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Raportti sisaltyy Tekesin, VTT:n ja yritysten rahoittamaan "AM-teknologiasta uutta liketoimintaa (AM-
liketoiminta)” tutkimushankkeeseen ja siihen on koottu keskeisimmat julkiset tulokset tydpaketissa "
AM:aan soveltuvien materiaalien ja materiaaliyhdistelmien ominaisuuksien tutkiminen ja kehittdminen”
tehdysta tutkimuksesta.

Ty6paketin keskeinen tavoite oli selvittad milla kaytettdvien materiaalien ominaisuuksien, valmis-
tusparametrien ja prosessointi-ikkunan arvoilia on Idydettavissé parhaat ominaisuusyhdistelmat, joilla
voidaan tuottaa suurin lisdarvo lisdavaa valmistusta kayttaville valmistajille ja tuotteiden loppukayttajil-
le.

Tutkimusta varten metallijauheita hankittiin laitevalmistajalta, ulkoiselta jauhevalmistajalta seka
valmistettiin VTT:n omalla kaasuatomisointilaitteistolla. Projektissa tutkitut AM-seokset olivat AlSi12,
Inconel 625, AISI 316L, H13 kuumatytstéteras ja teknisesti puhdas alumiini (Al99,7%). Niistd valmis-
tettiin naytteita ja koekappaleita SLM Solutions GmbH:n lasersulatuslaitteella SLM125, joka on varus-
tettu 400 watin kuitulaserilla. Kappaleille tehtiin mikrorakenne- ja tiiveystarkasteluja, kovuus- ja vetoko-
keet sekd selvitettiin Iampokasittelyn vaikutus niiden ominaisuuksiin. Liséksi prosessiparametreja opti-
moitiin matemaattisen koesuunnittelun (Design of Experiments, DoE) ja testisarjojen avulla maksimaa-
lisen tiheyden saavuttamiseksi.

Tulosten perusteella kaupallisilla AM-seoksilla paastagn 99,7-99,98% suhteelliseen tiheyteen lu-

kuun ottamatta AlSi12 seosta, jonka suhteellinen tiheys oli noin 98%. Seosten lujuudet vastaavat paa-
osin perinteisesti muokkaamalla valmistettujen vastaavien seosten lujuuksia, mutta sitkeys on etenkin
H13- ja AlISi12-seoksilla huonompi vastaaviin muokkaamalla valmistettuihin seoksiin verrattuna. Tulos-
tussuunnan havaittiin vaikuttavan 316L-terdksen lujuusominaisuuksiin, jotka olivat parhaimmat vaa-
kaan ja 45° kulmaan tulostetuilla naytteilla. Inconel 625 ja H13 materiaalien kohdalla samaa ilmi6ta ei
havaittu. Teknisesti puhtaan alumiinin SLM-valmistus oli vaikeaa jauheen huonon juoksevuuden takia
ja lasersulatuksessa alumiinin kayttaytyminen oli vaikeasti hallittavissa, kappaleisiin j&i huokosia ja
niiden pinta oli huonolaatuinen. Maksimaaliseen tiiveyteen johtavien prosessiparametrien maarittami-
nen toteutettiin koesuunnittelusarjojen avuila 316L- ja H13-materiaaleille, ja tiheysmittausten perusteel-
la menetelma osoittautui toimivaksi menetelmaksi prosessin optimointiin.
Uusien materiaalien kehitysty® perustuu vield paaosin tydlaaseen ja aikaa vievaan kokeelliseen tutki-
mukseen ja lukuisten eri parametriyhdistelmien testaukseen. Matemaattisen koesuunnittelun ja simu-
loinnin avulla kokeellista tutkimusta voidaan kuitenkin minimoida. Tulevaisuudessa laitekehitys ja moni-
torointi todennakoisesti mahdollistavat merkittévasti laajemman AM materiaalivalikoiman.
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1. Johdanto

Metallien materiaalia lisddva valmistus (AM-tekniikka, 3D-tulostus) lisdantyy maailmalla voi-
makkaasti. Lisddvan valmistuksen etuja perinteisiin menetelmiin nahden ovat sen tuoma va-
paus osien suunnittelun ja muotoilun suhteen, jolloin tuotteista voidaan tehda kevyempia tai
niihin voidaan tuoda taysin uutta toiminnallisuutta muun muassa sisaisten muotojen ja raken-
teiden avulla.

Kaupallisen soveltamisen kannalta AM-tekniikalla saavutettavat materiaaliominaisuudet ovat
erittdin tarkeitd. Metalliosien valmistus koostuu useista vaiheista, joissa on lukuisia paramet-
reja, jotka vaikuttavat merkittdvasti materiaalin ja tuotteen laatuun sek& ominaisuuksiin. Raa-
ka-aineena kaytettava jauhe ja sen ominaisuudet, prosessiparametrit, lAmpdokasittelyt ja muut
jalkikasittelyt ovat keskeisia tekij6ita laadukkaiden tuotteiden valmistuksessa.

AM-metallien osalta materiaalitutkimustuloksia on vield varsin vdhan saatavilla ja varsinkaan
valmistusparametrien vaikutusta materiaaliominaisuuksiin ei tiedetéa hyvin. Lisdksi materiaali-
tutkimus on rajoittunut paaosin vain rajattuihin kaupallisiin seoksiin.

Ylla mainittujen asioiden selvittdmiseksi nahtiin tarpeelliseksi kdynnistaa tutkimus, jossa sel-
vitetddn suomalaisen valmistavan teollisuuden kayttamien keskeisten metalliseosten sovel-
tuvuus ainetta lisddvaan valmistukseen seka kehitetdan ko. seoksille optimaaliset valmistus-
parametrit, joilla valmistetaan kappaleita materiaalitutkimuksiin. Lisaksi nahtiin tarpeelliseksi
tehda materiaalikehitystutkimusta tavoitteena uusien, ominaisuuksiltaan ainutlaatuisten AM
seosten kayttéonotto. Tutkimuksessa kaytettiin lasersulatukseen perustuvaa jauhepetitek-
niikkaa (SLM = Selective Laser Melting).
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2. Tavoite ja lasersulatusprosessin kuvaus

Tybpaketissa keskeinen tavoite oli selvittdd milla kaytettavien materiaalien ominaisuuksien,
valmistusparametrien ja prosessointi-ikkunan arvoilla on ldydettavissa parhaat ominaisuus-
yhdistelmat joilla voidaan tuottaa suurin lisdarvo AM-tuotteiden valmistajille ja loppukayttajil-
le. Projektissa tutkittiin eri jauhemuodossa olevien materiaalien tulostamista SLM 125-
laitteella, ja tavoitteena oli selvittda tulostusparametrien, |&ht6jauheen ominaisuuksien ja
lampdokasittelyiden merkitys lopullisen kappaleen tiiveyteen, lujuusominaisuuksiin, mikrora-
kenteeseen seka mahdollisten jalkikasittelyiden tarpeellisuus.

Lisdavien valmistusmenetelmien yhtena suurimmista eduista voidaan pitda niiden tarjoamaa
vapautta kappaleiden suunnittelussa ja mahdollisuutta valmistaa kompleksisia muotoja. SLM
(Selective Laser Melting) tekniikka tarjoaa mahdollisuuden valmistaa kappaleita, jotka olisivat
perinteisilla menetelmilla haastavia tai jopa mahdottomia valmistaa. SLM perustuu laserséa-
teen ohjaamiseen jauhepedin pinnalla ennalta maaratyn ohjelman mukaisesti. Tavoitteena
on sulattaa jauhepartikkelit tarpeeksi isolta alueelta, jotta muodostuva sulavythyke on stabiili
eika paallekkaisten kerrosten valiin jaa tyhjaa tilaa.

Lahtdjauheen ominaisuuksilla on suuri merkitys niin onnistuneen tulostamisen kuin loppu-
kappaleen ominaisuuksien kannalta. Jauhe levittyy tulostusalustan pinnalle mekaanisen levit-
timen avulla, joka annostelee jauhetta ennalta maéaritellyn kerrospaksuuden mukaan. Ker-
rospaksuutta voi muuttaa valilla 20-75 um, mutta tassa tutkimuksessa kaytettiin 30um ja
50um kerrospaksuuksia, jotka ovat laitevalmistajan suosittelemia arvoja [1]. Jauheen tasai-
sen levittymisen kannalta tdrked ominaisuus on jauheen juoksevuus, joka kasvaa jauhepar-
tikkelien pallomaisuuden kasvaessa ja partikkelikokojakauman kaventuessa. Keskimaarai-
nen partikkelikoko ei saa myoskaan olla liian pienta tai liian suurta, jolloin levittyva kerros on
tasaisempi [2]. Jauheen levittyessa pienet partikkelit tayttavat isojen partikkelien véliin jaavia
rakoja lisaten siten jauhekerroksen tiiveytta. Hyvan tulostuslaadun takaamiseksi jauhepartik-
kelien tulee olla tiiviitd sek& happipitoisuuden tulisi olla matala (<0,1%), silla se lisda palloon-
tumisilmi6éta sulavydhykkeessé [3]. Menetelmdn kannalta oleellisimmat prosessiparametrit
kuvataan tarkemmin seuraavassa luvussa. Vaikka menetelmd mahdollistaa haastavien muo-
tojen valmistamisen, niin kaikki muodot eivat kuitenkaan ole ongelmattomia, silla etenkin
jyrkkien kulmien (> 45°) sek& pydreiden muotojen, kuten vaakaan tulevien reikien yl&pintaan
tulee helposti epéatasaisuutta jauheen "romahtamisen” seurauksena. Tama ongelma on
useimmissa tilanteissa estettavissa tukirakenteiden avulla, jotka tulostetaan tukemaan haas-
tavia muotoja.
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3. Tarkeimmat prosessiparametrit ja termisto

Lasersulatusprosessin toimintaperiaatteet ja keskeinen termisto esitetdan tassa luvussa, silla
ne auttavat lukijaa tulkitsemaan raportissa esitettyja tutkimustuloksia. Lasersulatuslaitteen
prosessiparametreja muuttamalla voidaan vaikuttaa tulostuskammioon levitettavan jauheker-
roksen paksuuteen seka laserin parametreihin. Laserin parametrit voidaan maarittaa erik-
seen kappaleen reunoille ja siséosille, ja skannausstrategiaa, eli laserointikuviota, voidaan
myds muuttaa. Sopivien parametrien maarittdminen eri materiaaleille on tarkea vaihe tulos-
tuksen suunnittelussa, silla se suurimmilta osin ratkaisee lopputuotteen laadun. Tassa tutki-
muksessa keskityttiin kappaleiden sisdosien tulostusparametrien optimointiin. Tarkeimmat
parametrit valmistuksen kannalta ovat laserin teho (W), skannausnopeus (mm/s), skannaus-
viivojen etdisyys toisistaan (um) seka levitettavan jauheen kerrospaksuus (Um). Skannausvii-
vojen etaisyydesta kaytetdan jatkossa termia "viivan etéisyys”. Lasersulatusmenetelméan pro-
sessiparametrit on esitetty kuvassa 1.

Laserin fokuspiste
(Laser spot)

Skannausnopeus
(Scanning velocity)

Laserointikulma
(Hatch angle)

Viivan etaisyys
(Hatch distance)

Kuva 1. Prosessiparametrit lasersulatustekniikassa.

Laserin tuoma energiaméaara (energiatiheys) vaikuttaa partikkeleiden sulamiseen, jolloin liian
alhainen energiatiheys ei riita sulattamaan kaikkia partikkeleita, kun taas lilan suuri energiati-
heys aiheuttaa materiaalin hdyrystymista ja sulan roiskumista. Sopiva energiatiheyden arvo
on materiaalikohtainen, mutta yleisesti ottaen hyvaksyttava arvo osuu valille 50-120 J/mm?3
[4]. Tehoa muuttamalla vaikutetaan suoraan prosessin energiantuontiin, jolloin riittamatén
partikkelien sulaminen voidaan usein korjata tehoa nostamalla. Koska paikalliset lampdétilat
lasersateen fokuspisteessa kohoavat hyvin korkeiksi, ei tehoa kuitenkaan voi nostaa paljoa,
vaan lammontuontia pitdd rajoittaa nopeutta nostamalla. Skannausnopeus vaikuttaa tulos-
tusnopeuteen ja erityisesti sulalinjojen muotoon ja kayttaytymiseen. Kayttdamalla alhaista no-
peutta partikkelit sulavat suuremmalta alueelta ja lampd siirtyy syvemmaélle jauhepe-
tiin/kappaleeseen. Nopeutta nostamalla sulalinjan leveys pienenee, ja sulan syvyys on tall6in
matalampi. Liian suuri nopeus aiheuttaa epévakaan sulavythykkeen, jossa esiintyy sulan
palloontumista ja epdjatkuvuuskohtia. Viivan etdisyys on Kkriittinen parametri rakenteen
tiveyden kannalta, silla vierekkdisten sulalinjojen paallekkaisyyden pitaa olla riittdva, jotta
niiden valiin ei jaa tyhjaa tilaa. Pieni viivan etaisyyden arvo nostaa energiantuontia, joka pitaa
ottaa huomioon tehossa ja nopeudessa. Suuri viivan etaisyyden arvo taas jattaa sulalinjojen
valiin tilaa, joka tekee kappaleesta huokoisen. Yhden parametrin tutkiminen ei riitd kuiten-
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kaan selittamaan lopputulosta, joka on aina kaikkien muuttujien summa. Skannaustrategioita
eli laserointikuvioita muuttamalla voidaan vaikuttaa energiantuontiin [5], joka on tarkeaa ottaa
huomioon eritoten isoja kappaleita tulostettaessa, silla liian suuri paikallinen lAmmadntuonti
aiheuttaa lampdjannityksia kappaleeseen. Muuttamalla laserointikulmaa kerrosten valilla lop-
pukappaleesta saadaan tiivimpi ja mekaanisilta ominaisuuksiltaan parempi verrattuna tilan-
teeseen, jossa kulmaa ei muuteta ollenkaan [6].

