering, UK). Svi ispitni uzorci su detaljno analizirani
nakon SLM tiskanja na radnoj podlozi i nakon odvajanja ispitnih uzoraka s radne podloge SLM
uredaja. Odvajanje ispitnih uzoraka s radne podloge SLM uredaja je provedeno pomocu tra¢ne

pile.

Analizom je utvrdeno da je kod ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 14 oznaka 14-3-SV i 14-4-SV
nastala povrsinska pukotina (slika 29) sto je posljedica visokih zaostalih toplinskih naprezanja
[116]. Kada je iznos zaostalih toplinskih naprezanja visi od ¢vrsto¢e materijala ispitni uzorak
ne moze apsorbirati taj iznos naprezanja te dolazi do pojave pukotina. Kod ostalih stanja pokusa
nisu uocene povrsinske pukotine. Ponovljen je postupak SLM tiskanja samo dva ispitna uzorka

kod kojih su uoc¢ene povrsinske pukotine.

a) b)

Slika 29. PovrSinske pukotine: a) ispitni uzorak 14-3-SV; b) ispitni uzorak 14-4-SV
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5.2. Analiza mikrostrukture
Analiza mikrostrukture provedena je na ispitnim uzorcima za ispitivanje zilavosti u poliranom
i nagrizenom stanju. Mikrostruktura je analizirana u dva medusobno okomita presjeka,

uzduznom i poprecnom presjek (slika 30).

Ti ispitni uzorci su izabrani jer su tijekom ispitivanja bili podvrgnuti minimalnim
deformacijama koncentriranim na povrsini uzduznog presjeka V zareza, za razliku od ostalih

Ispitnih uzoraka te su stoga odabrane za analizu mikrostrukture.

Uzduini presjek

Smijer izrade

Poprecni presjek

Slika 30. Shematski prikaz odabranih mjesta za analizu mikrostrukture

Ispitni uzorci su pripremljeni preporu¢enom metalografskom procedurom za dentalne Co-Cr
legure (izrezivanje, oblaganje, brusenje, poliranje i elektrokemijsko nagrizanje) na uredajima

Mecapress 3 i Mecatech 250 (Presi, Eybens, Francuska).

Mikrostruktura u poliranom i nagriZenom stanju je analizirana na svjetlosnom mikroskopu
OLYMPUS GX51F-5 s integriranom Olympus DP-25 CCD kamerom (Olympus Corporation,
Shinjuku City, Tokio, Japan) dok je analiza pomo¢u skenirajuceg elektronskog mikroskopa
(SEM) provedena na uredaju TESCAN VEGA TS5136LS WITH EDS (TESCAN, Brno,
Republika Ceska).

Struktura je u popre¢nom presjeku analizirana na povrsini i u sredini svih ispitnih uzoraka. Na
popre¢nom presjeku ispitnih uzorka u nagrizenom stanju (slika 31) je analizirano o¢vrsnuto
podrucje metala prolaska laserske zrake i njegove karakteristike kao $to je opisano u poglavlju

2.2. i naslici 10. Analizom je utvrdeno da je kod svih ispitnih uzoraka u popre¢nom presjeku,
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bez obzira na ulazne parametre, vidljiv lu¢ni oblik na mjestima prolaska laserske zrake s jasno
vidljim granicama tj. vidljivim slojevima koji su nastali talozenjem sloj na sloj dentalnog Co-

Cr metalnog praha.

Ocvrsnuto podrucje metala
prolaska laserske zrake

Slika 31. Prikaz o¢vrsnutog podrucja metala prolaska laserske zrake i granice izmedu njih u
popre¢nom presjeku ispitnog uzorka 13-2-Z

S obzirom da dimenzije o¢vrsnutog podrucja metala prolaska laserske zrake ovise o samim
ulaznim parametrima, a na slici 32 prikazane su kona¢ne dimenzije (ws i hf) ispitnog uzorka

14-2-7 kao §to je opisano u poglavlju 2.2.

Slika 32. Konaéne dimenzije o€vrsnutog podru¢ja metala prolaska laserske zrake prikazane na
popre€nom presjeku ispitnog uzorka 14-2-7
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Na slici 33 je prikazan uzduzni presjek ispitnog uzorka u nagrizenom stanju S oznacenim
o¢vrsnutim podruc¢jima metala prolaska laserske zrake, granicama izmedu njih, kutom rotacije

koji je odreden strategijom skeniranja i razmakom izmedu putanja laserske zrake.

Ocvrsnuto podrucje metala
prolaska laserske zrake

*’LM J i
Razmak izmedu putanja 2
laserske zrake

Slika 33. Prikaz uzduznog presjeka ispitnog uzorka 11-2-Z s oznacenim karakteristikama

Analizom svih ispitnih uzoraka je utvrdeno da svi posjeduju sli¢nu mikrostrukturu u popreénom
i uzduznom presjeku bez jasnih razlika izmedu njih, tj. ulazni parametri prerade znacajno ne

utjeCu na mikrostrukturne karakteristike u nagrizenom stanju.

Na slici 34 a) je prikazan popre¢ni presjek mikrostrukture ispitnog uzorka dobivenog pomocéu
SEM-a. Analizom je utvrdena sitnozrnata dendritna mikrostruktura. Analizirani su svi ispitni
uzorci te je utvrdeno da posjeduju sitnozrnatu dendritnu [41,117] mikrostrukturu bez obzira na
ulazne parametre.
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Ocvrsnuto podrucje
metala prolaska
laserske zrake

il \r"
AN A1 L0

A Lo T YA -““' Celijasta
i ALY “ R i (@1 A
- AN S struktura  [IEREH

Iglicasta |
| struktura \‘\lnl

a) b)

Slika 34. Analiza popre€nog presjeka mikrostrukture ispitnih uzoraka 5-4-Z: a) o€vrsnuto podrucje
metala prolaska laserske zrake; b) dendritna mikrostruktura s iglicastom ili ¢elijastom strukturom; SEM

Dentalne Co-Cr legure izradene postupkom SLM-a posjeduju sitnozrnatu ¢elijasto-dendritnu
mikrostrukturu koja nastaje uslijed vrlo visokih brzina hladenja i skru¢ivanja tijekom procesa
izrade postupkom SLM-a [13], Sto rezultira viSim vrijednostima konvencionalne granice
razvlaCenja Rpo2, vlacne Cvrstoée Rm 1 tvrdoce, ali smanjenjem duktilnosti u odnosu na

konvencionalne postupke proizvodnje [118].

Na slici 34 b) je prikazana igli¢asta struktura koja predstavlja popre¢ni presjeka cCelijaste
strukture zbog toga jer u mikrostrukturi ispitnih uzorka nema uniformnog jednoosnog rasta
¢elijaste strukture zbog razli¢itih nekontroliranih temperaturnih gradijenata tijekom postupka

SLM-a, odnosno igli¢asta struktura predstavlja uzduzni presjek éelijaste strukture [41,96].

Tijekom analize ispitnih uzoraka pronadeno je niz razli¢itih gresaka u mikrostrukturi koje su

detaljno analizirane.

Detaljnom analizom povrsine svih ispitnih uzoraka za ispitivanje zilavosti u poliranom i
nagrizenom stanju je utvrdeno da se kod svih ispitnih uzoraka bez obzira na ulazne parametre
prerade pojavljuju povrsinske greske (slika 35) u obliku sinteriranih Cestica i nepotpuno
rastaljenih slojeva. Navedene povrSinske greSke uzrokuju vise vrijednosti povrSinske
hrapavosti (Ra) nakon SLM izrade u odnosu na konvencionalne nacine proizvodnje te se stoga

nakon postupka SLM-a najc¢esce provodi naknadna obrada brusenjem i poliranjem [108,119].
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Slika 35. Primjer greSaka u mikrostrukturi ispitnih uzoraka: sinterirane Cestice (crvene strelice) i
nepotpuno rastaljeni slojevi (zelene strelice)

Neke od pronadenih povrSinskih greSaka karakterizira dendritna mikrostruktura kako je

prikazano na slici 36.

Slika 36. Sinterirana Cestica na povrSini ispitnog uzorka 8-3-Z s dendritnom mikrostrukturom, SEM

Analizom su pronadene greske u centralnom dijelu. Na postupak SLM-a utje¢e mnogo ulaznih

parametara prerade o kojima ovisi pojava razli¢itih greSaka i njihov udio u mikrostrukturi. lako
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se postupak SLM-a kod metala odvija u inertnoj atmosferi Ar ili N2 s visokom snagom laserske
zrake, stvaranje oksida, poroziteta i razli¢itih vrsta ukljucina se ne moze u potpunosti izbjeci
[31,40].

Detektirane su greske u mikrostrukturi:

e poroziteti i necistoce (pravilnog i nepravilnog oblika),
e podrucja nepotpunog protaljivanja (LOF),

e mikropukotine.

Navedene greske nastaju zbog apsorpcije i prijenosa topline nastale snagom laserske zrake,
brzog nekontroliranog taljenja i naknadnog hladenja uz nekontrolirano skruc¢ivanje materijala i

isparavanja elemenata u strukturi [31].

Izazov s kojim se suo¢ava SLM tehnologija je sposobnost postizanja homogenih mikrostruktura
| svojstava. Znacajni temperaturni gradijenti u taljevini, lokalna odstupanja u obliku taljevine,
talozenje slojeva, planarno kretanje laserske zrake i jednoosno nanosenje sloja metalnog praha

doprinose stvaranju anizotropne mikrostrukture [117].

Navedene greSke negativno utjeCu na mehanicka svojstva proizvoda Sto ograni¢ava njihovu
primjenu. Uz navedene greske mogu se pojaviti i ostali nedostaci u strukturi kao §to su metalni

ukljucci, segregacije i zaostala toplinska naprezanja [31,41,78].
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Slika 37. Primjer poroziteta ispitnih uzoraka u poliranom stanju, poprecni presjek: pravilni oblik
poroziteta (plave strelice) i nepravilan oblik poroziteta (crvene strelice)

Slika 38. Primjer greSaka u mikrostrukturi ispitnih uzoraka u nagrizenom stanju, poprec¢ni presjek:
porozitet (Zute strelice), podruc¢ja nepotpunog taljenja (bijele strelice) i pukotine (crvene strelice)

Poroziteti su naj¢es¢e mala podru¢ja pravilnog (sfericnog) oblika kao Sto je prikazano na
slikama 37 (plavim strelicama) i 38 (zutim strelicama), ali se Cesto pojavljuju i poroziteti
nepravilnog oblika oznaceni crvenim strelicama na slici 37 i 38 te bijelim strelicama na
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slici 38. Porozitet najéeSée nastaje kada plin (mjehuriéi) ostane zarobljen u taljevini. Zbog
visoke temperature taljevine topljivost plina u rastaljenom metalu je visoka te uslijed visoke
brzine hladenja tijekom samog procesa skrucivanja, otopljeni plin nema dovoljno vremena da
moze difundirati s povrsine taljevine prije nego Sto nastupi proces skrucivanja [79]. Ovakvi
primjeri poroziteta su opcenito rezultat zarobljenih plinova u taljevini uslijd velikog unosa
energije i1 nestabilnih uvjeta samog procesa. Poroziteti su nasumi¢no rasporedeni u strukturi
materijala te ih je tesko potpuno ukloniti. Na slikama 39 i 40 su prikazani poroziteti i nemetalne

ukljucine (oksidi) analizirani pomocu SEM-a.

a)

Slika 39. Porozitet u mikrostrukturi ispitnog uzorka: a) 15-3-Z, b) 5-4-Z, SEM

Slika 40. Primjer neZeljenih uklju€ina bogatih siliciiem u mikrostrukturi ispitnog uzorka: a) 5-4-Z,
b) 3-2-Z, SEM
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Podrucja nepotpunog taljenja (LOF) su najcesce posljedica premalog unosa energije tijekom
taljenja odredenog sloja metalnog praha [31]. Podrucja nepotpunog taljenja (slika 41) nastaju
zbog necjelovitog taljenja metalnog praha na prethodni sloj koji je u potpunosti rastaljen te
dolazi do nedostatnog preklapanja. U SLM-u laserska zraka tali metalnih prah liniju po liniju
(sloj po sloj) te ako je LED nizak S$irina taljevine je manja, §to dovodi do nedovoljnog
preklapanja taljevina prema slici 15. Nedovoljno preklapanje uzrokuje nastajanje nerastaljenog
praha izmedu prolaza laserske zrake te je u procesu talozenja novog sloja tesko potpuno ponovo
rastaliti te prahove te kao posljedica nastaju podrué¢ja nepotpunog taljenja. S druge strane ako
je snaga lasera premala da bi uzrokovala dovoljnu dubinu prodiranja taljevine zbog loseg

meduslojnog povezivanja, moze takoder do¢i do pojave LOF [31,77,120].

Slika 41. Primjeri podrucja nepotpunog taljenja kod razli¢itih ispitnih uzoraka, SEM

Metalni prahovi su prilikom postupka SLM-a podvrgnuti brzom taljenju i skruéivanju te brzina
hladenja taljevine doseze vrijednosti 10* K/s — 10 K/s [52,121] §to za posljedicu ima
istovremeno stvaranje velikog temperaturnog gradijenta i zaostalih toplinskih naprezanja §to

doprinosi nastajanju i Sirenju pukotina (slika 42) u makro i mikrostrukturi [122].
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Slika 42. Primjer mikropukotina u mikrostrukturi ispitnog uzorka: a) 15-1-Z, b) 17-2-Z, SEM

Analizom mikrostrukture u poliranom i nagrizenom stanju je utvrdeno kako se kod svih ispitnih
uzoraka pojavljuju tipi¢ne greske u mikrostrukturi (poroziteti, oksidi, podru¢ja nepotpunog

taljenja i pukotine).

Prema provedenim analizama mikrostrukture moze se zakljuciti kako su razliCite greske
nasumicno rasporedene po popreénom presjeku i ne postoji nikakva zakonitost pojavljivanja
dok su podruéja nepotpunog taljenja i pukotine najéesce pojavljuju izmedu prolaska laserske

zrake.

5.3. Detaljna analiza izdvojenih ispitnih uzoraka

Analizom mikrostrukture u poliranom i nagrizenom stanju svih uzoraka ustanovljeno je kako
nema znacajnih razlika izmedu njih u popre¢nom i uzduznom presjeku. Zbog toga nije bilo
moguce na adekvatan nacin povezati i kvantificirati utjecaj ulaznih parametara SLM-a na
mikrostrukturu, a samim tim i na mehanicka svojstva. Zbog svega navedenog se pristupilo

detaljnoj analizi.

U svrhu detaljne analize izdvojeno je pet ispitnih uzoraka kod kojih ¢e se u popre¢nom smjeru
provesti detaljne analize mikrostrukture koje obuhvacaju: odredivanje udjela poroziteta, analiza
masenog udjela C prije i nakon postupka SLM-a, odredivanje udjela pojedinih faza pomocu

XRD analize, proucavanje oblika, orijentacije i veli¢ine kristalnih zrna pomoc¢u EBSD analize.
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Ispitni uzorci za detaljnu analizu su odabrani na temelju dva mehanicka svojstva koja su veoma
vazna kod dentalne primjene, zilavost i savojna Cvrstoca. Razlog tome je Sto se tijekom
funkcijskih 1 nefunkcijskih kretnji donje Celjusti 1 kontakata antagonistickih zuba razlikuju tri
vrste opterecenja: tlak, vlak i smik. Zadac¢a Co-Cr materijala dentalnog nadomjeska je oduprijeti
se djelovanju navedenih sila, a posebno u slu¢aju mosnih konstrukcija koje nadoknaduju jedan
ili viSe izgubljenih zuba pri ¢emu je konstrukcija manjeg ili ve¢eg raspona. Funkcijska trajnost
fiksnoprotetskog nadomjeska definirana je estetskim i1 mehani¢kim svojstvima njegova
gradivna materijala. U slu¢aju metal-kerami¢kog nadomjeska Co-Cr osnova predstavlja nosivi
dio konstrukcije koji je odgovoran za savojnu ¢vrsto¢u nadomjeska i njegovu zilavost obzirom

da je dentalna keramika krhka.

Na temelju navedenih kriterija iz tablice 10 su odabrani ispitni uzorci iz stanja pokusa pod
brojem 3, 5, 15, 161 17.

5.3.1. Odredivanje udjela poroziteta i analiza masenog udjela C

S obzirom da je opéepoznato kako udio poroziteta utjeCe na mehanicka svojstva materijala, a
iz tablice 10 je vidljivo kako izmedu izdvojenih ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i
17 postoje znacajne razlike u vrijednostima KVa i Rms najprije se provelo odredivanje udjela

poroziteta.

Udio poroziteta je odreden pomocu programa ImageJ (LOCI, Sveuciliste u Wisconsinu, SAD)

na temelju slika mikrostrukture u poliranom stanju.

Udio poroziteta (tablica 12) se znacajno razlikuje medu ispitnim uzorcima. U ispitnim uzorcima
iz stanja pokusa 5 i 15 odreden je znacajno veéi udio poroziteta u odnosu na ostale ispitne

uzorke iz stanja pokusa 3, 16 i 17.

Tablica 12. Aritmeti¢ka sredina (n = 5) udjela poroziteta s pripadajuéim standardnim devijacijama
izdvojenih ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i 17

Stanje Stanje Stanje Stanje Stanje
pokusa 3 pokusa 5 pokusa 15 pokusa 16 pokusa 17
Udio poroziteta, % | 0,11+£0,05 | 4,07+0,31 3,99+0,48 0,37 £ 0,06 0,12 + 0,03

Kod dentalnih Co-Cr legura znacajan utjecaj na mikrostrukturu i u konacnici mehanicka

svojstva ima udio C kao $to je opisano u poglavlju 3.1. Zbog navedenog je provedeni postupak
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odredivanja masenog udjela C u polaznom Co-Cr metalnom prahu prije SLM tiskanja i nakon

izrade.

Kemijski sastav je odreden pomocu uredaja ICP OES Agilent 5800 (Santa Clara, CA, SAD), a
udio ugljika pomocu uredaja ELTRA CS 800 (Eltra GmbH, Haan, Njemacka).

Odredivanjem masenog udjela C (tablica 13) je utvrdeno kako ispitni uzorci iz stanja pokusa
151 16 posjeduju znacajno veéi udio ugljika u odnosu na ostale ispitne uzorke iz stanja pokusa
3,5i17.

Tablica 13. Maseni udio C prije i nakon SLM postupka izdvojenih uzoraka

Wt % C Stanje Stanje Stanje Stanje Stanje
70 pokusa 3 pokusa 5 pokusa 15 pokusa 16 pokusa 17
prije SLM-a, prah 0,006
nakon SLM-a 0,006 0,008 0,030 0,024 0,008

5.3.1. XRD analiza mikrostrukture

Poznato je kako udio i omjer prisutnih mikrostrukturnih faza znacajno utje€e na iznose
mehanickih svojstava dentalnih Co-Cr legura. Fazni sastav dentalnih Co-Cr legure i njegov
utjecaj na mehaniCka svojstva je detaljno opisan u poglavlju 3.1. Zbog toga se pristupilo

detaljnoj analizi identifikacije prisutnih faza u mikrostrukturi.

U tu svrhu odreden je fazni sastav svih ispitnih uzoraka (yrcc i ence) pomocu rendgenske
difrakcijske analize (engl. X-ray diffraction - XRD). Analiza je provedena na BRUKER D8
DISCOVER (Bruker GmbH, Karlsruhe, Germany) uredaju uz primjenu bakrene anode Cu Ka
(4 =0,15406 nm).

Difraktogrami dobiveni XRD analizom su prikazani na slikama 43 i 44. Spektri su indeksirani
[35,123,124] te se identificirala prisutnost dvije faze [125] u dentalnim Co-Cr legurama
yecc - eHcp kod svih ispitnih uzoraka 17 stanja pokusa bez obzira na upotrebljavane ulazne

parametre prerade.
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Slika 43. XRD analiza s istaknutim fazama

Detaljnijim proucavanjem difraktograma pet izdvojenih ispitnih uzoraka sa slike 44 moze se

uociti kako se vrsne faze poklapaju Sto dokazuje prisutnost yrcc i encp faze na istim kutovima,

ali se razlikuje njihov intezitet.
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N 7 E 7

Intezitet, a.u

cv v v b e b b P b b e b v b Iy
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17
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Slika 44. XRD analiza za izdvojena stanja pokusa s istaknutim fazama
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5.3.2. EBSD analiza mikrostrukture

Kako bi se provela detaljna analiza kristalnih zrna tj. orijentacija, veli¢ina, oblik i njihova
raspodjela Sto direktno utjeCe na mehanicka svojstva provedena je EBSD analiza izdvojenih
stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i 17. lzdvojeni ispitni uzorci su pripremljeni preporu¢enom
procedurom za EBSD analizu, a analizirala se struktura u popre¢nom presjek. EBSD analizom
dobivene su mape inverznih polnih slika (engl. Inverse Pole Figure — IPF), prosjecna pogresna
orijentacija zrna (engl. Kernel Average Misorientation — KAM) i fazna analiza (engl. Phase
anayisis — PA) [123].

Svi rezultati prikazani su u koordinatnom sustavu gdje z os odgovara smjeru izrade prema slici
30.

EBSD mapiranja inverznih polnih slika (IPF) su provedena kako bi se vizualizirala orijentacija,
oblik, tekstura i veli¢ina kristalnih zrna. KAM je vrijednost u stupnjevima (°) lokalne pogresne
orijentacije kristalnog zrna (izra¢unava se srednja pogresna orijentacija svake zadane tocke u
odnosu na susjedne tocke do 5°) zbog odredivanja malokutnih i velikokutnih granica zrna. PA

analiza je provedena u svrhu toénog odredivanja udjela pojedinih faza u mikrostrukturi.

Svi rezultati dobiveni EBSD analizom su upotrebljeni za kreiranje IPF, KAM i PA slika

prikazanih na slici 45.

EBSD analiza je provedena na ZEISS FIB-SEM CrossBeam 550 uredaju (Carl Zeiss AG,
Oberkochen, Germany) s integriranom EDAX Hikari super EBSD kamerom (Ametek Inc.,
Bervyn, PA, USA). Prilikom EBSD analize se koristio kut nagiba 70° s naponom ubrzanja od
15 kV i strujom sonde 7 nA. Podaci su analizirani pomocu programskog paketa EDAX TEAM.