4. Projektissa tutkitut AM-seokset ja niilden ominaisuudet

Projektissa tutkitut AM-seokset olivat AlSi12 alumiiniseos, Inconel 625 nikkeliseos, AlSI 316L
austeniittinen ruostumaton terds, H13-kuumatyostoteras ja teknisesti puhdas alumiini
(Al199,7%). Niista valmistettiin naytteita ja koekappaleita SLM Solutions GmbH:n lasersulatus-
laitteella SLM125, joka oli varustettu 400 watin kuitulaserilla. Keskeisimmat tutkimustulokset
on esitetty tassa luvussa materiaalikohtaisesti ja ominaisuuksia on verrattu vastaaviin perin-
teisesti valmistettuihin seoksiin. Tarkeimmat valmistukseen ja sitd kautta materiaaliominai-
suuksiin vaikuttavat tekijat on pyritty selvittdmaan tutkimalla metallijauheiden ominaisuuksia,
prosessiparametreja ja lampokasittelyitd sekd naiden vaikutusta tulostetun kappaleen huo-
koisuuteen, mikrorakenteeseen, kovuuteen sek& materiaalin lujuuteen. Tutkimuksissa kayte-
tyt AM-jauheet tilattiin joko ulkoiselta jauhevalmistajalta tai valmistettin VTT:n kaasuato-
misointilaitteella. Jauheet karakterisoitiin analysoimalla kemiallinen koostumus elektronidif-
fraktio spektrometrilla (engl. Energy-dispersive X-ray spectroscopy, EDS), mittaamalla par-
tikkelikokojakauma laserdiffraktiometrilla, seka tutkimalla partikkeleiden muotoa pyyh-
kaisyelektronimikroskoopilla (engl. Scanning electron microscopy, SEM). Kappaleiden val-
mistuksessa kaytettiin joko valmistajalta saatuja parametreja tai kokeellisesti maaritettyja
parametreja tai molempia, jotta tuloksia voidaan vertailla. Hieet valmistettiin hiomalla ja kiillot-
tamalla haluttuun suuntaan leikatut naytteet mekaanisesti ja etsaukseen kaytettiin eri sydvyt-
teitd materiaalista riippuen. Vetokokeet suoritettiin standardeja hyddyntéaen laitteen kammio-
koolle optimoiduille lattasauvoille ja kokeista saatiin tuloksena my6td- ja murtolujuudet seké
murtovenyma. Vetokoesauvojen murtopintoja tarkasteltin SEM:lI& murtumisilmididen ja ma-
teriaaliominaisuuksien selvittamiseksi.

4.1 AlSi12-alumiiniseos

AlSil12 on kaupallinen valuseos, jota kaytetdan myos AM tekniikassa. Seosta on saatavissa
jauheena useilta eri kaupallisilta jauheen valmistajilta ja se kuuluu useiden AM-osien valmis-
tajien materiaalivalikoimaan.

41.1 Jauhe

Tutkimuksissa kaytettiin SLM Solutions GmbH:n toimittamaa jauhetta, jonka nimelliskoostu-
mus on esitetty taulukossa 1. Jauheen partikkelikokojakauma on esitetty kuvassa 2 ja jauhe-
partikkelit kuvassa 3. Partikkelikokojakauma on ilmoitettu lukujen Dv(x) avulla, joka kertoo
tiettyd partikkelikokoa pienempien partikkeleiden prosenttiosuuden (x) jauheen kokonaistila-
vuudesta.

Taulukko 1. AlSi12 jauheen nimeliskoostumus.

Al Cu Fe Mg Mn N Ni Pb (0] Si Ti Zn Other Other
Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. Max. individual total
Max. Max.
Bal. 0,05 0,25 0,25- 0,0 0,20 0,05 0,02 0,20 9,00- 0,05 0,10 0,05 0,50

0,45 11,00
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Kuva 2. Jauheen partikkelikokojakauma Malvern laserdifraktiomenetelmalla mitattuna. Dv
(10) 28,5 um; Dv (50) 49,0 um ja Dv (90) 78,8 um.

4.1.2

Kuva 3. AlSi12-jauhepartikkelit, SEM kuva.

Valmistusparametrit

Kappaleet valmistettiin alla esitetyilla SLM Solutions GmbH:n toimittamilla parametreilla.

Teho (W) Skannausnopeus (mm/s) Viivan etaisyys (um)
350 1100 140
4.1.3 Mikrorakenne ja tiiveys

Kuution muotoisten (10x10x10 mm?) naytteiden mikrorakenne on esitetty kuvassa 4. Kuvissa
on havaittavissa pyoreita isohkoja todennékdisesti kaasuhuokosia sekd pienia huokosia,
jotka voivat olla peréisin sulan riittamattomasta kostutuksesta, sulan paalle muodostuvasta
oksidikerroksesta tai sulavythykkeiden valiin jadvista sulamattomista alueista.
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Kuva 4. Kiillotetun AISil2-naytteen (10x10x10 mm?) mikrorakenne kerrostamistasossa. Va-
semmalla naytteen keskiosa ja oikealla naytteen nurkka. Huokoisuus Fiji analyysin mukaan
noin 2 %.

414 Vetokokeet

Vetokokeet tehtiin 45°- ja pystytasoon tulostetuille lattasauvoille (kuva 5) valmistustilassa.
Sauvoja valmistettiin kolme kappaletta kussakin asennossa.

= P e*F i 1

Kuva 5. Vetokokeissa kaytetyt lattakiilaistukkasauvat. Mitat millimetreina.

Vetokoetulokset on esitetty taulukossa 2. Tuloksista on havaittavissa etta VTT:lla tulostettu-
jen sauvojen myo6télujuus vastaa hyvin SLM:n antamia arvoja, mutta murtolujuus ja murtove-
nyma jaavat selvasti SLM:n arvoja pienemmiksi. Syy tdhan on materiaalin huokoisuus. On
todenndkdista etta lasersulatuksessa kaytetyt parametrit eivat ole optimaaliset SLM125-
laitteelle, koska ne ovat maaritetty SLM280-laitteella, jossa mm. laserséteen fokuksen hal-
kaisija ei ole sama kuin SLM125-laitteessa. Lisaksi jauheen kosteuspitoisuus on voinut olla
lian suuri, jolloin materiaaliin muodostuu kaasuhuokoisuutta. Hiekkavalettuun AISi12-
seokseen verrattuna lasersulatetut ASil2-seokset ovat lujempia, mutta sitkeys on pienempi.
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Taulukko 2. AlSi12-vetokoetulokset.
Materiaali/orientaatio Rp0.2 (MPa) Rm (MPa) A5 (%)
AlSil12/pystytaso 236 318 1,9
AlSi12/45° kulma 205 312 3,5
AlSil12 SLM arvot 211 +/-20 409 +/-20 51
AlSi12 hiekka valettu* ~ 70-120 150-210 6-13

*www.hydro.com/upload/documents/products/alsil?a.pdf

4.2 Inconel 625-nikkeliseos

Inconel 625 on nikkelipohjainen superseos, jota kaytetdéan mm. lentokoneteollisuuden kor-
kealampdtilasovelluksissa. AM-tekniikassa se on yksi eniten kaytetyista seoksista.

421 Jauheet

Tutkimuksissa kaytettiin sekd SLM Solutions GmbH:lta hankittua sekd VTT:lla atomisoitua
jauhetta. Jauheiden koostumukset on esitetty taulukossa 3. Jauheiden partikkelikokojakauma
on esitetty taulukossa 4 ja yleiskuva jauheista kuvassa 6. Jotta SLM:n ja VTT:n jauheet vas-
taisivat mahdollisimman hyvin toisiaan, paatettiin valita kokeisiin SLM:n jauheen rinnalle
VTT:n jauhe, josta oli seulottu pois 45 mikronia isommat partikkelit. Kokeisiin valittu VTT:n
valmistama jauhe sisélsi kuitenkin enemman pienempia partikkeleita kuin SLM:n toimittama
jauhe.

Taulukko 3. Inconel 625-seoksen koostumukset painoprosentteina.

SLM jauhe (nimelliskoostumus) VTT jauhe (EDS)
Alkuaine | m-% (Min) m-% (mitattu) m-% (Max) | M-% (mitattu)
Ni 68,85 60,82 54,92 59,69
Cr 20 21,96 23 20,51
Mo 8 9,3 10 10,51
Nb 3,15 3,69 4,15 4,32
Fe 0 4,01 5 2,69
Si 0 0,1 0,5 -
Mn 0 <0,01 0,5 -
Ti 0 0,02 0,4 -
Al 0 0,05 0,4 -
C 0 0,03 0,1 -
Co 0 <0,01 1 -
S 0 0,003 0,015 -
P 0 < 0,001 0,015 -
0 . . . 2,27

Taulukko 4. SLM Solutions GmbH:lta hankitun ja VTT:lI& valmistetun Inconel 625-jauheen
partikkelikokojakaumat.

Powder oy Joa 0w

SLM alloy 625 213 327 50.0

VTT low oxygen 17.9 30.9 48.9
sieved 45 um
VTT low oxygen 226 440 720
sieved -63 pym
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Kuva 6. SLM:n toimittama Inconel 625-jauhe (vasemmalla) ja VTT:n valmistama vastaava
jauhe (oikealla), SEM kuva.

4.2.2 Valmistusparametrit ja lampokasittelyt

Kappaleiden valmistuksessa kaytettiin SLM:n ilmoittamia optimaalisia lasersulatusparametre-
ja. Osa kappaleista tutkittiin valmistustilassa ja osalle tehtiin jannitystenpoistohehkutus ennen
niiden irrotusta alustasta. Hehkutus tehtiin ilma-atmosfaariuunissa ja se sisdlsi seuraavat
vaiheet: kappaleiden kuumennus 20 °C -> 900 °C 5 °C/min nopeudella, pito 900 °C:ssa 60
minuuttia -> jadhdytys huoneenlampdétilaan ilmassa.

SLM:Itd saadut parametrit:

Teho (W) Skannausnopeus (mm/s) Viivan etaisyys (um)
175 650 140
4.2.3 Mikrorakenne ja tiiveys

Kuvissa 7 ja 8 on esitetty SLM:n ja VTT:n jauheista tehtyjen hiottujen ja kiillotettujen nayte-
kappaleiden poikkileikkaukset. SLM:n jauheesta valmistetun naytteen mikrorakenne on esi-
tetty kuvassa 7.
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Kuva 7. Kiillotetun ja etsatun Inconel 625 (SLM-jauhe)-naytteen poikkileikkaus kohtisuoraan
kerrostamissuuntaan nahden. a-b) Naytteen keskiosa ja c-d) naytteen nurkka. Kappaleen
suhteellinen tiheys Fiji-kuva-analyysin perusteella noin 99,7%.

200 pm 200 pm

Kuva 8. Kiillotetun Inconel 625 (VTT jauhe) naytteen poikkileikkaus kohtisuoraan kerrosta-
missuuntaan ndhden. a) naytteen keskiosa ja b) néytteen nurkka. Kappaleen suhteellinen
tiheys fiji kuva-analyysin perusteella noin 99,7%. (Ajo 20).

424 Veto- ja kovuuskokeet

Vetokokeet tehtiin vaaka-, 45°- ja pystytasoon tulostetuille lattasauvoille (kuva 5) seka val-
mistustilassa etta jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen. Lisaksi vetokokeet tehtiin vastaavis-
sa asennoissa tulostetuille pienille vetosauvoille (kuva 9), jotka valmistettin kammion pie-
nennysta hyvaksi kayttaen (50x50 mm? aluslevy) koska VTT:n valmistamaa jauhetta ei ollut
riittavasti 125x125x100 mm?3 kammioon. Sauvoja valmistettiin kolme kappaletta kussakin
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asennossa lukuun ottamatta pienid vaaka- ja 45° tasossa valmistettuja sauvoja, joita tehtiin
kaksi kpl/asento/materiaali/lampdkasittely.

Kuva 9. Vetokokeissa kaytetyt pienet lattakiilaistukkasauvat (VTT-jauhe). Mitat millimetreina.

Vetokoetulokset on esitetty taulukossa 5. Tulosten perusteella VTT:Il& valmistettujen sauvo-
jen lujuus ja sitkeys vastaavat paaosin SLM Solutions GmbH:n antamia arvoja, [&hinn& myo-
télujuus on hieman pienempi. Perinteisesti valmistettuun levyyn verrattuna SLM tekniikalla
saavutettava materiaalin myotdlujuus on selvasti suurempi ja murtolujuus on samaa luokkaa,
mutta sitkeys pienempi. Erot johtuvat eri lampokasittelyista. Jannitystenpoistohehkutus ei
kuitenkaan juurikaan vaikuta vetokoetuloksiin.

Verrattaessa SLM:n jauheella ja VTT:n jauheella saavutettavia ominaisuuksia on havaittavis-
sa, ettd sekd valmistustilassa etta jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen VTT:n jauheesta
valmistetuilla sauvoilla on hieman parempi my6t6- ja murtolujuus, mutta sitkeys on keskimaa-
rin samansuuruinen.

Vetokoetulosten perusteella vetosauvojen tulostussuunnalla ei vaikuta olevan merkittdvaa
vaikutusta lujuusominaisuuksiin, vaikka 45° asteen kulmaan tulostettujen sauvojen keski-
maaraiset myo6td- ja murtolujuudet ovatkin hieman pysty- ja vaakasuuntia korkeammat. Ero
ei kuitenkaan ole merkittava ja lopullisten johtopaatdsten tekeminen orientaation vaikutuk-
sesta lujuuteen vaatisi lisda koetoistoja, jotta tulosten luotettavuus paranisi. Myos sitkeyden
osalta orientaation merkitystéa on vaikea arvioida murtovenymatulosten suuren hajonnan ta-
kia. Lasersulatuslaitteitta ja prosessiin sopivia jauheita myyvien laitevalmistajien (EOS [7] ja
Renishaw [8]) materiaalitietolomakkeiden mukaan Inconel 625:n mydtojuus on noin 10% ja
murtolujuus noin 10-20% korkeampi vaakaan tulostetuilla sauvoilla verrattuna pystysuuntaan
tulostettuihin. Murtovenyma ei eronnut merkittavasti tulostussuuntien valilla.
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Taulukko 5. Inconel 625-vetokoetulokset. VTT:lla kdyetty 50 um kerrospaksuutta.

Materiaali Myo6tdlujuus Murtolujuus  Murtovenyma

Rp0.2 (MPa) Rm (MPa) A (%)
Valmistustilassa:
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:II4 valm. vaaka 620 953 29,8
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:II4 valm. 45° 622 949 31,4
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:lla valm. pysty 592 902 37,6
Inconel 625 SLM Solution GmbH (30um kerr.paks.)* 707 +41 961 +41 33 +2
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 10), | 550 (toisella | 943 32
vaaka sauvalla pieni

arvo)
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 10), 45° | 636 960 29
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 10), | 600 923 42,7
pysty
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 20), | 603 986 29,5
vaaka
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 20), | 676 1006 30
45°
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 20), | 629 972 28,7 (yhdella
pysty sauvalla pieni

arvo)

Lampokasiteltyné**:
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:Ila valm. vaaka 568 900 29,3
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:lla valm. 45° 585 923 31,3
Inconel 625 kaupall.jauhe VTT:lla valm. pysty 570 885 40,5
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 11), | 568 914 32
vaaka
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 11), 45° | 573 925 33,5
Inconel 625 kaupall.jauhe pieni sauva (ajo no 11), | 562 909 43,7
pysty
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 22), | 594 972 30,8
vaaka
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 22), | 619 986 36,2
45°
Inconel 625 VTT/Tre jauhe pieni sauva (ajo no 22), | 604 958 45,9
pysty
Inconel 625 perinteisesti valmistettu levy*** 452 910 46

* SLM jauheluettelo [1, 9]

** | ampokasitelty ilma-atmosfaarissa:
(jAnnitystenpoistohehkutus: 20°C -> 900 °C
5 °C/min, pito 900 °C:ssa 60 min. -> jaahdytys il-
massa)

*** |nconel 625 Tekninen tietolomake [2]
(6.4 mm paksu levy, lampokasitelty 1052°C:ssa ->
nopea jaahdytys)

Haynes International, 625 alloy:

https://www.haynesintl.com/alloys/alloy-

portfolio_/High-temperature-

Alloys/HAYNES625Alloy/tensile-properties

Kovuusmittausten tulokset on esitetty taulukossa 6. Tulosten perusteella suurimmat kovuus-
arvot saavutetaan valmistustilassa olevilla naytteilla. Lampdkasittely (jannitystenpoistohehku-
tus) vahentda naytteiden kovuutta n. 10 %. Kovuustuloksissa ei ole merkittdvaa eroa eri jau-
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heiden valilla valmistustilassa, mutta lampokasittelyn jalkeen VTT:IA kaasuatomisoidusta
jauheesta valmistetuilla naytteilla kovuusarvot ovat noin 5-9 % suuremmat kuin SLM jau-
heesta tehdyilla naytteilla.

Taulukko 6. Inconel 625-kovuusmittauksen tulokset.

Materiaali Kohtisuoraan kerrostus- Kohtisuoraan kerrostus- Kerrostussuunta
suuntaan ndhden (x suuntaan nahden (y taso) (z taso)
taso)

Inconel 625 SLM 30 HRC 29 HRC 29 HRC

Valmistustila®

Inconel 625 SLM 26 HRC 27 HRC 25 HRC

Lampokasitelty**

Inconel 625 SLM** 29,5 HRC 29,7 HRC 27,3 HRC

Valmistustila (ajo 10)

Inconel 625 SLM** 26,5 HRC 26,0 HRC 25,3 HRC

Lampokasitelty* (ajo 11)

Inconel 625 VTT** 30,6 HRC 30,3 HRC 27,8 HRC

Valmistustila (ajo 20)

Inconel 625 VTT** 27,9 HRC 28,3 HRC 27,7 HRC

Lampokasitelty* (ajo 22)

*Lampokasitelty ilma-atmosfaérissa (jannitystenpoistohehkutus):

20 °C -> 900 °C 5 °C/min, pito 900 °C:ssa 60 min. -> jaahdytys ilmassa)
**Pjeni aluslevy

Tulokset muunnettu: Vickers (HV) -> Rockwell C (HRC)

4.3 AISI 316L ruostumaton teras

Haponkestava austeniittinen ruostumaton teras AISI 316L on hyvin yleisesti SLM valmistuk-
sessa kaytetty materiaali ja suurin osa teraksiin liittyvista julkaisuista on tehty tastd materiaa-
lista. 316L-terasta kaytetddn erittdin laajalti eri sovelluksissa johtuen sen erinomaisesti kor-
roosionkestosta, muokattavuudesta ja hyvasta sitkeydesta.

4.3.1 Jauhe (SLM ja Hoganas)

Tutkimuksissa kaytettiin sekd SLM:n etta Hoganas:in kaasuatomisoitua 316L-jauhetta. Jau-
heille tehtiin koostumusanalyysi EDS:lla (taulukko 7), josta on epatarkkojen mittaustulosten
vuoksi jatetty pois hiilen seké hapen mittaukset. SEM-kuvat jauhepartikkeleista on esitetty
kuvassa 10. Kuvien perusteella Hoganasin toimittama jauhe on hieman SLM-jauhetta epa-
saannollisemman muotoista, mutta paaosin kuitenkin pytreaa. Jauheiden partikkelikokoja-
kauma mitattiin Malvern laserdiffraktio-laitteella (kuva 11). Partikkelikokoanalyysin perusteel-
la SLM:n jauhe on keskimaérin hienompaa kuin Hoganasin toimittama jauhe.

Taulukko 7. 316L-jauheiden koostumusanalyysit (SEM/EDS).

Alkuaine m-% (SLM) m-% (Hbganas)

Si 1,11 2,35
Cr 18,41 18,39
Fe 66,27 66,49
Ni 10,42 9,03

Mo 3,79 3,74
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Kuva 10. SLM:n toimittama AISI 316L-jauhe (vasemmalla) ja Hoganasin toimittama jauhe
(oikealla), SEM kuva.

AISI 316L partikkelikokojakauma

18

16 < SLM
T /.,’\ \ Dv(10) = 21,1 um
Z 1 [AW! DV(50) = 33,6 um
g 10 /: \ 1 Dv(90) =52,9 um
g [l A\
2 ]
3 6 / /] \ ‘g = = = Hdganas
z [P\
E 4 / ] \-‘ Dv(10) = 28,2 um

2 + \ Dv(50) = 42,9 um

0 A , \\_ _ Dv(90)=64,6um
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Kuva 11. 316L-jauheen partikkelikokojakauma.
4.3.2 Valmistusparametrit, DoE

Mikrorakennetarkastelun perusteella havaittiin, etta jauheen toimittajan (SLM) antamat pa-
rametrit eivat johtaneet riittavaan tiheyteen tulostetuilla kappaleilla. Tamén johdosta optimaa-
lisia parametreja lahdettiin tutkimaan koesuunnittelun avulla. Koesuunnittelun tavoitteena oli
tulostettavien kappaleiden tiheyden maksimointi numeerisen mallin avulla. Kokeelle reuna-
ehdoiksi asetettiin energiantiheys, jonka vaihteluvaliksi valittiin 50 ja 100 J/mm?kirjallisuuteen
perustuen [4], sekd minimi ja maksimiarvot skannausnopeudelle, laserteholle seka viivan
etaisyydelle. Vaihteluvalit parametreille olivat seuraavat; teho 100-300W, skannausnopeus
400-1200mm/s ja viivan etdisyys 90-150um. Optimaalisen parametri-ikkunan l6ytamiseksi
lasketut parametrit 16ytyvat taulukosta 8. Koesuunnittelun testisarjanaytteistd (10x10x10
mm?) valmistettiin hieet, joista maaritettiin huokoisuus Fiji-kuva-analyysilla. Saatujen tulosten
perusteella sovitettiin 316L-materiaalin tiheytta kuvaava numeerinen malli, jonka vastaavuus
kokeellisiin tuloksiin oli hyva. Kyseisen mallin avulla voidaan tarkastella eri parametrien vai-
kutusta tulostettavan kappaleen tiheyteen 316L-materiaalilla. Materiaalin laskennallinen ti-
heys eri valmistusparametreilla on esitetty kolmiulotteisen pinnan kaksiulotteisena projektio-

na (topografiakartta) kuvassa 12 (a-b). Kuviin on piirretty myds energiatiheytta kuvaavat suo-
rat eri arvoilla.
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Taulukko 8. DoE valmistusparametrit (Ajot 70 & 71).
Ajo 70 (Teho =175 W) Ajo 71 (Viivan etdisyys = 100 pum)
Ndyte Skannaus Viivan Energiati- Huokoisuus | Ndayte Teho Skannau Energiati- Huokoisuus
Nro. nopeus etdisyys heys (%) Nro. (W) snopeus heys (%)
(mm/s)  (um) (J/mm?) (mm/s)  (J/mm?)

1 1050,0 10891 51 5,78 1 144,1 960,7 50 9,66
2 450,0 126,01 103 1,99 2 100 666,7 50 21,47
3 899,0 107,02 61 0,94 3 180 1200 50 2,66
4 892,7 131,45 50 3,93 4 228,51 1200 63 0,21
5 618,0 150 63 0,91 5 100 400 83 4,94
6 1050,0 108,91 51 6,59 6 228,59 1200 63 0,49
7 640,1 109,28 83 0,17 7 139,85 636,9 73 0,70
8 828,2 90 78 0,22 8 160,4 534,7 100 0,13
9 899,1 107,38 60 0,71 9 300 1000 100 0,09
10 630,4 90 103 0,17 10 120 400 100 3,90
11 554,1 105,23 100 0,36 11 300 1200 83 0,07
12 739,0 132,62 60 0,68 12 234,05 936,1 83 0,03
13 609,3 135,19 71 0,44 13 241,53 805,1 100 0,10
14 450,0 150 86 1,32 14 300 1000 100 0,02
15 806,3 90 80 0,22 15 300 1200 83 0,21
16 583,5 133,38 75 0,35 16 205,89 686,3 100 0,15
17 656,4 107,42 83 0,19 17 180 1200 50 3,51
18 450,0 150 86 1,45 18 145,72 971,4 50 7,80
19 630,4 90 103 0,14 19 100 666,7 50 24,10
20 763,1 150 51 2,07 20 144,18 666,6 72 0,28
21 883,9 132,7 50 3,71 21 180 1200 50 2,70
22 763,1 150 51 3,52 22 100 400 83 9,92
23 1050,0 90 62 0,75 23 171,16  963,7 59 0,53
24 1050,0 90 62 0,89 24 250,51 993,7 84 0,15
25 450,0 126 103 2,13 25 135,83 623,6 73 0,35
SLM:n ilmoittamat laserointi-parametrit:
Teho (W) Skannausnopeus (mm/s) Viivan etéisyys (um)
175 750 120

150 Fitted qensity (1=100%) a) 1200 Fitted density (1=100%) b

hatch width (um)

140

-
@
S

—
~
S

-
=
=)

100

90

500

600

700

800

scan speed (mm/s)

900

1000

1100

1000

speed (mm/s)
@
<]
o

o .

v d 2
e ]
09
50 //,
o8
o &

A7 300

/ 7259%°

150

200

250

Power (W)

Kuva 12. AISI 316L tiheyttd kuvaavat topografikartat; a) Ajo 70 (Teho=175W, b) Ajo 71 (Vii-
van etaisyys=100um).
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4.3.3 Mikrorakenne ja tiiveys

DoE testisarjan naytteille tehtyjen huokoisuusmittausten perusteella voidaan todeta, etta liian
alhainen energiatiheys ei riitd sulattamaan jauhepetid riittdvasti, josta seuraa suuri huokoi-
suus. Myos suuri viivan etaisyyden arvo johtaa huokoisuuteen, silld vierekkaisten sula-
vyOhykkeiden paallekkaisyys ei ole talldin riittavaa.