59



Dalibor Vider$¢ak Doktorski rad

1114

HCP 1070 FCC
Za A cens

0001 2110 001 101

Slika 45. EBSD analiza popre¢nog presjeka izdvojenih stanja pokusa s kreiranim IPF, KAM i PA
slikama: a) ispitni uzorak 3-1-Z, b) ispitni uzorak 5-1-Z, c) ispitni uzorak 15-1-Z, d) ispitni uzorak 16-1-Z
i ) ispitni uzorak 17-1-Z
Kod svih 5 ispitnih uzoraka iz izdvojenih stanja pokusa kristalna zrna karakterizira izduzenost
u smjeru izrade prema IPF slici. KAM vrijednosti se ne razlikuju jedino je primije¢eno blago

poveéanje KAM vrijednosti ispitnog uzorka kod stanja pokusa 16 u odnosu na ostale ispitne
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uzorke. Analizom prisutnih faza (PA) nema znacajnih razlika, tj. kod svih ispitnih uzoraka je

utvrdeno da je udio yrcc faze veéi od 98,4 % te nije detektirana encp faza.

Na temelju IPF podataka odredena je veli¢ina kristalnih zrna G prema ASTM E112/96:2004

i prikazana u tablici 14.

Tablica 14. Veli¢ina zrna G prema ASTM E112/96

Stanje Stanje Stanje Stanje Stanje
pokusa 3 pokusa 5 pokusa 15 pokusa 16 pokusa 17
Veli¢ina zrna G 7,7 8,3 7,6 1,7 8

Ispitni uzorci iz stanja pokusa 3, 15 i 16 posjeduju najgrublju strukturu dok ispitni uzorak iz

stanja pokusa 5 posjeduje sitniju strukturu prema odredenoj veli¢ini zrna iz tablice 14.

Dobiveni rezultati sugeriraju da su EBSD analize provedene pri premalim povecanjima kod
kojih nije bilo moguce detektirati udio encp faze (PA analiza) koja se najces¢e manifestira

(izlucuje) po granicama zrna, a koje su detektirane i pronadene XRD analizama.
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6. MODELIRANJE ODZIVNIH POVRSINA I OPTIMIRANJE ULAZNIH
PARAMETARA SELEKTIVNOGA LASERSKOGA TALJENJA

Rezultati mehanic¢kih svojstava dobivenih eksperimentalnim ispitivanjima su statisticki
obradeni i definirani su modeli za opisivanje utjecaja parametara proizvodnje na mjerenu
veli¢inu (mehanicka svojstva) pomocu programskog paketa Design Expert® ver. 11 (Stat-Ease,
Inc.; SAD). Za definiranje optimalnih parametara proizvodnje primjenjena je metoda odzivne
povrsine (engl. Response surface methodology - RSM) pomocu koje je matemati¢ki povezan
eksperimentalni sustav s teorijskim dizajnom preko funkcije cilja [99,126]. Za modeliranje
odzivne povrsine primijenjen je centralno kompozitni plan pokusa [126]. Metodom analize

varijance (ANOVA) utvrdeni su znacajni parametri prerade SLM-a [99].

Pouzdanost modela je odredena primjenom F-testa (p vrijednosti) i pomocu koeficijenata koji
opisuju model. Koeficijenti za analizu i1 odredivanje pouzdanosti izradenih modela su

[57,99,126]:

e R’ (koeficijent determinacije) - predstavlja procjenu ukupne varijacije podataka
objasnjenih pomo¢u modela (mjera odstupanja od aritmeticke sredine koja je objasnjena
modelom), §to je R? blize vrijednosti 1 to dobiveni model (pojava) bolje slijedi podatke
tj. bolje je objaSnjena.

e Adjusted R? (prilagoden koeficijent determinacije) — prilagoden je broju ¢lanova modela
u odnosu na broj stanja pokusa (uvijek je jednak ili manji od koeficijenta determinacije).

e Predicted R? (predvideni koeficijent determinacije) - mjera iznosa varijacija u novim

podacima objasnjenih pomoc¢u modela.

Pozeljno je da sve R? vrijednosti (prilagodena i predvidena) budu §to bliZe vrijednosti 1, a ako
su jednaki vrijednosti 1 onda je 100 % varijacije promatranih vrijednosti objasnjeno modelom
[57].

e Lack of fit (odstupanje od modela) - veli¢ina koja govori o varijaciji vrijednosti mjerene
veli¢ine kod ponavljanja istovjetnih stanja plana pokusa oko njihovih aritmetickih
sredina. Ako je ova vrijednost zna¢ajna, to znaci da je varijacija ponovljenih stanja
pokusa veca od varijacije vrijednosti za pojedino stanje pokusa predvideno modelom.
Analiza se provodi tako da se izracuna Fo vrijednost za izradeni model [99,126].

e Pure Error (Cista pogreska) - pogreska ponavljanja pojedinih stanja pokusa u svrhu
procjene varijance odziva kao i broja stupnjeva slobode za adekvatno statisticko

testiranje izradenog modela [99,126].
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e Adequate precision (adekvatna preciznost) - mjera raspona predvidenog odziva u
odnosu na njegovu gresku, predstavlja omjer signal-sum (pozeljna je vrijednost ve¢a od
4) [99,126].

e C. V. (koeficijent varijacije) - relativna mjera rasipanja u postotcima. Veci koeficijent
varijacije pokazuje vecu rasprSenost, odnosno manju reprezentativnost aritmeticke

sredine (pozeljno da je koeficijent $to manji) [99,126].

6.1. Analiza zilavosti KVa

Analiziranjem varijance podataka za reducirani kubi¢ni model odzivne povrsine zilavosti
(tablica 15), moze se uociti F-vrijednost modela 11,22 i p-vrijednost 0,0039 koje pokazuju da
je izabrani model prikladan za odredivanje optimalnih parametara proizvodnje u tom
intervalnom podrucju (razine). Iznosi p-vrijednosti varijabli A, B, C te njihove interakcije AB,
B2, C2, A’B i A’C su manje od vrijednosti 0,05 3to pokazuje da promjena snage lasera (A),
brzine skeniranja (B) i temperature predgrijavanja radne podloge (C) te njihove interakcije
znacajno utjeCu na vrijednost zilavosti. S obzirom da je p vrijednost odstupanja od modela
iznosi 0,8565 sto je vece od 0,05 pokazano je da odstupanje od definiranog modela nije

znacajno u odnosu na ¢istu pogresku.

Tablica 15. Analiza varijance rezultata zilavosti

Izvor Suma Stupnjevi Srednji F p
. kvadrata kvadrat . . Znacajnost
varijacije . slobode . vrijednost | vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 10012,95 10 1001,29 11,22 0,0039 znacajan
A 3967,42 1 3967,42 44,45 0,0006 znacajan
B 1200,50 1 1200,50 13,45 0,0105 znacajan
C 1250,00 1 1250,00 14,00 0,0096 znacajan
AB 561,13 1 561,13 6,29 0,0461 znadajan
AC 231,13 1 231,13 2,59 0,1587 neznacajan
A2 28,56 1 28,56 0,32 0,5921 neznacajan
B2 845,73 1 845,73 9,48 0,0217 znadajan
C? 682,16 1 682,16 7,64 0,0327 znadajan
AZB 715,36 1 715,36 8,01 0,0299 znacajan
A2C 1828,45 1 1828,45 20,49 0,0040 znadajan
Ostatak 535,52 6 89,25
Odstupanje 202,86 4 50,71 0,3049 0,8565 | neznacajano
od modela
Cista 332,67 2 166,33
pogreska
Ukupno 10548,47 16
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Vrijednosti koeficijenta determinacije R? u iznosu od 0,9492, prilagodenog koeficijenta
(adjusted) determinacije R? u iznosu od 0,8646 i predvidenog (predicted) koeficijenta
determinacije R? u iznosu od 0,5776 pokazuju da su varijacije odabranih varijabli (ulazni
parametri prerade SLM-a) objasnjene modelom iako je razlika izmedu adjusted R? i predicted
R?veca od 0,2 i iznosi 0,287.

Vrijednost adjusted R? u iznosu od 0,8646 ukazuje da su ulazni parametri prerade dobro

izabrani tj. 86,46 % modela se moze opisati odabranim parametrima i njihovim interakcijama.

Vrijednost predicted R? u iznosu od 0,5776 nam pokazuje kako je 57,76 % podataka dobivenih

ispitivanjima moguce objasniti predvidaju¢im modelom §to je zadovoljavajuce.

lako je vrijednost p = 0,5921 za ¢lan A? neznacajna za model, ¢lan nije odbacen kako bi se
zadovoljio uvjet hijerarhije modela i jer se nije Zeljelo odbaciti ¢lanove A%B i A%C koji su
znaéajni za model. Izbacivanjem ¢lana A2 se vrijednost adjusted R? i predicted R smanji na
vrijednost < 0,2, ali nije zadovoljena hijerarhija modela te bi se trebali izbaciti ¢lanovi A%B i
A’C. Zbog svega navedenog, iako je vrijednost adjusted R?i predicted R? > 0,2, a iznosi 0,287
Sto predstavlja razliku koja nije znatno veca od preporucene odluceno je da se izradeni

matematicki model koristi u daljnjim analizama i za predvidanje vrijednosti KVa.

Koeficijent varijacije C.V. iznosi 5,63 i manji je od 10 % Sto pokazuje na zadovoljavajuéi

stupanj preciznosti i pouzdanost provedenih ispitivanja.

Adekvatna preciznost u iznosu od 12,6324 je veéa od 4 ¢ime je potvrdeno da je veliCina signala
znacajno veca od Suma stoga model dobro opisuje izlaznu veli€inu u eksperimentalnom
prostoru. Iz navedenog proizlazi da se ovaj model moze primjeniti za tumacenje utjecaja
proizvodnih parametara na promatrani odziv KVa. Svi statisticki podaci o modelu su prikazani
u tablici 16.

Tablica 16. Statisticki podaci o modelu za zilavost

Stand. Dev. 9.45 Koeficijent gtztermmacue 0,9492
Aritmeticka sredina | 167,82 Prilagodeni koeflm jent determinacije 0,8646
Adjusted R2
Koeficijent varijacije Predvideni koeficijent determinacije
CV.% 563 Predicted R2 0.5776
Adekvatna preciznost 12,6324
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Nakon provedenih mehanickih ispitivanja i statisticke obrade generiran je matematicki model

koji opisuje vrijednosti KV, ovisno o ulaznim parametrima izrade koji glasi:
e Matematicki model s kodiranim vrijednostima:

KVa = 168,39 + 17,04 A + 14,57 B — 14,87 C + 8,38 AB — 5,37 AC @
— 1,59 A* + 8,66 B> — 7,78 C* — 14,69 A’B + 23,49 A*C

e Matematicki model sa stvarnim faktorima:
KVa =4791,58299 — 39,95391 A — 8,77176 B + 8,31107 C
+ 0,073386 AB — 0,079177 AC + 0,094105A42 3)
+ 0,000612 B? — 0,000262 C%? — 0,000173 A*B
+ 0,000190 A%C
Gdje su:
KV. — zilavost, ki/m?
A —snaga lasera P, W
B — brzina skeniranja v, mm/s
C — temperatura predgrijavanja radne podloge 9p, °C
Za optimizaciju je definiran uvjet maksimalne vrijednosti KVa uz ogranicavanje ulaznih
parametara u ispitanom podrucju vrijednosti. PredloZzene optimalne vrijednosti ulaznih

parametara SLM-a za postizanje maksimalne KVa su: P =234 W, v = 1078 mm/s i 3, = 380 °C.