Kuvassa 13 on esitetty eri parametreilla valmistettujen naytteiden poikkileikkaukset. Kuvan
13 (a) nayte on valmistettu SLM GmbH:n ilmoittamilla parametreilla ja poikkileikkauskuvasta
ilmenee huokoisuus selvasti. Optimaalisilla parametreilla valmistetussa naytteessa (kuva 13
b) on huokoisuus todella vahaista ja sita esiintyy lahinna kappaleen reunoilla. Ajo 73:n nayt-
teistd kohtisuoraan y- ja z-tasoja kohti etsauksen jalkeen otetuista mikrorakennekuvista (ku-
va 14 a-b) voi ndhda jahmettyneet skannauslinjat kohtisuoraan tulostussuuntaan nahden.
Suuri jddhtymisnopeus aiheuttaa materiaaliin erittéain hienon mikrorakenteen, mutta myos
paljon jddnndsjannityksia, joiden poistaminen on tarpeellista kappaleiden taipumisen esta-
miseksi pohjalevysta irrotuksen yhteydessa.

Kuva 13. 316L naytteiden poikkileikkauskuvat (y-taso); a) SLM parametrit (Ajo 73), b) Opti-
maaliset parametrit (Ajo 132).

Kuva 14. 316L Hoganas-jauheesta valmistettujen naytteiden (Ajo 73) mikrorakenne kappa-
leen keskikohdassa; a) y-taso, b) z-taso.

434 Vetokoetulokset ja kovuus
Vetokokeita varten valmistettiin kuvassa 5 esitettyja lattakiilaistukkasauvoja vaaka-, pysty-

sekd 45°-suunnassa. Kuhunkin suuntaan tulostettiin 3 kpl vetosauvoja kayttamalla SLM:Ita
saatuja prosessiparametreja seka VTT:lla optimoituja parametreja.
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Sauvat vedettiin valmistustilassa ja vetokokeiden tulokset on esitetty taulukossa 9. Ajossa
132 kaytettiin 100um viivan etaisyytta toisin kuin ajossa 73 joka tehtiin kayttdmalla 120um
viivan etaisyyttd. Hoganas:n jauheesta valmistetuilla vetosauvoilla (Ajo 73) saatiin hyvat lu-
juusarvot, jotka vastaavat SLM:n ilmoittamia arvoja. Vetokoetulosten perusteella (taulukko 9)
tulostussuunnan voidaan todeta vaikuttavan lujuusarvoihin. Vaakaan ja 45° tulostussuuntiin
valmistetuilla sauvoilla saatiin parhaat lujuusarvot molemmilla ajoilla ja pystysuunnassa tu-
lostettujen sauvojen venymaarvot olivat selvasti alhaisemmat. Murtovenyma oli merkittavasti
parempi pystysuuntaan ajossa 132, mutta ajon 73 kohdalla ero oli paljon pienempi, joka
saattaa johtua suuremmasta huokoisuudesta. Naytteiden kovuus mitattiin kolmeen eri suun-
taan Rockwell C -kovuusmittalaitteella, jossa kaytetddn 150kg kuormaa. Kovuustuloksista
(taulukko 10) voidaan néhda, ettéd kovuus kerrostussuuntaan on pienempi kuin kohtisuoraan
kerrostussuuntaan nahden.

Taulukko 9. AISI 316L-vetokoetulokset. Tulokset on ilmoitettu muodossa keskiarvo + keski-
hajonta ja arvot on laskettu kolmesta sauvasta ellei toisin mainittu. Kaytetty 30um kerrospak-
suutta tulostuksessa.

o My®6t6lujuus Murtolujuus  Murtovenyma

Materiaali: AISI 316L Rp0.2 (MPa) Rm (MPa) A (%)
SLM:n jauhe (Ajo 132)
vaaka 5135 6734 44 £ 2
45° 526 +2 6735 46 £ 2
pysty 465+ 4 614 +5 64 +2
Hbéganas:n jauhe (ajo 73):
vaaka 566 + 6 705+ 6 30+0,5
45° 564 + 2 690 +5 31+3
pysty (tulostus jai kesken, no 12 sauvasta saatiin vain
murtolujuus, muut OK) 485 + 17 658 £ 3 34+£3
SLM Material Data Sheet, 30 um [1] 550 + 39 654 + 49 35+4
SLM Material Data Sheet, 50 um [1] 519+ 25 633 + 28 305

Taulukko 10. AISI 316L kovuusmittausten tulokset (kovuuden yksikkdona HRC).

Materiaali AISI 316L Kohtisuoraan kerros- Kohtisuoraan kerros- Kerrostussuunta
Valmistustila tussuuntaan nahden tussuuntaan nahden (z taso)

(x taso) (y taso)
Héganas (ajo 73) 23,6 23,8 22,2

4.4 H13 (1.2344) kuumatyostoteras

H13 on kromi/molybdeeni/vanadiiniseosteinen kuumatyostoterés, jolla on hyvat lujuus- ja
sitkeys, ja virumisominaisuudet korkeissa lampotiloissa sekd erinomainen lapikarkenevuus ja
hyva mitanpitavyys karkaisussa. Sita kaytetaan laajalti hyvaa lammonkestoa vaativissa so-
velluksissa, kuten esimerkiksi ruiskuvalu- ja takomuoteissa ja tyokaluissa.

44.1 Jauhe

Tutkimuksiin kaytettiin SLM:n toimittamaa jauhetta, jonka nimelliskoostumus on esitetty tau-
lukossa 11 ja SEM-kuva jauheesta kuvassa 15. Jauheiden laserdiffraktiometrilla mitatut par-
tikkelikokojakaumat on esitetty kuvassa 16. Jauheita kuivattiin uunissa argon atmosfaarissa
50h ennen prosessointia.
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Taulukko 11. H13 jauheen kemiallinen koostumus (EDS).
Fe C Mn  Si Cr Ni Mo V Cu P Si Ni 0]
Uk2182 90,64 041 042 1,06 5,00 0,04 1,34 099 0,01 0,008 0,006 0,05 0,02
‘% emm—————————— - 100
- 90
12
- 80
= N
x 101 - 70 =T
2 g2
£ 8- 60 T2
[= [ ‘6
2 - 50 1 =
< 6 - & E
® 4 - =
- - 20
2 .
- 10
O T T LI O
1 10 100 1000
Partikkelikoko (um)
Uk2182 vol-% = = = k2182 vol-% (Kumulatiivinen)
Dv(10) = 19,6 um Dv(50) = 32,3 um Dv(90) = 52,0 um
Kuva 16. H13-jauheen partikkelikokojakauma.
4.4.2 Valmistusparametrit (DOE) ja tiiveys

H13 tyOkaluteraksen tiheytta optimoitiin valmistamalla kaksi koesuunnittelusarjaa (DoE) kayt-
tamalla samoja parametreja kuin 316L-terdksen kohdalla. Ensimmaisessa koesarjassa (Ajo
76) teho pysyi vakiona (175 W), kun skannausnopeus ja viivan etaisyys muuttuivat, kun taas




WT TUTKIMUSRAPORTTI VTT-R-03997-16
21 (31)

toisessa koesarjassa (Ajo 77) viivan etaisyys pysyi vakiona (100 um) ja teho ja skannausno-
peus muuttuivat. Mitattujen huokoisuusarvojen (taulukko 12) perusteella méaaritettiin tiheytta
kuvaava funktio H13 tyOkaluterakselle. Funktion avulla laskettiin valmistusparametrit, jotka
johtavat maksimaaliseen tiheyteen. Ajon 70 & 71 perusteella maaritetyt optimaaliset valmis-
tusparametrit, seka SLM:Itd saadut parametrit on esitetty taulukossa 13. Eri parametreja vas-
taavat laskennalliset tiheydet H13 materiaalille on esitetty kuvan 17 topografiakartoissa. [10]

Taulukko 12. DoE-testisarjojen (Ajot 76 & 77) prosessiparametrit ja mitatut huokoisuudet.

Kappale. Skan- Viivan Energia- Huokoi- | Kappale. Teho Skannus- Energiatiheys Huokoi-
(DoE Ajo  nus- etdisyys tiheys VED suus (DoE Ajo 77) (W) nopeus VED (J/mm® suus
76) nopeus  (um) (I/mm?3) (%) (mm/s)) (%)
(mm/s)
1 1050 108,91 51,01 6,38 1 1441 960,7 50 5,55
2 450 126,01 102,87 0,8 2 100 666,7 50 12,74
3 899 107,02 60,63 0,5 3 180 1200 50 2,67
4 892,7 131,45 49,71 3,87 4 228,51 1200 63,48 0,23
5 618 150 62,93 0,63 5 100 400 83,33 1,87
6 1050 108,91 51,01 4,09 6 228,59 1200 63,5 0,24
7 640,1 109,28 83,39 0,11 7 139,85 636,9 73,19 0,25
8 828,2 90 78,26 0,17 8 160,4 534,7 99,99 0,06
9 899,1 107,38 60,42 0,49 9 300 1000 100 0,06
10 630,4 90 102,82 0,07 10 120 400 100 0,17
11 554,1 105,23 100,04 0,16 11 300 1200 83,33 0,15
12 739 132,62 59,52 0,79 12 234,05 936,1 83,34 0,14
13 609,3 135,19 70,82 0,18 13 241,53 805,1 100 0,13
14 450 150 86,42 0,82 14 300 1000 100 0,12
15 806,3 920 80,39 0,14 15 300 1200 83,33 0,14
16 583,5 133,38 74,95 0,22 16 205,89 686,3 100 0,24
17 656,4 107,42 82,73 0,11 17 180 1200 50 1,99
18 450 150 86,42 0,68 18 145,72 971,4 50 4,63
19 630,4 90 102,82 0,08 19 100 666,7 50 15,79
20 763,1 150 50,96 1,98 20 144,18 666,6 72,1 0,2
21 883,9 132,7 49,73 3,33 21 180 1200 50 3,48
22 763,1 150 50,96 1,93 22 100 400 83,33 6,09
23 1050 90 61,73 0,87 23 171,16 963,7 59,2 0,19
24 1050 920 61,73 0,69 24 250,51 993,7 84,03 0,09
25 450 126 102,88 0,56 25 135,83 623,6 72,61 0,17

Taulukko 13. H13-prosessiparametrit.

Parametri Teho (W) Skannausnopeus (mm/s)  Viivan etéisyys (um)
SLM 175 750 120
Ajo 76 optimaalinen 175 869 90

Ajo 77 optimaalinen 204 928 100
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Kuva 17. H13 DoE-topografikartat; a) Ajo 76 (Teho=175W, b) Ajo 77 (Viivan etai-
syys=100um).

443 Lampokasittelyt, mikrorakenne ja kovuus

Mikrorakenteen tutkimista varten tulostettiin testinappeja SLM:It& saaduilla parametreilla (tau-
lukko 12). Mikrorakennetta tutkittiin valmistustilassa, jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen
seka karkaisun ja paaston jalkeen eri suunnista tulostussuuntaan (z-suunta) nahden. Lam-
pokasittelyt on kuvattu taulukossa 14. Kappaleista valmistettiin hieet leikkaamalla ne x-,y- ja
z-suuntiin. Mikrorakennekuvat y-suunnassa leikatuista naytteista on esitetty kuvassa 18. Ku-
vissa nakyy SLM:lla valmistetuille kappaleille tyypillinen hieno mikrorakenne ja valmistusti-
lassa olevassa naytteessa (kuva 18 a) nakyy jAhmettyneet sulalinjat. Lampokasittelyiden
jalkeen mikrorakenne on homogenisoitunut ja sulalinjat ovat kadonneet (kuva 18 c). Nayttei-
den kovuus mitattiin eri lampdkasittelyiden jalkeen eri suunnista tulostussuuntaan nahden
(taulukko 14). Kovuus on lahes samansuuruinen valmistustilassa ja karkaisun ja p&aston
jalkeen (55 HRC). Jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen kovuus on matalampi, joka johtuu
paastbmartensiitin syntymisesta mikrorakenteeseen.

Sopm : &

Kuva 18. H13 mikrorakenne kuvattuna naytteiden keskeltd; a)valmistustilassa (Ajo32), b)
jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen (Ajo 29), ¢) karkaistuna ja paastettyna (Ajo 28).
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Taulukko 14. H13-kovuustulokset.
Materiaali H13 Kohtisuoraan kerros-  Kohtisuoraan kerros- Kerrostussuunta
tussuuntaan ndhden  tussuuntaan nahden (z taso)
(x taso) (y taso)
Valmistustila (ajo 32) 54,9 55,3 54,9
Jannitystenpoistohehkutettu* 46,1 45,8 45,9
(ajo 29)
Karkaistu ja paastetty** (ajo 28) 54,7 54,8 55,0

* Kuumennus ilma-atmosfaari uunissa kahdessa tunnissa 650 °C:een, pito 2 tuntia, jadhdytys uunin mukana huo-
neenlampdon.

** Karkaisu (austenitointi) 1030 °C:ssa ja sammutus 50 °C lampéiseen 6Oljyyn => paastd kaksi kertaa 400 °C:ssa
(pitoaika 2h/kerta) jaahdytys ilmassa huoneenlampétilaan

444 Vetokoetulokset

H13-tybkaluteraksesta valmistettiin aluksi SLM:n parametreja kayttaen kolme erda vetosau-
voja, joissa kussakin oli kolme vaakaan, pystyyn ja 45° kulmassa tulostettua lattasauvaa
(Kuva 5). Yksi era (Ajo 32) jatettiin valmistustilaan, toiselle tehtiin jannitystenpoistohehkutus
(Ajo 29) ja kolmannelle jannitystenpoistohehkutus seka karkaisu ja paasto (Ajo 28). Optimoi-
tujen parametrien vaikutusta mekaanisiin ominaisuuksiin, verrattuna SLM:n parametreilla
valmistettuihin naytteisiin, tutkittin uuden vaakaan tulostetun vetokoesarjan avulla (Ajo 121).
Parametreina kaytettiin Ajon 71 perusteella maaritettyja optimaalisia parametreja (taulukko
13) ja vetosauvat valmistettiin vaakasauvoina, joista kolme jatettiin valmistustilaan, kolmelle
tehtiin jannitystenpoistohehkutus ja kolmelle jannitystenpoistohehkutus seka karkaisu ja
paastt. Vetokoetulokset on esitetty taulukossa 15, jossa tulokset on esitetty seuraavassa
muodossa; mittaustulosten keskiarvo + keskihajonta.

Vetokokeiden tulokset osoittavat ettd H13 on valmistustilassa kovaa ja haurasta, jonka vuok-
si murtovenymat ovat pienia (< 2 %). Jannitystenpoistohehkutetuilla naytteilla myo6télujuus
sekd murtovenymé ovat paremmat kuin valmistustilassa, silla jaanndsjannitykset ovat pois-
tuneet hehkutuksessa. Karkaistuilla ja paastetyilla naytteilla on suurimmat myo6to- seka mur-
tolujuuden arvot, jotka ovat verrattavissa perinteisesti valmistettuun H13-tydkaluterdkseen.
Murtovenymd on kuitenkin huomattavasti pienempi naytteilla jotka on karkaistu ja paastetty
(~1 %). Samankaltaisia tuloksia l16ytyy myos kirjallisuudesta, jossa on tutkittu SLM-tekniikalla
valmistetun H13 terdksen mekaanisia ominaisuuksia [11]. Seka karkaisu-, etté paastélampo-
tiloilla on vaikutus materiaalin sitkeyteen ja sitd kautta murtovenymé&an. Perinteisesti valmis-
tetulla H13-terdkselld on murtovenymé kuitenkin yli 13-15,4 % pdaastdlampdtilasta riippuen,
joka vaihteli valilla 527 °C ja 605 °C [12]. Vetosauvojen hauraudesta johtuen murtovenymat
maaritettiin vetokokeen jalkeen optisella mikroskoopilla ja murtovenymaarvot ovat lahinna
suuntaa antavia. SLM-tekniikalla valmistettaessa jaa materiaalien reunoihin helposti huokoi-
suutta, joka heikentaa sitkeytta silla murtuma saa alkunsa kappaleen reunan vioista. Ve-
tosauvojen pintoja ei tyOstetty ennen vetokokeita, joka osaltaan on saattanut vaikuttaa veto-
koetuloksiin heikentdvasti. Tulostussuunnalla ei havaittu olevan merkittdvaa vaikutusta lu-
juusominaisuuksiin H13-tyokaluteréksella.
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Taulukko 15. H13-vetokoetulokset. Tulokset on ilmoitettu muodossa keskiarvo *+ keskihajonta

ja arvot on laskettu kolmesta sauvasta ellei toisin mainittu. Kerrospaksuus 30um. Taulukossa
seka SLM-parametreilla tehdyt ajot (28,29,32) ja optimaalisilla parametreilla tehty ajo 121.

H13-tyokaluteras (1,2344) Myé6tolujuus  Murtolujuus  Murtovenyma
Rp0,2 (MPa) Rm (MPa) A (%)

Valmistustila (Ajo 32 & 121)

Vaaka 784 + 57 1333+ 23 1,8
Vaaka (optimaaliset parametrit, AjO 121) 841 + 23 1298 + 23 1,9
45° 957 £ 19 1474 + 45 14
Pysty (yksi sauva katkesi olakkeesta, pois tuloksista) 963 + 43 1553 + 77 19

Jannityksenpoistohehkutuksen jalkeen (Ajo 29 & 121)

Vaaka (yhdella sauvalla pieni venymda, venyma pois 1232 + 12 1438 +43 44

tuloksista)

Vaaka (optimaaliset parametrit, AjO 121) 1155 + 289 1541 + 10 57
45° 1214+ 8 1432 £ 5 4,7
Pysty 1166 + 8 1380 + 21 7,7

Karkaistuna ja paastettyna (Ajo 28 & 121)

Vaaka (yksi sauva murtui ennen 0.2% venymaa, A kui-

tenkin 1.0%, pois tuloksista) 1553+24  16l2+17 12

Vaaka (optimaaliset parametrit, Ajo 121) 1639 + 6 1723 + 70 09
R . . o i . i

AsliSSta()kakS| sauvaa murtui ennen 0.2% rajaa, pois tulok 1570 1589 + 79 12
. . of cai . i

SPI)S/f;))/ (yksi sauva murtui ennen 0.2% rajaa, pois tulok 1633 + 4 1714 +268 1.1

Vertailuarvo: Uddeholm Orvar Supreme (karkaistu ja

paastetty) [13, 14] 1520 1820 12

Vetosauvojen murtumisilmididen tutkimiseksi vetosauvojen murtopintoja tarkasteltin SEM:lla
(kuva 19 a-d). Ajon 28 sauvojen murtopinnoilla (kuva 19 a-b) nakyy sulamattomia alueita ja
jauhepartikkeleita. Ajolle 76 tehtyjen huokoisuusmittausten perusteella voidaan todeta, etta
pienimmat huokoisuudet saatiin alle 100 pm viivan etdisyyden arvoilla. Ajojen 28,29 ja 30
vetosauvojen valmistamiseen kaytetty 120 um viivan etdisyys on siten liilan suuri, vaikka la-
serin teho ja skannausnopeus ovatkin riittavat. Talléin skannauslinjojen paéllekkaisyys ei ole
riittavaa ja kappaleeseen jaa sulamattomia alueita. Ajolle 121 tehdyssa murtopintojen tarkas-
telussa (Kuva 19 c-d) ei ilmennyt samanlaisia sulamattomia alueita kuten aiemmin, joka
osoittaa, etta laskennallisesti optimoiduilla parametreilla tulostuksen laatu on parempaa ja
ettd DoE mahdollistaa optimaalisten laserparametrien maarittdmisen, joilla voidaan saavut-
taa maksimaalinen tiiveys kappaleiden sisaosille. Kappaleiden tulostamiseen liittyva haaste
on edelleen sopivien reunaparametrien léytdminen, jossa pinnanlaatu ja rakenteellinen
tiiveys olisivat hyvalla tasolla. Murtopintojen tarkastelun perusteella on selvaa (kuva 19 d),
etta reunoihin ja& usein pienia huokosia, jotka heikentavét reunojen lujuutta ja sitkeytta.



TUTKIMUSRAPORTTI VTT-R-03997-16
25 (31)

¥, 5.%. =, v 5 K k
EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :31 Aug 2015 _‘/l_ EHT =20.00 kV Signal A = SE2 Date :31 Aug 2015
WD = 16.6 mm Mag= 75X 1501459 WT WD = 13.7 mm Mag= 75X 1501475

EHT =20.00 kv Signal A= SE2 Date :19 May 2016 EHT =20.00kV Signal A = SE2 Date :19 May 2016

WD =13.6 mm Mag= 30X 16D3154 tif % H WD = 14.9 mm Mag= 358X 16D3160.4if M

Kuva 19. H13-naytteiden murtopintojen SEM-kuvat (karkaistu ja paastetty); a-b) Tulostettu
SLM:lta saaduilla parametreilla, c-d) Tulostettu optimaalisilla parametreilla.

4.5 Teknisesti puhdas alumiini (Al99,7%)

Puhtaalla alumiinilla on pieni tiheys seka erinomainen sahkdn- ja lammoénjohtavuus, jonka
takia se soveltuu elektroniikkateollisuuden sovelluksiin ja erityisesti jaahdytyskomponenttei-
hin. Puhdas alumiini on erittdin sitkeda ja vaikeasti tyostettavaa ja siten sen valmistus ainetta
lisdavalla tekniikalla voisi mahdollistaa monimutkaisten ja sisdisia jaahdytyskanavia sisalta-
vien tuotteiden valmistuksen. Puhdas alumiini ei ole kaupallinen AM-seos eika sille ole saa-
tavilla valmistusparametreja.

451 Jauhe

Tutkimuksessa kaytetyn puhtaan alumiinin toimitti Ecka Granules Germany GmbH. Jauheen
koostumus mitattiin EDS:II&, jonka tulokset on esitetty taulukossa 16.

Taulukko 16. Ecka Al-jauheen koostumusanalyysi (EDS).

Alkuaine m-%

Fe 0,12 %
Si 0,02 %
Zn <001 %
Mn <0,01 %
Mg <0,01 %
Ti <0,01 %
Al <0,01 %
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Jauheen juoksevuus osoittautui erittéain huonoksi, minka takia siita poistettiin pienet partikkelit
ilmaluokituksella. limaluokittelussa hieno- ja karkeajakoinen jauhe erotetaan toisistaan spi-
raalimaisessa ilmavirtauksessa. Partikkelien luokittumisen maarittéd& ilmanvastus, johon vai-
kuttaa partikkelien muoto, koko ja tiheys. Alumiinijauheen partikkelikokojakauma ennen ilma-
luokittelua ja ilmaluokittelun jalkeen on esitetty kuvassa 20. lImaluokittelun avulla jauheen
juoksevuus parani ja sen kaytté onnistui SLM laitteessa.
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Partikkelikoko (um)

Luokittelematon === |Imaluokiteltu
Dv(10) =12 um Dv(10) = 20,1 um
Dv(50) = 26,1 um Dv(50) = 33,9 um
Dv(90) =51,5 um Dv(90) = 55,2 um

Kuva 20. Puhtaan alumiinin partikkelikokojakauma ilman ilmaluokittelua ja ilmanluokittelun
jalkeen.

45.2 Valmistusparametrit

Puhtaan alumiinin valmistusparametreja tutkittin kolmen koesuunnittelusarjan avulla, joissa
kussakin oli 27 naytetta (taulukko 17). Ensimmaisessa koesarjassa (Ajo 108) kaytettiin 30
pum kerrospaksuutta ja energiantuonnin (VED) vaihteluvali oli 67-140 J/mm3. Toisessa ja
kolmannessa koesarjassa (Ajot 109 & 110) kaytettin 50 pm kerrospaksuutta ja energian-
tuonnin vaihteluvali Ajossa 109 oli 36—-152 J/mm? ja 120-221 J/mm?3 Ajossa 110.
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Ajo 108 (30pm)

Ajo 109 (50pm)

Ajo 110 (50pm)

Viivan Skan- Teho Ener- |Viivan Skan- Teho Ener- |Viivan Skan- Teho Ener-

etai- naus- gianti- | etai- naus- gianti- | etai- naus- gianti-
Syys  ho- heys Syys no- heys Syys  no- heys

peus peus peus

(mm) (mm/s) (W) J/mm3)| (mm) (mm/s) (W) JI/mm3)| (mm) (mm/s) (W) (J/mm3)
1/ 0,09 1050 300 106 0,09 600 300 111 0,04 500 150 150
21 0,09 1200 300 93 0,09 700 300 95 0,04 600 180 150
3| 0,09 1350 300 82 0,09 800 300 83 0,04 700 210 150
4| 0,09 1500 300 74 0,09 900 300 74 0,04 800 240 150
5| 0,09 1650 300 67 0,09 1000 300 67 0,04 900 270 150
6 0,09 1050 325 115 0,09 600 325 120 0,09 400 325 181
7| 0,09 1200 325 100 0,09 700 325 103 0,09 450 325 160
8| 0,09 1350 325 89 0,09 800 325 90 0,09 500 325 144
9| 0,09 1500 325 80 0,09 900 325 80 0,09 550 325 131
10| 0,09 1650 325 73 0,09 1000 325 72 0,09 600 325 120
11| 0,09 1050 350 123 0,09 600 350 130 0,09 400 350 194
12| 0,09 1200 350 108 0,09 700 350 111 0,09 450 350 173
13| 0,09 1350 350 96 0,09 800 350 97 0,09 500 350 156
14| 0,09 1500 350 86 0,09 900 350 86 0,09 550 350 141
15| 0,09 1650 350 79 0,09 1000 350 78 0,09 600 350 130
16| 0,09 1050 375 132 0,09 600 375 139 0,09 400 375 208
17| 0,09 1200 375 116 0,09 700 375 119 0,09 450 375 185
18| 0,09 1350 375 103 0,09 800 375 104 0,09 500 375 167
19| 0,09 1500 375 93 0,09 900 375 93 0,09 550 375 152
20| 0,09 1650 375 84 0,09 1000 375 83 0,09 600 375 139
21| 0,09 1050 397 140 0,09 600 397 147 0,09 400 397 221
22| 0,09 1200 397 123 0,09 700 397 126 0,09 450 397 196
23| 0,09 1350 397 109 0,09 800 397 110 0,09 500 397 176
24| 0,09 1500 397 98 0,09 900 397 98 0,09 550 397 160
25| 0,09 1650 397 89 0,09 1000 397 88 0,09 600 397 147
26| 0,11 1650 350 64 0,04 1150 350 152 0,09 300 200 148
27| 0,13 1150 350 78 0,17 1150 350 36 0,09 200 150 167

45.3 Mikrorakenne ja tiiveys

Prosessiparametrien vaikutusta materiaalin tiiveyteen selvitettiin valmistamalla poikkileik-
kaushieet kolmen koesuunnittelusarjan naytteista (taulukko 17). Mikroskooppikuvien perus-
teella voidaan todeta, ettd tutkituilla prosessiparametreilla saavutettiin melko huono tiiveys.
Kuvan 21 naytteet on valmistettu eri kerrospaksuuksilla ja niissd on kaytetty n.100 J/mm3
energiatiheyttd. Puhtaan alumiinin tulostaminen SLM-tekniikalla on haastavaa, ja hyvaan
tiveyteen johtavien prosessiparametrien maarittdminen vaatii lisda kokeellista ty6ta. Ajossa
110 kaytetty suuri energiantuonti (>120 J/mm?3) johti erittain suuren huokoisuuteen.
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b xerobpacsiiis.