Odzivne povrsine za KV, 1 njithovi pripadajuc¢i konturni dijagrami za razli¢ite razine pokusa su
prikazani na slici 46.
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Slika 46. Odzivne povrsine za KVarazli€itih razina pokusa: a) -1 (, = 137 °C),
b) 0 ($=310°C)ic) 1 (F=482°C)

6.2. Analiza konvencionalne granice razvla¢enja Rpo2

Analiziranjem varijance podataka za reducirani model odzivne povrsine konvencionalne
granice razvlacenja Rpo (tablica 17), moze se uociti F-vrijednost modela 4,81 i p-vrijednost
0,0338 koje pokazuju da je izabrani model prikladan za odredivanje optimalnih parametara
proizvodnje u tom intervalnom podrugju (razine). P-vrijednosti varijable C te interakcije B2, C?
i A%C su manje od vrijednosti 0,05 sto pokazuje da promjena temperature predgrijavanje radne
podloge (C) te interakcije B2, C? i A2C znagajno utje¢u na vrijednost Rpo2. S obzirom da je p
vrijednost odstupanja od modela 0,5633 vece od 0,05 pokazano je odstupanje od definiranog

modela neznacajno.
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Tablica 17. Analiza varijance rezultata konvencionalne granice razvlacenja

Doktorski rad

Izvor Suma Stupnjevi Srednji F p
S kvadrata kvadrat . . Znacajnost
varijacije . slobode . vrijednost | vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 1,334x10° 10 13339,18 4,81 0,0338 znadajan
A 5535,64 1 5535,64 2,00 0,2074 neznacajan
B 9030,43 1 9030,43 3,26 0,1212 neznadajan
C 15138,00 1 15138,00 5,46 0,0581 znadajan
AB 2048,00 1 2048,00 0,7387 0,4231 neznacajan
AC 10658,00 1 10658,00 3,84 0,0976 neznacajan
BC 2964,50 1 2964,50 1,07 0,3410 neznacajan
B2 62931,05 1 62931,05 22,70 0,0031 znacajan
oz 18985,89 1 18985,89 6,85 0,0398 znacajan
ABC 344450 1 344450 1,24 0,3077 neznacajan
A2C 29736,79 1 29736,79 10,73 0,0169 znadajan
Ostatak 16635,16 6 2772,53
Odstupanje 10993,16 4 2748,29 0,0742 0,5633 | neznatajano
od modela
Cista
. 5642,00 2 2821,00
pogreska
Ukupno 1,500x10° 16

Vrijednosti koeficijenta determinacije R? = 0,8891, prilagodenog koeficijenta determinacije
adjusted R? = 0,7043 i predvidenog koeficijenta determinacije predicted R? = 0,5434 pokazuju

da su varijacije odabranih varijabli (ulazni parametri prerade SLM-a) objasnjene modelom.

Koeficijent varijacije C.V. uiznosu od 6,43 % je manji od 10 % Sto pokazuje na zadovoljavajuéi

stupanj preciznosti i pouzdanost provedenih ispitivanja.

Adekvatna preciznost (6,5871) je veca od 4 ¢ime je potvrdeno da je veli¢ina signala znac¢ajno
veca od Suma stoga model dobro opisuje izlaznu veli¢inu u eksperimentalnom prostoru. 1z
navedenog proizlazi da se ovaj model moze primjeniti za tumacenje utjecaja proizvodnih

parametara na promatrani odziv Rpo2. Svi statisticki podaci o modelu su prikazani u tablici 18.

Tablica 18. Statisticki podaci o modelu za konvencionalnu granicu razvlacenja

Stand. Dev. 52,65 Koeficijent g(jtermlnacue 0.8891
Aritmeticka sredina | 819,06 Prilagodeni koeﬁcuent determinacije 0,7043
Adjusted R2
Koeficijent varijacije Predvideni koeficijent determinacije
CV.% 643 Predicted R2 0:5434
Adekvatna preciznost 6,5871
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Nakon provedenih mehanickih ispitivanja i statisticke obrade generiran je matematicki model
koji opisuje vrijednosti konvencionalne granice razvlacenja ovisno o ulaznim parametrima

izrade koji glasi:

e Matematicki model s kodiranim vrijednostima:

Rpo,2 = 730,22 +20,13A4A—-25,71B —-51,73C + 16,00 AB + 36,50 AC + )
19,25 BC + 71,38 B® + 39,21 C% + 20,75 ABC + 94,73 A*C

e Matematicki model sa stvarnim faktorima:
Rpo2 = 4375,95938 + 4,3257 A — 7,93042 B + 2,31909 C — 0,006695 AB —
0,011901 AC — 0,006814 BC + 0,004886 B2 + 0,001242 C% + (5)
0,000038 ABC — 0,000035 A2C
Gdje su:
Rpo2 — konvencionalna granica razvlaéenja, N/mm?
A —snaga lasera P, W
B — brzina skeniranja v, mm/s
C — temperatura predgrijavanja radne podloge 9p, °C.
Za optimizaciju je definiran uvjet maksimalne vrijednosti Rpo2 uz ograni¢avanje ulaznih
parametara u ispitanom podrucju vrijednosti. PredloZzene optimalne vrijednosti ulaznih

parametara SLM-a za postizanje maksimalne Rpo2 su: P =245 W, v =993 mm/si 9, = 452 °C.

zivne povrsSine za Rpo2 1 njihovi pripadajuéi konturni dijagrami za razli¢ite razine pokusa su
Od p Rp jihovi pripadajuci kont dijag li¢it pok
prikazani na slici 47.
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Slika 47. Odzivne povrsine za Rpo2razli€itih razina pokusa: a) -1 (3, = 137 °C),
b) 0 ($=310°C)ic) 1 (F=482°C)

6.3. Analiza istezanja ¢

Analiziranjem varijance podataka za reducirani model odzivne povrsine prekidnog istezanja e
(tablica 19), moze se uociti F-vrijednost modela 3,38 i p-vrijednost 0,0464 koje pokazuju da je
izabrani model prikladan za odredivanje optimalnih parametara proizvodnje u tom intervalnom
podruéju (razine). P-vrijednosti varijable B te interakcija A?B su manje od vrijednosti 0,05 §to
pokazuje da brzina skeniranja (B) te interakcija A’B znac¢ajno utje¢u na vrijednost prekidnog
istezanja . S obzirom da je p vrijednost odstupanja od modela 0,9644 veca od 0,05 pokazano

je odstupanje od definiranog modela neznacajno.
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Tablica 19. Analiza varijance rezultata prekidnog istezanja

Izvor Suma Stupnjevi Srednji F
. kvadrata by kvadrat .. .. P Znacajnost
varijacije . slobode . vrijednost | vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 76,30 7 10,90 3,38 0,0464 znadajan
A 0,0496 1 0,0496 0,0154 0,9040 neznacajan
B 47,05 1 47,05 14,61 0,0041 znacajan
C 11,73 1 11,73 3,64 0,0886 neznacajan
AB 1,12 1 1,12 0,3493 0,5690 neznacajan
AC 6,84 1 6,84 2,13 0,1789 neznacajan
A? 6,86 1 6,86 2,13 0,1784 neznacajan
A2B 17,66 1 17,66 5,48 0,0439 znacajan
Odstupanje 28,99 9 3,22
od modela
Cista 11,18 7 1,60 0,1794 0,9644 | neznacajano
pogreska
Ukupno 17,81 2 8,90
Odstupanje 105.29 16
od modela

Vrijednosti koeficijenta determinacije R? = 0,7247, prilagodenog koeficijenta determinacije
adjusted R? = 0,5106 i predvidenog koeficijenta determinacije predicted R? = 0,2574 pokazuju
da varijacije odabranih varijabli (ulazni parametri prerade SLM-a) nisu objasnjene modelom

zbog toga $to je razlika izmedu adjusted R?i predicted R? ve¢a od 0,2.

Vrijednost adjusted R? u iznosu od 0,5106 ukazuje da se 51,06% modela moze opisati

odabranim parametrima i njihovim interakcijama.

Vrijednost predicted R? u iznosu od 0,2574 nam pokazuje kako je 25,74% podataka dobivenih

ispitivanjima moguce objasniti predvidaju¢im modelom.

Koeficijent varijacije C.V. = 20,15 % je ve¢i od 10 % S$to pokazuje na nezadovoljavajuci

stupanj preciznosti i pouzdanosti provedenih ispitivanja.

Adekvatna preciznost (7,8792) je veca od 4 Cime je potvrdeno da je veli¢ina signala znacajno

veca od Suma stoga model dobro opisuje izlaznu veli¢inu u eksperimentalnom prostoru.

Iz navedenog proizlazi da se ovaj model ne moZe upotrebljavati za tumacenje utjecaja
proizvodnih parametara na promatrani odziv ¢ te se daljnja analiza utjecaja parametara

proizvodnje nece provoditi.

Niske vrijednosti koeficijenata dobivene ovim modelom su posljedica visokih vrijednosti

povrsinske hrapavosti ispitnih uzoraka za vla¢na ispitivanja. Pretpostavlja se da je tijekom
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ispitivanja zbog izrazite osjetljivosti kontaktnog ekstenzometra doslo do pojave klizanja.
Takoder zbog malog mjernog podrucja Lo = 10 mm Koje je posljedica ogranicenih dimenzija
ispitnih uzoraka na koje je utjecala radna podloga SLM stroja od maksimalnog promjera

¢ = 100 mm. Svi statisticki podaci o modelu su prikazani u tablici 20.

Tablica 20. Statisti¢ki podaci o modelu za prekidnog istezanja

Stand. Dev. 179 Koeficijent g«itermmacue 0.7247
Pril koeficii T
Aritmeticka sredina | 8,91 rilagodeni oe_ icijent determinacije 0,5106
Adjusted R2
Koeficijent varijacije Predvideni koeficijent determinacije
20,1 i 2574
CV.% 0.15 Predicted R2 0.25
Adekvatna preciznost 7,8792

6.4. Analiza savojne ¢vrstoce Rms

Analiziranjem varijance podataka za reducirani model odzivne povrSine savojne ¢vrstoce
(tablica 21), moze se uociti F-vrijednost modela u iznosu od 13,55 i vrijednost p = 0,0023 koje
pokazuju da je izabrani model prikladan za odredivanje optimalnih parametara proizvodnje u
tom intervalnom podruéju (razine). 1znos p-vrijednosti varijable A te interakcije AC, A%, C?i
AB? su manje od vrijednosti 0,05 $to pokazuje da promjena snage lasera (A) te interakcije AC,
A% C? i AB? znadajno utje¢u na vrijednost savojne &vrstoce. S obzirom da je vrijednost
odstupanja od modela p = 0,9865 vecéa od 0,05 pokazano je odstupanje od definiranog modela

neznacajno.
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Tablica 21. Analiza varijance rezultata savojne ¢vrstoce

Doktorski rad

Izvor Suma Stupnjevi Srednji F p
S kvadrata kvadrat . . Znacajnost
varijacije . slobode . vrijednost | vrijednost
odstupanja odstupanja
Model 5283x10° 10 52833,83 13,55 0,0023 znadajan
A 1,854x10° 1 1,854x10° 47,55 0,0005 znadajan
B 1152,00 1 1152,00 0,2954 0,6064 neznacajan
C 220,40 1 220,40 0,0565 0,8200 neznacajan
AB 5202,00 1 5202,00 1,33 0,2920 neznacajan
AC 91592,00 1 91592,00 23,49 0,0029 znacajan
A2 25699,34 1 25699,34 6,59 0,0425 znacajan
B2 20446,35 1 20446,35 5,24 0,0620 neznacajan
oz 1,185x10° 1 1,185x10° 30,40 0,0015 znacajan
AB 10122,80 1 10122,80 2,60 0,1583 neznacajan
AB? 45989,10 1 45989,10 11,79 0,0139 znadajan
Ostatak 23397,79 6 3899,63
Odstupanje 271713 4 679,28 0.0657 0,0865 | neznadajano
od modela
Cista
. 20680,67 2 10340,33
pogreska
Ukupno 5,517x10° 16

Vrijednosti koeficijenta determinacije R? = 0,9576, prilagodenog koeficijenta determinacije
adjusted R? = 0,8869 i predvidenog koeficijenta determinacije predicted R? = 0,8496 pokazuju

da su varijacije odabranih varijabli (ulazni parametri prerade SLM-a) objasnjene modelom.