8 Iéérrosbakéuhs: 30.um - . . N :
§VED: 103dimmiss, B

VED: 406 J/mm?
Kuva 21. Poikkileikkauskuvat alumiininéytteistd (kohtisuoraan z-tasoon nahden); a) Ajo 108
nayte 1, b) Ajo 109 nayte 7.

Alumiinijauheesta tulostettiin kaksi koekappaletta lammoénjohtavuuskokeita varten. Kappaleet
leikattiin 39x54x80 mm?3 mittaan ja pinnat hiottiin tasaisiksi hyvan lammaonsiirron takaamisek-
si. Kappaleiden tiheydet mitattiin kolmella eri menetelméalld; Arkhimedeen menetelmalla,
pyknometrilla sek& tyontomitalla ja punnitsemalla. Saatujen tulosten perusteella tulostetun
alumiinin suhteelliseksi tiheydeksi saatiin n. 96—-97%.

454 Lammonjohtavuus

Alumiinin lammonjohtavuus, terminen diffusiviteetti sekd ominaislampokapasiteetti mitattiin
koekappaleista Lampoélevy-mittalaitteen avulla (kuva 22) kayttdmalla kolmea eri lahtétehoa.
Kyseisessd menetelmassa kaksi naytekappaletta asetetaan paallekkain ja niiden véliin ase-
tetaan ohut sensori, joka on polyimidikalvolla suojattu nikkelispiraali. Sensoriin ohjataan va-
kiovirta joka saa sen lampeneméaan. LA&mpd johtuu molemmin puolin oleviin koekappaleisiin,
ja mittaamalla sensorin lampétilaa ajan funktiona saadaan selville mitattavan materiaalin
lammonjohtavuus seka terminen diffusiviteetti ja ominaislampdkapasiteetti. Mittaus tehtiin
huoneenlampdtilassa. Tulokset on esitetty taulukossa 18. Vertailuarvoina taulukossa olevat
arvot ovat kirjallisuudesta saatuja tuloksia huoneenlampdtilassa mitattuna.

Kuva 22. Lampdlevy-mittalaite.
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Taulukko 18. Alumiinin lamma@njohtavuusmittausten tulokset seka referenssiarvot.
Teho (W) Lammonjohtavuus Terminen diffusiviteetti | Ominaislampdkapasiteetti
[W/mK] [mm?s] [MI/m3K]
2,265 229 58,4 3,92
5 231 58,2 3,96
8 233 57,8 4,03
Vertailuarvot 237 [15, 16] 84,2 [16]

Verrattuna kirjallisuudesta 16ytyviin termisiin ominaisuuksiin, on tulostetun alumiinin lammaon-
johtavuus samaa tasoa. Lammonjohtavuuteen vaikuttavat seosaineiden maara seka materi-
aalin huokoisuus. Kuten kuvasta 21 voi havaita, on tulostettujen kappaleiden rakenne melko
huokoinen, joten oli oletettavissa, ettd myds lammdnjohtavuus on tiivistd materiaalia alhai-
sempi. LAmmadnjohtavuusmittaukset kuitenkin osoittavat, ettd huokoisuus ei juuri vaikuta
[Ammdnjohtavuuteen.

5. Johtopaatelmat

SLM tekniikalla on mahdollista valmistaa tiiviita ja hyvalaatuisia metalliosia useista seoksista.
Laht6kohtaisesti valmistettavuuden kriteerind on ettd seoksen tulee olla hitsattavaa huoneen-
lampdtilassa, mutta tama ei viela takaa sita etta SLM-valmistus onnistuisi. Valmistuksessa on
useita vaiheita, jotka taytyy hallita hyvin ja niiden parametrit taytyy valita oikein, jotta tuottei-
den laatu on hyva ja toistettavuus riittdva kaupallista soveltamista ajatellen. Keskeisia asioita
ovat raaka-aineena kaytettava jauhe, sen partikkelikoko ja jakauma sekd jauheen juokse-
vuus. Liséksi lasersulatuksen parametrit ja skannausstrategia vaikuttavat merkittavasti mate-
riaalin tiiveyteen ja kappaleiden jalkikasittelyilla vaikutetaan muun muassa niiden jaadnnos-
jannityksiin, mekaanisiin ominaisuuksiin ja pinnanlaatuun.

Eri valmistajien SLM-tulostuslaitteet poikkeavat toiminnaltaan toisistaan, mika pitaé ottaa
huomioon kunkin komponentin ja materiaalin valmistuksessa. Myos laitekoko vaikuttaa lop-
putulokseen, jolloin hyvélaatuisen komponentin ja materiaalin valmistus ei aina automaatti-
sesti onnistu, kun valmistuslaitetta vaihdetaan.

SLM-tekniikan kaupallinen materiaalivalikoima on rajoittunut tiettyihin seoksiin eikd markki-
noille ole tullut viime vuosina montaa uutta seosta. Tama johtuu siitd ettd SLM-tekniikka on
metallurgisesti erittéin haasteellinen ja prosessia on vaikea monitoroida mm. lampdtilan, su-
lan kayttaytymisen, jdahtymisnopeuden ja niiden vaikutuksesta syntyvien mikrorakenteiden
ja jannitysten osalta. Lisaksi laitteiden tekniset ominaisuudet eivét vield mahdollista esimer-
kiksi lampdtilan ja jadhtymisnopeuden tarkkaa saadettavyytta, joilla voitaisiin vaikuttaa kap-
paleeseen syntyvdan mikrorakenteeseen. Tallbin valmistusteknisesti haasteelliset seokset,
kuten mm. runsaasti hiilt ja karbideja siséltavat materiaalit muodostavat hauraita yhdisteita
seké sardilevat, jolloin kappale on kayttokelvoton.

Prosessiparametrien vaikutusta lopputuotteen tiiveyteen tutkittiin suunnittelemalla kaksi koe-
sarjaa, joissa suurimmalle alustalevylle tulostettiin 25 naytettd kahta parametria muuttamalla,
yhden pysyesséa vakiona. Koesarjojen suunnittelu perustuu vastepintamenetelmaan (Res-
ponse Surface Methodology), jolla selvitetdan milld muuttujilla eli faktoreilla on huomattava
merkitys vastefunktion arvoon (tdssa tapauksessa tiheys) seka synergisid yhteisvaikutuksia.
Vastepinta-analyysissa luodaan muuttujien ja vasteen valista vuorovaikutusta kuvaava funk-
tio. Funktion kertoimien selvittdmiseksi kaytettiin D-optimaalista koesuunnittelua (Design of
Experiments), jossa koepisteiden paikat valitaan siten ettd tavoitefunktio minimoituu (XX
matriisi). Menetelmaa kaytettiin ensin 316L-terékselle hyvin tuloksin, jonka vuoksi sita alettiin
hy6dyntaa myds muiden materiaalien kohdalla. Menetelméan tuoma hyoty on kokeellisen tytn
tarpeen vaheneminen optimaalisten valmistusparametrien maarittamiseksi.
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Valmistusparametrien vaikutusta tulostettujen kappaleiden huokoisuuteen tutkittiin hieille
tehdyn Fiji-kuva-analyysin avulla. Mikrorakennetta tutkittiin valmistustilassa seka eri lamp6-
kasittelyiden jalkeen, joita olivat jannitystenpoistohehkutus seka karkaisu ja paastd. Materi-
aalien lujuutta testattiin vetokokeilla, joille tehtiin samat lampokasittelyt kuin hieille. Veto-
koesauvoja tulostettiin vaakaan, pystyyn seka 45° kulmaan, jotta tulostussuunnan vaikutus
materiaalin lujuuteen voitiin selvittda. Huokoisuusanalyysin perusteella SLM:Itd saadut para-
metrit eivat toimineet tulostimellamme yhta hyvin kuin oli odotettu, silla kappaleissa oli melko
paljon huokoisuutta. Koesuunnitelusarjoilla paastiin kuitenkin jopa 99,98% suhteelliseen ti-
heyteen 316L-terdksella ja 99,93% tiheyteen H13-tydkaluterdksella. SLM prosessille tunnus-
omaisen suuren jaghtymisnopeuden vuoksi tulostetun kappaleen mikrorakenne on tyypilli-
sesti hyvin hienojakoinen, jossa paallekkaiset jahmettyneet sulalinjat nakyvat mikroskooppi-
kuvissa selkeasti. H13-terdkseen syntyva mikrorakenne on kovaa martensiittia, silla valisija-
atomit eivat ehdi diffuntoitua pois atomihilasta. Jannitystenpoistohehkutuksen jalkeen kappa-
leista ovat poistuneet prosessoinnin aikana syntyneet sisaiset jannitykset ja mikrorakentee-
seen on muodostunut pehmeampaa paastomartensiittia. Teraksilla seka lujuusarvot etta ve-
nyma parantuivat jannitystenpoistohehkutuksen myéta kovuuden samalla vahentyen. In-
conel-naytteiden lujuus- ja venymaarvoihin l[Ampdokasittelyilla ei ollut suurta vaikutusta. H13-
teréksen vetosauvojen murtopintojen SEM tarkastelussa ilmeni, ettd SLM:Ita saaduilla para-
metreilla valmistettuihin naytteisiin jai sulamattomia alueita, jotka heikentavat materiaalin
lujuutta. Optimoiduilla parametreilla valmistettujen vetosauvojen murtopinnoilla ei ilmennyt
sulamattomia alueita, mikd osoittaa, ettd optimoiduilla parametreilla voidaan valmistaa tasa-
laatuisia kappaleita, joiden lujuusarvot yltavat perinteisesti valmistetun tasolle. Murtuman
ydintymiskohta on hauraalla materiaalilla (H13) kappaleen reunassa, jossa on usein huoko-
sia.

Teknisesti puhtaasta alumiinista tulostetuille kappaleille mitattiin termiset ominaisuudet lam-
polevy-laitteen avulla. Mitattuja ominaisuuksia olivat lammaoénjohtavuus, terminen diffusiviteet-
ti seka ominaislampokapasiteetti. Tulosten perusteella tulostetun alumiinin lAmmaonjohtavuus
on samaa tasoa kirjallisuudesta puhtaalle alumiinille 18ytyvien arvojen kanssa. Alumiinin suh-
teelliseksi tiheydeksi mitattiin eri menetelmia hyddyntden n.96-97%. Huokoisuuden oletettiin
alentavan lammonjohtavuutta, mutta tulosten perusteella tata vaikutusta ei havaittu.

Em. seikkojen takia uusien materiaalien kehitystyd perustuu viela paaosin tyolaaseen ja ai-
kaa vievaan kokeelliseen tutkimukseen ja lukuisten eri parametriyhdistelmien testaukseen.
Matemaattisen koesuunnittelun (DoE) ja simuloinnin avulla kokeellista tutkimusta voidaan
minimoida. Tulevaisuudessa laitekehitys ja monitorointi todennakdisesti mahdollistavat mer-
kittavasti laajemman AM-materiaalivalikoiman.
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Abstract

This paper demonstrates the successful printing and optimization of processing parameters of high-strength H13 tool steel by
Selective Laser Melting (SLM). D-Optimal Design of Experiments (DOE) approach is used for parameter optimization of laser
power, scanning speed and hatch width. With 50 test samples (1x1x1lcm) we establish parameter windows for these three
parameters in relation to part density. The calculated numerical model is found to be in good agreement with the density data
obtained from the samples using image analysis. A thermomechanical finite element simulation model is constructed of the SLM
process and validated by comparing the calculated densities retrieved from the model with the experimentally determined
densities. With the simulation tool one can explore the effect of different parameters on density before making any printed
samples. Establishing a parameter window provides the user with freedom for parameter selection such as choosing parameters
that result in fastest print speed.
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1. Introduction

Selective Laser Melting (SLM) is an Additive Manufacturing (AM) technology that is attracting the interest of
the manufacturing industry with increasing pace. The most significant benefit of SLM compared to conventional
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manufacturing methods is the outstanding flexibility in part design that it offers. The growing demand for SLM in
the manufacturing industry has increased the need for process development and parameter optimization for new
powder materials in particular. In SLM a high power laser is used to melt a powder material layer by layer to create
a solid part. The build process is controlled by changing the process parameters such as layer thickness, laser power,
scanning speed and hatch width that all affect the build rate and properties of the finished part. For each SLM
processed material a specific range of parameter combinations exist that result in sufficient quality, such as high
density and desired surface roughness.

The optimal parameter window is practically always determined experimentally and there are different
approaches for doing this. In the literature various approaches in process parameter optimization have been studied.
Perhaps the most widely used approach is to conduct single track experiments followed by identification of the
process parameters that result in suitable melt pool formation (Yadroitsev et al. (2010)). It is a common practice to
limit the operational process parameter range by selecting upper and lower limits for a variable such as Volumetric
Energy Density (VED) (Spierings et al. (2011)), which is based purely on theoretical predictions or observations
from experimental tests such as single track experiments. The optimal parameters in terms of density can be
determined experimentally by printing parts using different parameter combinations and determining the best
parameters based on density measurements (Sander et al. (2016)). Also Design of Experiments (DOE) methods have
been utilized for the optimization (Averyanova et al. (2011)). However, typically two or more of these approaches
are combined to increase the effectiveness of the optimization process. (Gong et al. (2014)).