Koeficijent varijacije C.V. u iznosu od 4,61 % je manji od 10 % S§to pokazuje na

zadovoljavajuci stupanj preciznosti i pouzdanost provedenih ispitivanja.

Adekvatna preciznost (12,1237) je veca od 4 ¢ime je potvrdeno da je veli¢ina signala znacajno
veca od Suma stoga model dobro opisuje izlaznu veli¢inu u eksperimentalnom prostoru. 1z
navedenog proizlazi da se ovaj model moze primjeniti za tumacenje utjecaja proizvodnih

parametara na promatrani odziv Rms. Svi statisticki podaci o modelu su prikazani u tablici 22.

Tablica 22. Statisti¢ki podaci o modelu za savojnu ¢vrstocu

Stand. Dev. 62,45 Koeficijent g(jtermlnacue 0.9576
Aritmeticka sredina | 135341 Prilagodeni koe.ﬁcljent determinacije 0,8869
Adjusted R?
Koeficijent varijacije Predvideni koeficijent determinacije
CV.% 461 Predicted R2 08456
Adekvatna preciznost 12,1237
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Nakon provedenih mehanickih ispitivanja i statisticke obrade generiran je matematicki model

koji opisuje vrijednosti savojne ¢vrsto¢e ovisno o ulaznim parametrima izrade koji glasi:

e Matematicki model s kodiranim vrijednostima:

Rys = 143994 + 181,06 A + 14,27 B — 4,02 C + 25,50 AB + 107,00 AC
— 47,75 A* + 42,59 B> — 102,55 C? — 55,27 A*B (6)
— 117,81 AB?

e Matematic¢ki model sa stvarnim faktorima:

Rins = 78458,271 — 472,00883 A — 149,10379 B — 2,63918 C
+ 0,834559 AB + 0,023191 AC + 0,517561 A?
+ 0,066833 B2 — 0,003449 C% — 0,000649 A*B
— 0,000311 AB?

()

Gdje su:

Rms — Savojna ¢vrsto¢a, N/mm?

A —snaga lasera P, W

B — brzina skeniranja v, mm/s

C — temperatura predgrijavanja radne podloge 9p, °C.

Za optimizaciju je definiran uvjet maksimalnog iznosa Rms uz ogranic¢avanje ulaznih parametara
u ispitanom podrucju vrijednosti. PredloZene optimalne vrijednosti ulaznih parametara SLM-a

za postizanje maksimalne Rms su: P =246 W, v = 828 mm/s i J, = 331 °C.

Odzivne povrSine Rms 1 njihovi pripadajuci konturni dijagrami za razlicite razine pokusa su

prikazani na slici 48.
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R (N/mm?)

C: Temperatu

C: Tomperatura prodgrijavanja (°C)

A Snaga Lasara (W)

a)

Ry, (N/mm?)

C: Temperatura predgrijavanja (')

A Snaga lasera (W)

b)

Doktorski rad

R, (N'mm?)

C: Temperatura predgrijavanja ('C)

Slika 48. Odzivne povrsine zilavosti Rms razlicitin razina pokusa: a) -1 (v = 781 mm/s),
b) 0 (v =900 mm/s)ic) 1 (v =1018 mm/s)

6.5. Validacija optimalnih parametara SLM-a za dobivanje maksimalne vrijednosti KVa

Optimalni parametri SLM-a za postizanje maksimalne vrijednosti KVa dodatno su potvrdeni

provedbom mehanickih ispitivanja koji su proizvedeni SLM-om s odabranim optimalnim

parametrima. Aritmeticka sredina mehanickih ispitivanja (n = 5) je usporedena s rezultatima

dobivenih predvidanjem modela (tablica 23). Vrijednosti KV, predvidene modelom i dobivenih

mehanickim ispitivanjima Se znacajno ne razlikuju te je izra¢unata razlika izmedu njih manja

od 5 % ¢ime su optimalni parametri uspjesno validirani.

Tablica 23. Validacija optimalnih parametara KVa

Optimalni parametri izrade

KVa, kJ/m?

KVa + on-1, kJ/m?

P, W v, mm/s

234 1078

9, °C

380

Predvideno modelom

215

Dobiveno ispitivanjem
(n=5)

206 £5
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7. ANALIZA REZULTATA | RASPRAVA

U dentalnoj primjeni se najcesc¢e upotrebljavaju Co-Cr legure koje se proizvode tradicionalnim
postupcima lijevanja 1 glodanja dok se posljednjih nekoliko godina sve ¢eS¢e upotrebljavaju
AM tehnologije. Od AM tehnologija u dentalnoj primjeni je najzastupljeniji postupak SLM-a.
Mehanic¢ka svojstva SLM proizvedenih dijelova su primjerenih vrijednosti usporedivih s
lijevanim i glodanim te zadovoljavaju minimalne zahtjeve mehanickih svojstava propisane

dentalnom normom HRN EN ISO 22674:2016.

Na trzistu je dostupno mnogo razli¢itih vrsta Co-Cr metalnih prahova od razlicitih proizvodaca
te se razlikuju po svojstvima i1 parametrima izrade. Pronadena su istraZivanja koja proucavaju
utjecaj pojedinih ulaznih parametara SLM-a na strukturu i svojstva, ali su ta istrazivanja
ograni¢ena s obzirom da se upotrebljavaju Co-Cr metalni prahovi razli¢itih proizvodaca i na
razli¢itim strojevima. Najcescée se proucavaju ulazni parametri prerade kao $to su snaga lasera,
razmak izmedu putanja laserske zrake, debljina sloja i brzina skeniranja dok za temperaturu
predgrijavanja radne podloge ne postoje detaljne analize utjecaja na strukturu i svojstva. Stoga
je provedeno ovo istrazivanje gdje se je kao jedan od ulaznih parametara definirala temperatura
predgrijavanja radne podloge do 600 °C zbog utvrdivanja utjecaja na strukturu i dobivena
mehanicka svojstva [43,52,127].

U tu svrhu, u ovom istrazivanju su postupkom SLM-a izradeni ispitni uzorci s dentalnom
Co-Cr legurom. Nakon izrade su provedena mehanicka ispitivanja i detaljne laboratorijske
analize strukture kako bi se povezala dobivena struktura s mehanic¢kim svojstvima u ovisnosti
0 ulaznim parametrima prerade. Nakon mehanickih ispitivanja provedena je detaljna analiza

makro 1 mikro strukture te je provedena statisticka analiza dobivenih rezultata.

Svih 17 stanja pokusa u popre¢nom presjeku posjeduje dendritnu mikrostrukturu s jasno
prepoznatljivom strukturom u popre¢nom presjeku koja se sastoji od ocvrsnutih podrucja
metala na mjestu prolaska laserske zrake, nastala taljenjem sloja na sloj metalnog praha
(slika 33). U wuzduznom presjeku kod svih 17 stanja pokusa uocena je prepoznatljiva
mikrostruktura koja se sastoji od oc¢vrsnutih podru¢ja metala prolaska laserske zrake te
istaknutim granicama izmedu njih (Slika 33). Analizom mikrostrukture u poprecnom i
uzduznom smjeru je zakljuceno kako se mikrostruktura kod svih ispitnih uzoraka u oba presjeka

ne razlikuje bez obzira na ulazne parametre SLM-a.

Povrsinske greske se pojavljuju u obliku pukotina, a prikazane su na slici 29.
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Kod svih ispitnih uzoraka iz 17 stanja pokusa su u mikrostrukturi uocene greske (poglavlje 5.3):

e sinterirane Cestice 1 nepotpuno rastaljena podrucja

e porozitet pravilnog i nepravilnog oblika

e podrucja nepotpunog protaljivanja (LOF)

e oksidi

e mikropukotine.

Greske se u mikrostrukturi pojavljuju bez jasno istaknute zakonitosti, slu¢ajno su rasporedene

po povrsini. Analizama je odredena sli¢na mikrostruktura bez obzira na ulazne parametre

proizvodnje. Zbog toga su upotrijebljene neke od naprednih metoda karakterizacije materijala

koje mogu rezultirati s puno vise informacija (poglavlje 5.3). Te metode analize su kompleksne,

iziskuju znac¢ajno duZze vrijeme analize 1 znacajno su skuplje od standardnih metoda. Zbog toga

su detaljne analize provedene na ispitnim uzorcima iz pet izdvojenih stanja pokusa na temelju

dva ispitana mehanicka svojstva KVa i Rms, njihove minimalne i maksimalne vrijednosti §to je

opisano u poglavlju 5.3. Na temelju navedenog odabrani su ispitni uzorci iz stanja pokusa 3, 5,

15, 17 1 jedna od centralnih tocki 16.

Sva svojstva dobivena detaljnom analizom izdvojenih ispitnih uzoraka su prikazana u tablici

24.

Tablica 24. Svojstva ispitnih uzoraka iz pet izdojenih stanja pokusa

Stanje pokusa | Stanje pokusa | Stanje pokusa | Stanje pokusa | Stanje pokusa
3 5 15 16 17
Udio
. 0,11 £ 0,05 4,07 £0,31 3,99 +£0,48 0,37 £ 0,06 0,12 £ 0,03
poroziteta, %
wt. % C
(nakon SLM) 0,006 0,008 0,030 0,024 0,008
Veli¢ina zrna 7.7 8.3 76 7.7 8
G
KVa, kJ/m? 215+8 1197 136 £ 23 183+14 187 +6
Rms, N/mm? 1578 + 67 1126 + 24 994 + 43 1327 + 23 1603 + 23
XRD
struktura Yrce t eHep yrcc t eHep Yrcc t eHep Yrcc t eHep Yrcc t eHep
EBSD, PA YFCC YFCC YFCC YFCC YFcC

Ispitni uzorci s manjim udjelom poroziteta (stanje pokusa 3, 16 i 17) posjeduju vise vrijednosti
izdvojenih mehani¢kih svojstava KVa (183 kd/m?, 187 kd/m? i 215 kJ/m?) i Rms (1327 N/mm?,
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1578 N/mm? i 1603 N/mm?) u odnosu na ispitne uzorke s ve¢im udjelima poroziteta (ispitni

uzorci iz stanja pokusa 5 i 15). To ukazuje na logi¢nu povezanost udjela poroziteta i

promatranih mehanickih svojstava gdje se smanjenjem udjela poroziteta povecavaju vrijednosti

mehanickih svojstava. Na slikama 49 1 50 je graficki prikazan odnos vrijednosti mehanickih

svojstva u odnosu na udio poroziteta.

200

150

100

Zilavost K¥,, kl/m?

50

1600

1400

1200

1000

800

Savojna ¢vrstoca Ry, N/mm?

4,07
3,99 215

183 187

DZilavost
=s=Udio poroziteta

136

119

\e

5 15 16 17 3

Stanje pokusa

0,12 0,11

Slika 49. Graficki prikaz vrijednosti zilavosti u odnosu na udio poroziteta

4,07

3,99 1603 1578

ElSavojna cvrstoca
=e=Udio poroziteta
1126

5 15 16 17 3

Stanje pokusa

3,5

2,5

1,5

N
Udio poroziteta, %

0,5

N
Udio poroziteta, %

Slika 50. Grafi¢ki prikaz vrijednosti savojne ¢vrstoée u odnosu na udio poroziteta
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Kod ispitnih uzoraka s nizim vrijednostima wt. % C (stanje pokusa 3 i 17) vrijednosti
KVa (215 + 8 i 187 + 6) kJ/m? i Rms (1578 + 67 i 1603 * 23) N/mm? su maksimalnih iznosa te
se pretpostavlja da je to posljedica manjeg udjela karbida i intermetalnih spojeva u
mikrostrukturi. Kod nizih vrijednosti wt. % C postoji manja vjerojatnost formiranja karbida i
intermetalnih spojeva §to je opisano u poglavlju 3.2.1. Pojava karbida i intermetalnih spojeva u

mikrostrukturi opc¢enito povisuje ¢vrstocu materijala (E i Rm), @ Smanjuje duktilnost (¢ i KVa).

Ispitni uzorak iz stanja pokusa 15 koji posjeduje najvecu prosjecnu veli¢inu zrna G = 7,6 ujedno
posjeduje i kombinaciju najnizih vrijednosti mehanickih svojstava KV, = (136 + 23) kJ/m? i
Rms = (994 % 43) N/mm? §to je u skladu s povezano$éu veli¢ine zrna i mehanickih svojstava
gdje vrijedi da povecanjem veli¢ine zrna uzrokuje smanjenje iznosa mehanickih svojstava
duktilnosti. Primijeeno je kako do usitnjena zrna dolazi upotrebom visih vrijednosti
P > 205 W uz konstantu v =900 mm/s i 9, = 310 °C.

EBSD analizom sa slike 45 je utvrdeno kako je kod svih ispitnih uzoraka zrno izduzeno u

smjeru laserske zrake, tj. smjeru gradnje po z osi.

XRD analizom svih ispitnih uzoraka 17 stanja pokusa prikazanih naslici 43 detektirane su dvije
mikrostrukturne faze yrcc i ence. Udio detektiranih faza, odnosno omjer yrcc - ence, direktno
utjee na mehanicka svojstva. yrcc faza doprinosi duktilnosti dok excp faza doprinosi povisenju

¢évrstoce 1 tvrdoce.

EBSD analizom i formiranjem PA slike je detektirana samo yrcc $to je posljedica upotrebe

premalog povecanja te se nece koristiti za daljnje analize.

Modeliranjem odzivnih povrSina rezultata mjerenja u poglavlju 6 definirani su matematicki
modeli i odredena znacajnost pojedinog ulaznog parametra SLM-a na promatrano mehanicko
svojstvo. Prema provedenoj statistickoj analizi na vrijednosti KVa znacajno utjecu P, %, 1 v, na
vrijednosti Rpo,2 znacajno utjece Jp, na vrijednosti ¢ znacajno utjece v, dok na vrijednosti Rms

znacajno utjece snaga lasera P.

Detaljnom karakterizacijom mikrostrukture materijala ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 5 i 15
daju se objasnjenja zasto ti ispitni uzorci posjeduju najnize vrijednosti promatranih mehanickih

svojstava.

Kod ispitnog uzorka iz stanja pokusa 5 iznos LED = 127 J/mm? se svrstava u srednje vrijednosti

prema slici 9, a $ = 600 °C (najvisa vrijednost od svih stanja pokusa) pripada visokim
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vrijednostima $to pospjeSuje nastanak poroziteta. Naime, predgrijavanje radne podloge sluzi
kao dodatan izvor topline. Kod povisenih temperatura plin (mjehurié¢i) posjeduju veéu
topljivost u taljevini te se uslijed velike brzine hladenja plin (mjehurici) ne stigne difundirati s

povrsine te nastaju greske pravilnog i nepravilnog oblika kao Sto je prikazano u poglavlju 5.1.

Kod ispitnog uzorka iz stanja pokusa 5 je odreden najveéi udio poroziteta od 4,07 % + 0,31 %
s obzirom na ostale uzorke te najnizi iznos KV, = (119 + 7) kJ/m? i jedna od najnizih vrijednosti
Rms = (1126 + 24) N/mm?2. Pretpostavlja se da visoka temperatura predgrijavanja radne podloge
9o = 600 °C uzrokuje i pospjesuje izluéivanja precipitata po granicama zrna, kao $to je opisano
u poglavlju 3.2.1, koji degradiraju svojstva KVa i Rms i opcenito duktilnosti dok s druge strane
povecéavaju tvrdocu. Vrijednost tvrdoce ispitnog uzorka 5 406 HV1 je najviseg iznosa s obzirom

na ostale ispitne uzorke.

Ispitni uzorci iz stanja pokusa 15 izradena su s najnizom snagom P = 160 W s obzirom na sva
stanja pokusa §to direktno utjete na vrijednost LED-a prema jednadzbi 1 LED = 99 J/mm?.
Prilikom SLM izrade kod niskih vrijednosti LED-a je karakteristi¢na pojava i nastajanje veéeg
udjela poroziteta zbog toga Sto je toplinska energija nedostatna za potpuno taljenje sloja
metalnog praha. To dovodi do nastajanja razli¢itih gresaka u mikrostrukturi, najées¢e LOF-a
izmedu slojeva, $to je objasnjeno u poglavlju 2.2.1. Greske u mikrostrukturi SniZzavaju iznose
mehanickih svojstva. U ispithom uzorku je takoder odreden najveci udio C = 0,030 % S§to
dovodi do pretpostavke da je doslo do formiranja razli¢itih precipitata po granicama zrna i
medudendritiénim prostorima koji uzrokuju sniZzenjem iznosa mehanickih svojstava kao $to su

KVa i Rms $to je detaljno objasnjeno u poglavlju 3.1.

Na slikama 51 1 52 su graficki prikazani KVa i Rms U Ovisnosti 0 ulaznim parametrima prerade
SLM-a prema kojima se moze vidjeti kako prilikom upotrebe konstantne temperature 9, = 310
°C i konstantne brzine skeniranja v = 900 mm/s, porastom snage lasera s P = 160 W na P = 250
W dolazi do pojave povisenja iznosa KVa s 136 kJ/m? na 187 kJ/m? i RmsS 994 N/mm? na 1603
N/mm?. 1znosi KVa i Rms poprimaju najvise vrijednosti pri konstantnoj $, = 310 °C i P > 205
W. Upotrebom konstantne v = 900 mm/s te porastom J, = 600 °C i P na 205 W snizavaju Se
vrijednosti Rms = 1126 N/mm? i KV, = 119 kJ/m2. Vise vrijednosti 9, > 480 °C pospjesuju
nastanak precipitata, najc¢eSc¢e karbida, po granicama zrna i medudendriticnim prostorima koje
karakterizira visoka tvrdoca i krhkost §to za posljedicu ima snizenje mehanickih svojstava kao

§to su Rms | KVa
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Slika 51. Grafi¢ki prikaz utjecaja ulaznih parametara proizvodnje na vrijednosti Zilavosti
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Slika 52. Grafi¢ki prikaz utjecaja ulaznih parametara proizvodnje na vrijednosti savojne &vrstoée

Prema odzivnim povrSinama u poglavlju 6 i slikama 51 i 52 moze se vidjeti kako kod
nizih 3, = 140 °C vrijednosti KVa poprimaju vise vrijednosti kod v > 1000 m/s i P > 200 W.
Prilikom upotrebe 9, = 310 °C vrijednosti KVa poprimaju vise vrijednosti kod vrijednosti
P <170 Wi v < 800 mm/s te kod vrijednosti P > 200 W prilikom v > 1000 mm/s i
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P > 230 W uz vrijednosti v < 900 mm/s. Kod visokih 9y = 480 °C vrijednosti KVa poprimaju
vise vrijednosti kod iznosa P <180 W iv <900 mm/s te kod iznosa P > 230 W bez obzira na
upotrebljavanu v. Prilikom upotrebe 780 mm/s < v < 900 mm/s vrijednosti Rms SuU Visih
vrijednosti kod visokih 3, > 300 °C i vrijednosti P > 205 W.

Prema rezultatima mehanickih ispitivanja u poglavlju 4.4. moze se potvrditi kako svi ispitni
uzorci zadovoljavaju dentalnu normu HRN EN 1SO 22674:2016 prema minimalnim kriterijima
za iznose Rpo2 1 ¢ za minimalnu upotrebu kod proizvodnje dentalnih nadomjestaka vrste 5
(tablica 25).

Tablica 25. Minimalne vrijednosti mehanickih svojstava prema HRN EN ISO 22674:2016 [46]

Vrsta dentalne Rpo.2, N/mm? |Stizoa/l(’)lje
primjene (minimalno) (minimalno)

0

1 80 18

2 180 10

3 270

4 360

o 500 2

Prilikom usporede rezultata dobivenih mehani¢kim ispitivanjima prikazanih u tablicama 10 i
11 s rezultatima iz literaturnih izvora za razlicite tehnologije proizvodnje prikazanih u tablici
26, moguce je pretpostaviti kako se upotrebom ulaznih parametra stanja pokusa 3, 7, 9 i 10
(tablica 10) mogu proizvesti dentalne Co-Cr legure koje posjeduju kombinaciju mehanickih
svojstava (Rpoz2, ¢ 1 HV) usporedivih ili veéih iznosa u odnosu na konvencionalne nacine
proizvodnje (glodanje i lijevanje). To ukazuje na mogucnost da se postupkom SLM-a mogu
proizvoditi konstrukcije puno tanjih stijenki nego kod konvencionalnih na¢ina proizvodnje.
Prilikom upotrebe manjih debljina stijenki dolazi do smanjenja mase dentalnih nadomjestaka

¢ime se smanjuje opterecenje na Celjusti 1 Zvacne misice.

Usporedbom mehani¢kih svojstava SLM proizvedenih dentalnih Co-Cr legura iz literature s
dobivenim mehanic¢kim ispitivanjima u ovom istrazivanju su usporedive, ali treba napomenuti
kako su legure iz literature naknadno toplinski obradene nakon postupka SLM-a dok ispitni

uzorci upotrjebljeni u radu nisu bili podvrgnuti naknadnim toplinskim obradama [9,19,23,47] .
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Tablica 26. Mehanicka svojstva razlicitih tehnologija proizvodnje dentalnih Co-Cr legura iz literature

[47,81,88,123]

Doktorski rad

. . HRN EN ISO
Svojstvo Glodano (CNC) Lijevano SLM 22674:2016
581 + 16 783+ 15
+
Rpo.2, N/mm? 495 £ 20 655 790 £ 11 >500
672+ 4
658 + 44 870+ 26
10+1 8 8,7 £1,06
& % 11141 8+04 12,7+19 >2
T 12+2 13+1
Rms , N/mm? - 1136+ 1 2501+9,7 -
264 £ 11 270 £ 16 399 +24
HV10 325+ 18 303 15 466 * 13 -
353+ 6 324 +27 475+ 10

Takoder treba napomenuti da dentalne Co-Cr legure proizvedene razli¢itim postupcima

proizvodnje ne posjeduju potpuno isti kemijski sastav jer nije dostupna legura istih

karakteristika za tri razli¢ite tehnike proizvodnje. Na svojstva dentalnih Co-Cr legura mogu

utjecati ne samo glavni elementi, ve¢ 1 legirajuci elementi kao $to je opisano u poglavlju 3.1.1.