Ideally the optimization should be done with as little experimental work as possible or even entirely without
experimental work to increase cost efficiency and speed of the process. This is where simulation models of the SLM
process could play a major role. Modeling the SLM process in part scale can be beneficial in predicting responses
such as residual stresses, deformations, geometric tolerances and material properties, as presented in (Denlinger et
al. (2014)). Defect types and their generation based on mesoscale mechanisms has been addressed by (Baureiss et al
(2014)), where discrete analysis means were utilized to study the local melting process. For the modeling to be a
viable solution for evaluation of part performance in real applications, the simulation results must be obtained
quickly and with reasonable computational capabilities (King et al. (2015)). The present research is focused on
optimization of SLM process parameters for H13 tool steel using DOE followed by formation and validation of FE
simulation model, focusing especially on predicting defect structures based on thermomechanical modeling of SLM.
The applicability of the model as a valid optimization tool is evaluated.

2. Experimental methods
2.1. Materials and equipment

Commercial gas atomized H13 powder supplied by SLM Solutions GmbH was used for the production of the
samples for density optimization. The powder proved to be spherical in shape by examinations with SEM. The
particle size distribution was determined using Malvern laser diffraction analysis equipment. The analysis revealed
that the particle size of the gas atomized powder was normally distributed. The particle size distribution is presented
using Dy values that indicate the volume fraction percentage (x) below particle size D. The Dy, Dsg, and Dgg values
were measured as 22 um, 33 pum and 50um. The spherical shape and the relatively narrow particle size distribution
resulted in good flowability, which is essential for even powder distribution during the build process. The nominal
chemical composition of the power is shown in Table 1. Before processing with SLM the powder was dried at 50°C
for approximately 12h.

The samples were built using SLM solutions 125HL machine, which has a fiber laser with maximum power
output of 400W. The build chamber was filled with argon gas (purity level 99,996 %) before operation and a
constant gas flow of 1,5 I/min was used during the experiment. Oxygen content in the build chamber was maintained
below 0,1 vol% during the process. The samples were built directly on a S235 structural steel substrate, which was
heated and kept at 200°C during the process to reduce the thermal gradient and the resulting thermal stresses in the
material.
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Table 1. Nominal chemical composition of the gas atomized H13 powder (values in wt%)

Fe C Mn Si Cr Ni Mo V Cu P Si Ni O

Bal. 0,410 0,420 1,060 5,000 0,040 1,340 0,990 0,010 0,008 0,006 0,050 0,020

The substrate plate functioned as a heatsink to allow heat to conduct away from the samples. A powder layer
thickness of 30 um was used for the experiments. The process parameters were set different for the core and the
edge of the part to improve the surface quality and increase build speed.

2.2. Design of Experiments

Two sets of samples were printed for which the parameters were selected based on D-optimal experimental
design. Each sample set consisted of 25 (1x1x1cm) samples that were printed on the baseplate without support
structures to rule out any effect they might have on the finished part. Only core parameters of the test samples were
optimized and these parameters were scanning speed, laser power and hatch width. The hatching pattern was 7,5mm
stripes with 67 degree turn between layers. The energy delivered to the material is one of the most significant
process variables in SLM as it affects the characteristic of the forming melt pool and ultimately the properties of the
finished part. This energy is referred to as Volumetric Energy Density (VED) and it is described with the following
equation

P
v-h-t

VED =

1)

where P is laser power, v is scanning speed, h is hatch width and t is layer thickness. (Spierings et al. (2011)) The
VED is affected by material properties such as reflectivity and therefore the optimal operation range must be
evaluated for each material. (Sander et al. (2016)) Non-optimal VED values lead to unfavorable results such as
partially melted particles, inhomogeneous melt track formation and vaporization of alloyed elements. Based on
experimental research found in the literature (Spierings et al. (2011)), an operating range of 50 J/mm?3 — 100 J/mm3
for volume energy densities was chosen for the DOE experiments. The minimum and maximum values defined the
confined window of experimentation within the operability region.

The parameter combinations for the design of experiments were calculated for two sets of 25 samples as that was
the maximum amount that could be fitted on the substrate plate. For the first set the hatch width and scanning speed
were the variables for the response function and scan speed and laser power for the second. For the first set the
power was kept constant at 175 W, and for the second set the hatch width was kept constant at 0,Imm. In the
experimental designs the range for the hatch width, scanning speed and laser power values was 90 pm -150 pm, 400
mm/s — 1200 mm/s and 100 W — 300 W. The laser parameter values for the two sample sets are presented in Table
2. Based on these constraints, a D-optimal design was created using Gosset (Sloane and Hardin (2003)) with a full
quadratic polynomial equation as the candidate fitting function. After printing, the samples were EDM wire cut from
the baseplate, then ground from the top for approximately 1mm and polished for optical microscopy imaging and
Fiji image analysis (Image J). The image analysis is based on thresholded black vs. white pixels where the ratio of
dark and white areas of an image is calculated giving the porosity value. The image analysis was performed over a
center area ranging from 73mm?2 to 90 mm?2 of the samples and one image of each sample was analyzed. Therefore
the edges of the parts were left out of the porosity measurement.
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2.3. Simulation model

The principal elements of the thermomechanical FE SLM model are presented schematically in Fig. 1. The model
is a simple unsupported block lying on a baseplate and the layers are deposited sequentially on its top surface
following given process settings, the block initially comprising solely the powder bed (20x20x20 cm) or a section of
it. The SLM process is solved using an implicit coupled thermomechanical solution, introducing finite strain
incremental plasticity and transient formulation of the problem. Finite element mesh utilized for individual test cube
geometries is presented in Fig. 1. Adaptive time incrementation scheme is utilized, the max possible increment size
limited to approximately the time it takes for the beam to move half a layer thickness. Due to the small size of the
test problem parallel solution using the implicit solver is feasible, although not particularly efficient. The numerical
model is modified layer-by-layer during the numerical solution to introduce subsequent powder layers via addition
of new finite elements to the solution. The boundary conditions and heat source are coupled and modified
accordingly during solution. The powder-to-solid transformation is incorporated by utilizing user defined fields and
internal material variables, essentially introducing a level set interpolating the phase distribution as a specific field
from powder to liquid and again during solidification. These fields are used to track the assignment of material
properties depending on its present state during the solution via material user subroutines. Effects like shrinkage are
not account for explicitly, rather an effective approach is adopted where the final layer thickness is utilized in the
solution of the heat transfer and mechanical problems.

Heat transfer is accounted for with respect to top surface convection and radiation to build chamber atmosphere,
conduction between the sample to the adjacent powder bed (via a convection boundary condition mimicking
convection to an uniform temperature sink of chamber temperature). Heat transfer via conduction to base plate is
accounted for, the initial condition of the simulation is an approximation of a state where numerous layers have
already been built on top of the base plate and the thermal conditions in that regard have stabilized. Mechanically
the system is considered rigidly fixed to the base plate. The beam heat source is assumed to have a Gaussian
intensity profile, and its traverse during the solution is accounted for using a specific subroutine which contains
information for constructing the scan vectors. The beam surface heat flux is specified according to (Dai and Shaw
(2005)) as:

2P e—Zrzer2

q(r)=ec- )

2
Tl

where « is laser energy absorptance given a value of 0,35 following work and SLM thermal analysis
reviews carried out in (Roberts et al. (2009); Zeng et al. (2012)) and (Tolochko et al. (2003)). The laser power P and
spot size r, are given their actual process values, and the heat flux is input to the model as a function of radial
distance r measured from location of current beam center.
Problem is nonlinear due to finite strains as well as nonlinear thermal and mechanical material properties. The
powder bed and solid phase properties are related with respect to density and thermal conductivity simply as

ppowder = (1_ (P) Phoulk (3)

and

;Lpowder = (1_ (P) j’bulk (4)
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for powder bed porosity ¢. The powder bed relative density is given an experience motivated approximate value
of 0,5. During phase changes (solid to liquid or in reverse) thermal conductivity and specific heat are computed
according to

A=A +(1-9)4, ©)

for thermal conductivity in phase transition from “1” to “2”, ¢ being the phase fraction of the transition, and for
specific heat

of
c, =¢c, +(1-¢)c; +Li# (6)

where L; is the latent heat of phase change “i” and f(¢) is a smoothened unit step function between the phase
transformation. Latent heat of fusion is treated by via the relationship between enthalpy of the phase transformation
and specific heat, i.e. the relationship between enthalpy and specific heat is given by

H=Ip-deT @)
T

Beyond available data linear extrapolation is utilized.

The heat transfer film coefficient at the top surface is given a value of 10 W/mK, the convection taking place to a
sink represented by the build chamber temperature assumed to be constant. Radiation heat transfer is specified
according to Stefan-Boltzmann law, surface emissivity is set to 0,77 following a more detailed evaluation in
(Tolochko et al. (2003)).

The SLM process model generation is implemented as a Python module to VTT in-house multiscale modeling
toolset, VTT ProperTune™ (VTT Technical Research Centre of Finland ). The SLM process model is generated
using an object oriented library, and interfaced to a finite element solver utilizing a separate module, which in

Example FEA
mesh

Beam described as a
moving Gaussian
surface heat flux

Laser heat source
Individual test cube geometry

via

Convection BC to
powder bed sides
Base plate at uniform
temperature or convection to a
thermal sink

Fig. 1. The principal elements of the thermomechanical FE SLM model and Finite element mesh for individual test cube
geometry.
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current case is the Abaqus 6.14-1. This enables the generation of the user subroutines and the model itself with
respect to scan strategies etc. without the need for user to manually work on the finite element model and its lengthy
definition, but rather exploiting information obtained from the AM system itself.

3. Results

The process parameters and the porosity values of the printed test samples determined using image analysis are
presented in Table 2. Micrographs were taken of the ground and polished samples using 1x and 5x magnifications
for image analysis. There was a difference in the measured porosities between the images taken with 1x and 5x
magnifications because the smallest pores were not detectable with lower magnification and the pores were not
evenly distributed across the cross-section in all samples. The higher magnification provided a larger area for
analysis and was therefore used in this paper. Since the combined area of the pores in the image analysis is based on
threshold value, the appropriate threshold value had to be defined separately with each sample. Edge rounding of the
pores was detectable after polishing, which acted as a source of error for the measurement.

Table 2. Process parameters and porosities of DOE samples.

Sample No. Speed Hatch VED (J/mm3) Porosity | Sample No. Power  Speed (mm/s) VED (J/mm3) Porosity
(DOE set 1.) (mm/s) (um) (%) (DOE set 2.) (W) (%)

1 1050 108,91 51,01 6,38 1 1441 960,7 50 5,55
2 450 126,01 102,87 0,8 2 100 666,7 50 12,74
3 899 107,02 60,63 05 3 180 1200 50 2,67
4 892,7 131,45 49,71 3,87 4 228,51 1200 63,48 0,23
5 618 150 62,93 0,63 5 100 400 83,33 1,87
6 1050 108,91 51,01 4,09 6 228,59 1200 63,5 0,24
7 640,1 109,28 83,39 0,11 7 139,85 636,9 73,19 0,25
8 828,2 90 78,26 0,17 8 160,4 534,7 99,99 0,06
9 899,1 107,38 60,42 0,49 9 300 1000 100 0,06
10 630,4 90 102,82 0,07 10 120 400 100 0,17
11 554,1 105,23 100,04 0,16 11 300 1200 83,33 0,15
12 739 132,62 59,52 0,79 12 234,05 936,1 83,34 0,14
13 609,3 135,19 70,82 0,18 13 24153 805,1 100 0,13
14 450 150 86,42 0,82 14 300 1000 100 0,12
15 806,3 90 80,39 0,14 15 300 1200 83,33 0,14
16 583,5 133,38 74,95 0,22 16 205,89 686,3 100 0,24
17 656,4 107,42 82,73 0,11 17 180 1200 50 1,99
18 450 150 86,42 0,68 18 145,72 9714 50 4,63
19 630,4 90 102,82 0,08 19 100 666,7 50 15,79
20 763,1 150 50,96 1,98 20 144,18 666,6 72,1 0,2
21 883,9 132,7 49,73 3,33 21 180 1200 50 3,48
22 763,1 150 50,96 1,93 22 100 400 83,33 6,09
23 1050 90 61,73 0,87 23 171,16 9637 59,2 0,19
24 1050 90 61,73 0,69 24 250,51 993,7 84,03 0,09
25 450 126 102,88 0,56 25 135,83 623,6 72,61 0,17

A partial quadratic polynomial function was fitted to 80% of randomly selected data samples followed by
validation of the result from the remaining 20%. For the first sample set the R? for the training samples was 0,907
and 0,901 for the validation ones. For the second sample set the R* was 0,968 and 0,951 respectively. Based on
these results the calculated model can be effectively used to predict the density of printed H13 tool steel samples.

The fitted response surfaces (seen as contour plots in Fig.2) show the approximate response value (density) for
the data points with different process variable combinations. The contour plots represent 2D planes in a 3D
parameter space, where constraints related to process parameters were placed as explained in the previous chapter.
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Fig. 2. (a) Density contour plot with hatch width and scanning speed as process variables (Power = 175W) and (b) Density contour plot
with scan speed and power as process variables (Hatch width = 0,1 mm).