Zbog toga se direktne metode usporedbe ne mogu povezati samo s razli¢itim tehnologijama

proizvodnje nego treba uzeti u obzir i sve naknadne vrste obrade $to ujedno predstavlja

ograni¢enje provedene usporedbe.
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8. ZAKLJUCAK
Cilj provedenog istrazivanja je bilo odrediti i povezati utjecaj ulaznih parametara SLM-a na
strukturu i svojstva dentalne Co-Cr legure. Na temelju provedenog istrazivanja donijeti su

sljedec¢i zakljucci:

- Standardni ispitni uzorci za stati¢ki vla¢no ispitivanje i Zilavost nisu prihvatljivi te su
stoga osmisljeni i izradeni 3D CAD modeli ispitnih uzoraka prilagodenih ovom nacinu
proizvodnje. Izraden je novi prihvatni sustav Kidalice za ispitivanje mehanickih svojstva
| izradene su posebne ¢eljusti kidalice kojima je rijeSen problem proklizavanja ispitnih
uzoraka. Odreden je poseban raspored ispitnih uzoraka na radnoj podlozi SLM uredaja.

- Prilikom izrade ispitnih uzoraka ustanovljen je znacajan utjecaj zaostalih toplinskih
naprezanja u SLM proizvedenom materijalu kao i potporne strukture na samu izradu
ispitnih uzoraka. Uslijed znacajnih zaostalih toplinskih naprezanja u kombinaciji s
neadekvatnom potpornom strukturom moZze do¢i do odvajanja SLM izradenog ispitnog
uzorka od podloge $to rezultira s otpadnim ispitni uzorcima i ponavljanjem postupka
izrade. U ekstremnim sluc¢ajevima moze do¢i i do pojave pukotina na izradenim ispitnim
uzorcima.

- Kompleksnom i detaljnom svjetlosnom i elektronskom mikroskopijom ustanovljeno je
da neovisno o parametrima SLM postupka svi ispitni uzorci iz 17 stanja pokusa
posjeduju celijasto-dendritnu mikrostrukturu s jasno istaknutim granicama izmedu
o¢vrsnutih podru¢ja metala prolaskom laserske zrake. Kod svih tih ispitnih uzoraka su
detektirane iste greske u mikrostrukturi, poroziteti pravilnog i nepravilnog oblika, LOF,
oksidi i mikropukotine koje se znacajno razlikuju po udjelu §to je utvrdeno detaljnom
analizom izdvojenih uzoraka iz stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i 17 u tablici 25.

- XRD analizom svih ispitnih uzoraka iz 17 stanja pokusa su utvrdene kristalografske
faze yrcc 1 ence tj. izostanak znacajnog utjecaja ulaznih parametara proizvodnje na
nastajanje mikrostrukturnin faza u ispitnim uzorcima. Detaljnom analizom vr$nih
dijelova pojedinih faza svih ispitnih uzoraka, na istim kutevima, je uoceno kako se
razlikuje njihov intenzitet. Sto je veéi intenzitet to je veéi udio te mikrostrukturne faze.

- EBSD analizom izdvojenih ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i 17 provedena
je detaljna analiza kristalnih zrna. Uoceno je da se neovisno o parametrima SLM
postupka kristalna zrna izdvojenih uzoraka znacajno ne razlikuju. Fazna analiza
detektirala je samo yrcc fazu a nije pokazala postojanje eHcp faze. To se moze objasniti

upotrebom premalih povecanja pri kojem je fazna analiza napravljena i pri kojem nije
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bilo moguce detektirati sitnozrnatu encp fazu. Utvrdeno je da se veli¢ina zrna izdvojenih
ispitnih uzoraka znacajno razlikuje s obzirom na ulazne parametre SLM-a. Analizom
izdvojenih ispitnih uzoraka uoceno je da se prilikom upotrebe visih snaga lasera
usitnjuje kristalno zrno.

- Provedenim mjerenjima tvrdo¢e na popre¢nom i uzduznom presjeku zakljuceno je kako
ulazni parametri SLM-a znacajno ne utjecu na vrijednosti HV1 izmedu presjeka i samih
ispitnih uzoraka.

- Vrijednosti mehanickih svojstava znacajno ovise o udjelu poroziteta, wt. % C i veli¢ini
zrna. Detaljnom analizom izdvojenih ispitnih uzoraka iz stanja pokusa 3, 5, 15, 16 i 17
je zaklju€eno kako poveéanjem udjela poroziteta i wt. % C uz pogrubljenje zrna padaju
vrijednosti zilavosti (KVa)i savojne ¢vrstoce (Rms). Najnize vrijednosti zilavosti (KVa) i
savojne Cvrstoce (Rms) su odredene kod najvise temperature predgrijavanja radne
podloge 9p = 600 °C. Razlozi tome su povecana topljivost plina u taljevini koji uzrokuje
nastanak poroziteta dok veci udio wt. % C u kombinaciji s visokom temperaturama
predgrijavanja radne podloge (%) uzrokuje nastanak karbida i precipitata po granicama
zrna. Karbidi i precipitati po granicama zrna snizavaju vrijednosti duktilnosti $to nije
pozeljno kod upotrebe u dentalnoj primjeni. Najvise vrijednosti Zilavosti (KVa), savojne
¢vrstoce (Rms), konvencionalne granice razvla¢enja (Rpo2) I istezanja (¢) su dobivene
kod LED > 125 J/mm? upotrebom raspona temperature predgrijavanja radne podloge
9p = 310 °C — 480 °C i snage lasera P > 205 W bez obzira na vrijednosti brzine
skeniranja (v). 1z navedenog proizlazi da temperatura predgrijavanja radne podloge (%p)
u kombinaciji sa snagom lasera (P) znacajno utjeCe na mehanicka svojstva dobivenih
ispitnih  uzoraka. Povecanjem snage lasera (P) kod povisenih temperatura
predgrijavanja radne podloge ($p) osigurala se vrijednost LED-a dostatna za potpuno
taljenje sloja na sloj ¢ime je dobivena homogenija mikrostruktura s manjim
vrijednostima udjela poroziteta i sitnozrnatom strukturom.

- Upotrebom ulaznih parametara SLM-a iz stanja pokusa 3, 7, 9 i 10 proizvedeni su ispitni
uzorci koji posjeduju kombinacije mehanickih svojstava jednakih ili visih vrijednosti u
odnosu na konvencionalne nacine proizvodnje.

- Primjenom centralnog-kompozitnog plana pokusa i statistickom obradom rezultata
mjerenja (ANOVA) definirani su matemati¢ki modeli i modelirane odzivne povrsine za
pojedino mehanicko svojstvo, Zilavost (KVa), savojnu ¢vrstocu (Rms), konvencionalnu
granicu razvlacenja (Rpo2) 1 istezanje (&) koje opisuju veli¢inu djelovanja i interakciju

ulaznih parametara proizvodnje na strukturu i mehanicka svojstva. Utvrdeno je da
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matematicki model za predvidanje vrijednosti istezanja ¢ moze opisati 25,74 %
podataka dobivenih ispitivanjima te zbog toga model nije koriSten za odredivanje
optimalnih parametara.

- Upotrebom definiranih modela su odredeni optimalni parametri SLM-a za postizanje
maksimalne vrijednosti pojedinog mehanickog svojstva. Optimalni parametri za
zilavost (KVa) su: snaga lasera P = 234 W, brzina skeniranja v = 1078 mm/s i
temperatura predgrijavanja radne podloge 9, = 380 °C. Optimalni parametri za
konvencionalnu granicu razvlacenja (Rpo2) SU: snaga lasera P = 245 W, brzina
skeniranja v = 993 mm/s i temperatura predgrijavanja radne podloge 3, = 452 °C.
Optimalni parametri za savojnu ¢vrstocu (Rms) Su: snaga lasera P = 246 W, brzina
skeniranja v = 828 mm/s i temperatura predgrijavanja radne podloge $, = 331 °C.

- Provedena je validacija optimalnih parametara SLM-a za postizanje maksimalne
vrijednosti zilavosti (KVa). Pri tome su izradeni ispitni uzorci za ispitivanje zilavosti
koriStenjem ulaznih parametara SLM-a dobivenih pomocu matematickih modela.
Dobiveni rezultati su usporedeni s vrijednostima predvidenim matemati¢kim modelom.
Ustanovljeno je da dobiveni matematicki model predvida vrijednosti zilavosti (KVa) u
odnosu na vrijednosti dobivene mehanickim ispitivanjima s razlikom manjom od 5 %
izmedu njih.

- Provedenim mehanickim ispitivanjima 1 karakterizacijom materijala je dokazano kako
svih 17 stanja pokusa zadovoljava normu HRN EN ISO 22674:2016 za upotrebu
materijala u konstrukciji dentalnih nadomjestaka bez obzira na upotrebljavane ulazne

parametre SLM-a koristenih u ovom istrazivanju.
Na temelju dobivenih rezultata potvrdene su pretpostavljene hipoteze:

1. Laboratorijskim ispitivanjima i karakterizacijom materijala moguce je utvrditi promjene
I povezanost strukture i svojstava dentalne Co-Cr legure u ovisnosti o primijenjenim
parametrima postupka SLM-a.

2. Primjenom centralno-kompozitnog plana pokusa moguce je kvantificirati znacajnost
parametara postupka SLM-a na strukturu i svojstva dentalne Co-Cr legure, veli¢ine

njihovog djelovanja i interakcija.
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Takoder se na temelju dobivenih rezultata moze potvrditi o¢ekivani znanstveni doprinos:

1.

Odreden je utjecaj pojedinih parametara prerade SLM-a na promjene strukture i
svojstava primjenom Co-Cr legure.
Odabrani su parametri SLM-a za izradu dentalne Co-Cr legure poboljsanih svojstava u

odnosu na konvencionalno proizvedene legure.

8.1. Prijedlog mogucih smjerova istrazivanja

Ponoviti vla¢na ispitivanja primjenom beskontaktnog ekstenzometra kako bi se dobili
Sto kvalitetniji rezultati i precizniji matematicki modeli za konvencionalnu granicu
razvlacenja Rpo,2 I prekidno istezanje e.

Provesti detaljnu EBSD analizu po granicama zrna uz upotrebu vec¢ih povecanja kako
bi se povecala razluc¢ivost metode i odredio udio raspodjela pojedinih faza te pokusala
definirati ovisnost ulaznih parametara prerade SLM-a i nastalih faza.

Provesti ispitivanja i odrediti povezanost zaostalih naprezanja temperature
predgrijavanja radne podloge.

Provesti dinamicka ispitivanja dentalnih Co-Cr legura i ispitati utjecaj temperature
predgrijavanja radne podloge na vrijednosti dinamicke izdrZljivosti.

Analizirati toplinske tokove tijekom postupka SLM-a u radnoj komori uredaja.
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PRILOZI
Prilog 1

Certifikat i tehnicki podaci dentalne EOS Co-Cr SP2 legure.

Upute za uporabu C€

EOS CobaltChrome SP2 0537 e-Manufacturing Solutions

Tehnicki podaci EN 1641 / EN ISO 22674

Indikacija: EOS CobaltChrome SP2 (REF: 9011-0018) je slitina na bazi kobalta za zubnu metal-keramiku od koje se u instalacijskom modusu Standard sustava EOSINT M100 mogu izradivati
razliite dentalne restauracije {krune, mostovi i drugo) koje se u narednim radnim koracima oblazu keramikom. Prasak EOS CobaltChrome SP2 je medicinski proizvod prema klasi lla Direktive
93/42/EZ, prilog IX, pravilo 8.

Sastav ispunjava zahtjeve za Co-Cr dentalne materijale tipa 4 sukladno normi EN 1SO 22674.

Kontraindikacije: EOS CobaltChrome SP2 ne smije se primjenjivati u slu¢aju utvrdene nepodnosljivosti jednog ili vise metala sadrzanih u slitini. U slu¢aju okuzalnog ili aproksimalnog kontakta s
drugim slitinama, u rijetkim slucajevima mogu nastupiti elektrokemijski uvjetovane reakcije.

SkladiStenje: Prasak skladistite u hermeticki zatvorenim spremnicima. Pri radu s praskom nemojte jesti ni piti.

Upozorenje: Metalni prasak ili pradina mogu izazvati nadrazaj pri udisanju i u kontaktu s kozom. Tijekom brusenja i pjeskarenja dentalnih restauracija te pri rukovanju praskom osigurajte
dostatno usisavanje i nosite zatitne naotale, zastitne radne rukavice, zadtitnu odjecu i masku za zadtitu disnih putova s filtrom za fine Cestice tipa P3 (npr. tip FFP3 prema normi
EN 143:2001). Nakon zavrienog rada s praskom ili zavrietka restauracija temeljito operite ruke.

Svojstva materijala nakon oslobadania napetosti Zareniem (1 h pri 750 *C), simulaciia peZenia oksida (5 min pri 950 °C) i peenia keramike (4 x 2 min pri 930 *C) prema normi EN ISO 22674

Sastav materijala Relativna gustoca oko 100%

Co: 638 wt-O% Gustoéa 8,5 gfemt

Cr: 24,7 wi-0o Granica razvlacenja (Rp 0.29%) 850 MPa

Mo: 5,1 wt-gp Vlaéna &vrstoca 1350 MPa

W- 5.4 wt-% Prekidno istezanje 3%

Si 1,0 wt-g Modul elasti¢nosti E oko 200 GPa

Fe: maks. 0,50 wt-0 Tvrdoca po metodi Vickers HV10 420 HV

Mn:  maks. 0,10 wt-O Koeficijent toplinskog rastezanja (25 - 500 °C) 14,3 x 10E-6 m/m"C

Bez primjesa Ni, Be i Cd prema normi EN [50 22674 Koeficijent toplinskog rastezanja (20 - 600 °C) 14,5 x 10E-6 mfm°C

Interval topljenja 1410 - 1450 *C

Prerada

Dentalni laboratorij, korak 1: Izvodi zubotehnicar.
Konstrukcija dijelova: Najmanja debljina stjenke rekanstrukcije ne treba biti manja od 0,4 do 0,5 mm. Obratite pozornost na odgovarajuce jakosti spajanja izmedu kruna i dijelova mosta (T dizajn).
Pridrzavajte se smjernica Europskog ortodontskog udruzenja (eng. European Orthodontic Society, EOS). Kod restauracija za pacijente s bruksizmom moze biti potrebno ojaanje konstrukcije.

lzrada restauracija: Samo od strane obucenog strucnog osoblja.
Priprema podataka: Podatke pripremajte pomocu modula M 270 softvera CAMbridge sukladno uputama za rukovanje softverom CAMbridge.
Izrada dijelova: Samo od strane osoblja obucenog za rukovanje sustavom EOSINT M 270! Dijelove izradujte prema uputama za rukovanje instalacijskim modusom Standard sustava EOSINT M 270
pomoéu CC20_SP2_020_default_job (datum stvaranja 01.03.2010.). Keramicko sjedivo sustava EOSINT M 270 mora biti neosteéeno! Ventilacijski sustav s filtrom za optoéni zrak primjenjujte s
postavkom 1,5 V! Prije nego 3to primijenite EOSINT M 270 temeljito o€istite sve plohe izradbene platforme! Prije svakog posla prosijte prasak EOS CobaltChrome SP2 pomocu ultrazvuénog sita od -
63 pm iz IPCM M ili pomocu sita od -80 pm! Takoder, prije svakog postupka izrade ofistite zastitno staklo F-Theta lece! Filtre ventilacijskog sustava s optoc¢nim zrakom zamijenite kada se napune!
Ne nastavljajte jednom prekinuti izradbeni proces (npr. uslijed nestanka struje ili nedostatka praka), nego ga zapoénite ispoéetka! Ako se za vrijeme izrade dijelovi odvajaju s izradbene platforme,
ponovo ih ugradite s jacim osloncima (supports)! Ne up: javajte materijal ciscen drugim vrstama prasaka! Ako EQSINT M 270 opetovano prijavljuje pogreske koje ne mozete otkloniti
pomocu uputa za rad, nazovite dczumu liniju servisne sluzbe lvrtkc EOS!
Shot-Peening (pavr3insk i ) prije oslobadanj; jem: Dijelove na i j platformi tretirajte finim keramickim kuglicama (promjera 0,125 - 0,250 mm, npr. lepco Type C
ili Zirblast BBO) pri t\aku od 25 - 3, 5 bara. Dosjedne plohe duzluva pjeskarite sve dok se ne dostigne vidno jednolika saturacija ploha.
jem: Oslobadanje nap i Zarenjem treba provoditi u specijalnoj peci u argonskoj atmosferi. Odvijanje toplinske obrade:

|zradbenu platformu postavite u kutiju sa zatitnim plinom. Struju argona u kutiji namjestite na 1-2 Ifmin, pa kutiju stavite u hladnu pe¢!
Kada praznite vruéu peg, nosite termoizolacijske zastitne rukavice i termoizolacijsku zastitnu odjecu!

1. Ped tijekom 80 minuta zagrijavajte na temperaturu od 450 °C.
Odrzavajte 450 °C tijekom 45 minuta.
Pe¢ tijekom 45 minuta zagrijavajte na 750 °C.
Odrzavajte 750 °C tijekom 60 minuta (tolerancije za temperaturu i vrijeme odrzavanja temperature unutar kutije iznose: 740 *C +/- 10 °C, 60 minuta +/- 20 minuta).
Iskljucite pec.
Otvorite vrata peci kada temperatura padne na oko 600 “C.

7. Kutija sa zastitnim plinom se moze izvaditi kada temperatura u pedi padne na oko 300 C i kada se iskljuéi struja argona.
Primjena visih temperatura ili duza vremena odrz pri toplinskoj obradi mogu povedati krtost dijelova
Uklanjanje restauracija s platforme: Nakon toplinske obrad: i hladenja izradbene platforme, restauracije se s platforme mogu skinuti pomocu traéne pile, rotirajuceg instrumenta ili klijesta.
Identifikacijske oznake (ID-Tags) skinite tek nakon éto su restauracije individualno oznaene i zapakirane!

ok

Dentalni laboratorij, korak 2: Izvodi zubotehnicar.

Priprema ploha za oblaganje: Plohe koje treba obloZiti brizljivo obradite glodalicom od tvrdog metala s kriznim ozubljenjem. Debljina stjenki nakon naknadne obrade ne treba biti manja od 0,3 mm.
Plohe za oblaganje pjeskarite korundom (veli¢ina zrma 125 - 250 um, npr. Korox 250) pri 3 - 4 bara. Restauracije temeljito o&istite parnim Cistadem. Nakon ¢iscenja, restauracije hvatajte
hvataljkama za krvne Zile ili sli¢nim instrumentom i nemojte ih doticati!

Oblaganje: Primjenjujte iskljucivo oblozne materijale i procese ugodene na koeficijente toplinskog rastezanja za EOS CobaltChrome SP2. Preporuceni keramicki oblozni materijali su VITA VM13 i
Wieland Reflex. Pri radu se pridrzavajte proizvodacevih uputa za rukovanje. Tijekom svih postupaka pecenja obratite pozorost na odgovarajuce podupiranje restauracija na nosacima za pecenje.
Pecenje aksida: Prije pecenja keramike preporuduje se provodenje pedenja oksida pri 950 “C pod vakuumom u trajanju od 5 minuta. Oksidni sloj obloznih ploha treba biti $to ravnomjernije boje.
Oksid nakon pedenja ispjeskarite novim korundom {velidina zrna 125 - 250 pm, npr. Korox 250) pri 3 - 4 bara i restauracije temeljito oistite parnim &istagem.

Pe&enje keramike: Temeljnu masu (opaker) nanesite tijekom dva pecenja. Prui sloj treba biti tanak (Washbrand), a drugi pokrivni. Restauracije prije svakog nano3enja keramike temeljito ocistite
parnim istadem. Provedite pecenje keramike s dugotrajnim hladenjem na oko 600 “C. Keramiku uklanjajte samo mehanickim putem. Tekuce kiseline (HF) ili druge jake mineralne kiseline nagrizaju
metal!

Zavrsni radovi: Metalne plohe ispjeskarite finim korundom (veli€ina zrna 50 pm, npr. Korox 50). Obradite sve neoblozene metalne plohe (npr. rubove kruna) gumenim alatom za poliranje i potom ih
kobalt-krom pastom za poliranje ISPO|I(ajt€ do visokog sjaja. Zak\Jucno restauracue temeljito ocistite parnim Cistacem.
Lemljenje: Koristite samo materijale za leml]

prikladne za k T ja za EOS CobaltChrome SP2. Pridrzavajte se proizvodacevih uputa za materijal za lemljenje! U slucaju

lemljenja plamenom prije pecenja, EOS preporucuje slitinu Wirobond-Lot tvrtke BEGO i tekuce sredstvo Fluxol. U slucaju lemljenja nakon pecenja u peci za keramiku, EOS preporucuje slitinu WGL-
Lot tvrtke BEGO i tekuce sredstvo Minoxyd. Keramiku lemite s dugotrajnim hladenjem na oko 600 °C.

Lasersko zavarivanje: Koristite samo materijale za lemljenje prikladne za koeficijente toplinskog rastezanja za EOS CobaltChrome SP2. Uvijek se pridrzavajte proizvodacevih uputa za materijal za
lemljenje! Za lasersko zavarivanje EOS preporucuje Zicu za zavarivanje BEGO Wiroweld s promjerima 0,35 mm ili 0,5 mm.

‘ Electro Optical Systems Finland Oy, Lemminkéisenkatu 36, FIN-20520 Turku, Tel: +358 20 765 9144, Fax: +358 20 765 9141 ® REF: 9071-0659 ® 20110318 ® hr 1M
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Prilog 2

Slika svih SLM proizvedenih ispitnih uzoraka ispitanih u ovom radu.
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Prilog 3

Tehnicki crtez ispitnog uzorka za vla¢no ispitivanje.

M1

..
J—

&0

2.35 . 1.76 (xX7)
e
O =
Datum Ime i prezime Potpis
Projektirao i
Razradio Dalibor Viderstak 1) == FSB Zagreb
Crtao 1Al
Pregledao fr AV
Objekt: Objekt broj:
R. N. broj:
Napomena:

Materijal: EOS CoCr SP2  |Masa:0,006 kg

4 Naziv: Pozicija: :
3 Format:
9: e — s Ispitni uzorak za vlaéno ispitivanje

(5] Mjerilo originala : .
B Listova:
& -

%l M 2 . ] CrteZ broj: List:

(=]
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Prilog 4

Tehnicki crtez ispitnog uzorka za ispitivanje zilavosti.

MT:1

. 37 3

Datum Ime i prezime Potpis
Projektirao M
Razradio Dalibor Vidergak 1] = FSB Zagreb
Crtao AAT
Pregledao a<\
Objekt: Objekt broj:
R. N. broj:
Napomena:
Materijal; EOS CoCr SP2 ‘Masa:C',DOLi kg
2 E @ Naziv: Pozicija: Format:
2 — = [spitni nzorak za ispitivanje Zzilavosti
S Mijerilo originala . .
2] Listova:
c
¢ M 2 . ] Crte? broj: List:
[a]
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Prilog 5
Dijagrami vlagnog naprezanja — istezanja.
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