The effect of low and high VED values on the porosity of the samples is demonstrated by the micrographs taken
from samples No.6 and No.11 from the first sample set (Fig 3. (a) —(b)). From the micrographs one can see that low
energy density in the range of 50 J/mm? (Fig. 3 (a)) results in lack of fusion leading to high porosity (> 2%),
whereas higher energy input of 100 J/mm? (Fig. 3 (b)) results in almost full density (99,84%). The micrographs in
Fig.3 (c) — (d) show that high density parts can be printed using highly different process parameters. The power and
scanning speeds of the samples in Fig.3 (c) and (d) are 160 W and 534,7 mm/s and 300 W and 1000 m/s. Both
parameter combinations lead to 99,94% density and they both have a VED value approximately of 100 J/mm?®. The
difference is the build speed which is almost doubled for the sample in Fig.3 (d).

. VED =51,01 Imiri’. . 2mm VED = 100,04 J/mm® 2 mm

iV ey LTy —

| c)

Scanning speed =535 mm/s 2 mm

canning speed = 1000 mm/s 2 mm

Fig. 3. Micrographs of samples No.6 (a) and No.11 (b) from the first DOE sample set and samples
No.8 (c) and No.9 (d) from the second DOE sample set.
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Samples No. 2, 3, 4, 11 and 24 from the second set were selected for closer simulation examinations. In Fig. 4
one can see the predicted porosity calculated from the simulation. The simulated parts are shown as white blocks
next to the micrographs of actual printed parts built with same process parameters. The calculated porosities of the
simulation models and the measured porosities are presented in Table 3.

. .
. v
LY . . .
.
- . -
- b 1 .
o el s :
. .
- 2 mm 2 mm . 2 mm
- i

Sample No.2 Sample No.3 Sample No.4
Sample No.11 Sample No.24

Fig. 4. Comparison of micrographs of DOE samples and simulated parts computed with same parameters (second sample set).

Table 3. Process parameters, measured porosities and calculated porosities of five DOE samples from second sample set.

Sample Scanning speed Power VED Measured Calculated porosity (%)
No. mm/s W Jmm?® porosity (%) (simulation model)
2 666,7 100 50 12,74 14,7
3 1200 180 50 2,67 2,7
4 1200 228,51 63,5 0,23 0,6
11 1200 200 83,3 0,15 0,4
24 993,7 250,51 84 0,09 0,08
4. Discussion

By comparing the measured porosities to the values obtained from the simulation, the similarity of the results is
apparent. In fact the porosity decreases at the same rate for both the samples and the simulation model, when the
VED increases. Despite the fact that the samples in our selected sample set (Table 3) show that density increases
with larger VED values, the VED should not be used solely as a design parameter in process parameter
optimization. The reason for this is that the optimal track geometry is achieved within certain range of scanning
speed, power and hatch width and other process variables that are material dependent. The process parameters affect
the melt pool characteristic and non-optimal process parameters can lead to lack of fusion and consequently lower
density. Although a new layer partly melts the preceding layer, it is almost certain that points will still remain where
the fusion of the consecutive layers is lacking (Yadroitsev et al. (2013)). The density of the printed parts is not
influenced only by the chosen process parameters but also by the scanning strategy. There are many studies
concerning the influence of different scanning strategies on the resulting quality of the finished parts (Su and Yang
(2012); Thijs et al. (2013)). With decreasing hatch width the overlap between adjacent melt tracks is increased
which reduces the likelihood of voids in the printed part.
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On the basis of the data fitting presented in the Fig. 2 (b), it can be noted that high density parts can be produced
even when the velocity of the laser beam is increased considerably, as long as the laser power is increased at the
same time. This is because the melt pool geometry stays somewhat constant with higher scanning speed and power
values. At some point this analogy does not work anymore and the process becomes unstable. It is known that pores
are commonly included inside melt pools which have keyhole geometry for high energy density input. This may be
attributed to gas bubbles entrapped in the melt pool due to material(Pang et al. (2014)). Also very high velocities
give rise to balling effects (Yadroitsev et al. (2010)). From Fig. 3 it can be seen that with hatch values higher than
100um the region of high density becomes smaller meaning that there is less freedom with changing the velocity
while still obtaining high density. Using a hatch width of 100um allows one to have more freedom in selecting the
scanning speed while maintaining almost full density. As the spot size, layer thickness and power are constant;
choosing a scanning speed outside of the optimal region will affect the melt pool geometry leading to lower density.
(Gong et al. (2014))

The utilized thermomechanical FE model was able to capture the porosity evolution during the investigated SLM
parameter sets satisfactorily. The FE model yields mean-field like output since the defect generation mechanisms are
not explicitly included, and as such the comparison and especially the trends which were obtained by tracking non-
molten powder was adequate. Further explicit modeling of the powder bed at mesoscale is to be introduced to
further tackle the mechanisms in a more physics-based manner. Obvious use for the SLM model is to carry out
computational experiments in parallel with the experimental process development work to increase the rate of
process development. In addition, due to the multitude of parameters the numerical models can be exploited to
investigate complex parameter dependencies, and the outcomes can be evaluated using e.g. response surfaces. As
such, the trends and interactions between process parameters become even easier to extract and visualize. Process
and system design beyond current parameter spaces and transfer of system parameters between 3D printing
machines are also possible means of exploitation. Also, it becomes possible to investigate and evaluate the
significance of complex SLM process to material property causalities, by incorporating microstructural and
mechanical modeling (Holmberg et al. (2014a); Holmberg et al. (2014b)), such as links between porosity, defect
structures and resistance to fatigue crack initiation. Such exploitation of both modeling and experimental activities
enables tighter integration of developments related to process, material and part design in pursuit of greater impact.

Regarding challenges to simulation of the SLM process the capability to retain high local resolution and to
capture larger part scale material volumes remains an area were developments are direly needed. When utilizing
current state-of-the-art solvers it would be beneficial to use a low resolution simulation model for the first round of
parameter evaluation to save in computation pass-through time. The next round of simulation should have even
higher resolution than what was tested to be able to predict porosity and related parameters of interest even better
(residual stresses, phase maps etc.). Anyhow it seems that it is possible to make first tests only with simulation to
shorten time needed to optimize the processing parameters. Still final testing needs to be done with actual printing
trials to verify the optimal parameters. In addition, the treatment of powder bed physics and e.g. phase
transformation kinetics is still quite simplified, particularly with respect to FE modeling a number of phenomena are
treated in a mean-field and otherwise approximated manner.

5. Conclusions

SLM process parameters for H13 tool steel samples were optimized in relation to part density using D-optimal
Design of Experiments approach. Analysis of the fitted functions showed that the predicted values fit the
experimental data well as the obtained R? values indicate. This approach proved as a practical and reliable method
for SLM parameter optimization. Within the studied parameter range one can easily examine the effect of different
process parameters to the density. However evaluation of parameter combinations beyond the defined parameter
planes requires more experimental work. According to the predicted response it is possible to select process
parameters that increase the build rate significantly without compromising on the density. Based on the first sample
set where the power was fixed at 175W it was found that with hatch width values below 120 pm the parameter
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window resulting in high density becomes wider. The probable reason behind this is the greater degree of overlap
with the adjacent melt tracks, which decreases the occurrence of unmelted areas.

The developed finite element simulation model for the SLM process was verified by comparing the calculated
densities to the experimentally obtained values. The model follows the same trend as the experimental results which
demonstrate that the simulation could be used as a tool for parameter optimization. Future applications of the
simulation model would be to use it for rough evaluation of optimal parameters for new powders in situations where
preliminary parameters are not available or for optimization between different SLM machines. However for more
reliable results the model should be made more detailed. Next steps in the improvement of the parameter
optimization would be to construct a parameter cloud, perform toughness tests and tensile test on samples built with
optimal parameters to verify the validity of the results.
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SLM process parameter optimization for H13 tool steel

T. Riipinen, A. Jokinen, P. Laakso, A. Revuelta, P. Puukko

Abstract - In this paper the optimization of input process
parameters for Selective Laser Melting (SLM) using optimal
Design of Experiments (DOE) method is reported. Optimal
design approach is implemented along general Response
Surface Methodology (RSM) techniques in order to
determine the parameter window leading to optimal density
for H13 tool steel parts. The studied process parameters are
laser power, scanning speed and hatch distance. The
optimization is done by manufacturing 50 test samples
(1x1x1cm) for which porosity measurements are performed
and a response surface is fitted to the measured density
values. Also tensile test samples are printed from H13
powder in three directions for mechanical testing and with
samples for microstructure observations. The build directions
are horizontal, vertical and 45° relative to z —direction. The
tensile test samples are tested in three conditions for each
build direction; as manufactured condition, after stress relief
annealing and after hardening and tempering procedure. The
fracture surfaces of the tensile test samples are studied using
Scanning Electron Microscopy (SEM) and the microstructure
was studied with Optical Microscopy (OM) for separate
samples. Using the optimal design approach and response
surface methodology a parameter window for the process
parameters leading to high density is established. This
approach is found as cost effective as it requires only small
amount of experiments. According to the tensile tests it is
observed that the material is hard and brittle and the build
direction affects the tensile strength of the material. The
hardened and tempered samples have strength values
comparable to those of conventionally manufactured part.

Keywords:
Selective Laser Melting, H13 tool steel, process parameter
optimization, Design of Experiments, Mechanical properties

Introduction

There is an increased demand for metal parts with
complex shapes and unconventional designs in the
manufacturing industry that are difficult or even
impossible to produce by conventional methods.
Additive Manufacturing (AM) techniques answer to
this demand by offering a high freedom for design that
is unparalleled in the field. In die-casting insert
production the industry is currently investing
increasingly on small series production, where cost
efficiency is critical. The inserts are made from hot
work tool steels such as H13 that has high strength at
elevated temperatures, ductility, toughness, creep
strength, temper resistance and low thermal expansion
[1]. SLM has shown promise as the manufacturing

method of choice for this application because parts
built by SLM built parts require only little post
processing before use and properties equivalent to
those of conventionally produced parts can be attained.

Selective Laser Melting is an AM process where a high
power laser is used to melt powder material layer by
layer to create a solid part. [2] Each layer can have
separate predefined input process parameters and the
most significant parameters in relation to the density of
the finished part are layer thickness, laser power,
scanning speed and the geometric parameters of the
core and edge domains such as hatch distance [3].
These values are typically provided by machine
manufacturers but only for a limited number of
materials. In order to build dense and crack free parts
from less common powders, a well-defined set of
process parameters is required. In this paper the SLM
process parameter window leading to high density for
processed parts is defined. The optimization is carried
out by using optimal design approach for the
experimental part and Response Surface Methodology
for determining the range of process parameters
resulting in optimal response values (density). Using
parameters within the determined parameter window
three sets of samples are built for tensile testing and
microstructure observations.

Prior to our work, the approach of using DOE for SLM
process optimization was reported by Averyanova et al.
[4]. They determined the optimal range of process
parameters for 17-4 steel powder in three steps
including single track experiments and optimization
tests. For determining the optimal process parameters
the authors proposed a complex objective function
describing the shape of the track. G. Miranda, et al. [5]
studied the influence of SLM process parameters on
density, hardness and shear strength of 316L stainless
steel by using predictive models. Their experimental
work demonstrates that predictive models are useful in
evaluating the influence of independent process
variables on different material properties for SLM. The
AM markets in areas such as aerospace and tooling
applications are developing rapidly while new markets
keep emerging. There is a growing interest towards
AM parts with special properties that has made the
prospect of using new and hybrid materials attractive.
The industry is taking advances in using materials such
as refractory metals for AM part production that are



hard to manufacture with conventional methods. [6]
For these reasons a fast and systematic approach to
define parameters will become increasingly important.
The amount of experiments required for optimization
should be minimized to increase the speed and
efficiency of the optimization process. Optimization
leads to improvements in productivity which is a
subject of major interest in the field.

Studies on the applicability of SLM for tool steel
materials have been done on molybdenum based M2
high-speed steel [7, 8, 9], chromium based H13 hot-
working steel [10, 11, 12, 13] , Fe85Cr4Mo8Vv2C1l
steel [14] and cold-work too steel X110CrMoVAI8-2
[15]. Density of SLM processed H13 tool steel parts
has been a subject of research in the literature and parts
with relative densities of 84% [11] and 90% [12] have
been reported. High density (99,99%.) samples were
produced from Fe85CrdMo8V2C1 tool steel by
Sander, et al. [14] after conducting screening test for
the optimal process parameters. The approach of re-
melting the powder layers to increase the density of M2
tool steel samples was successfully used by Kempen, et
al. [7]. Mechanical strength and microstructure of
horizontally and vertically SLM built H13 samples was
studied by Holzweissig, et al. [10]. The tensile
specimen built vertically exhibited higher elongation at
fracture (A=2-2,5%) and better ultimate tensile strength
(Rn=1550-1650 MPa) values compared to the
horizontally built samples (Ry,=1150-1275 MPa,
A=1,5%). The as built specimen contained retained
austenite the fraction of which decreased during tensile
tests due to transformation of retained austenite to
martensite during load.

The SLM process is characterized by high melting and
solidification rates and challenges arise from the
difficulty of controlling the material properties via
changing the process parameters. In SLM the selected
process parameters all affect the energy absorption and
heat-transfer phenomena making it a very complex
process. The SLM processed tool steels are reported
typically to have a cell like microstructure with
elongated substructure [8] and a retained austenite
phase as a result of rapid cooling [10]. The rapid
melting and cooling (over 10° K/s) result in high
thermal gradients [8], which lead to large thermal
stresses that can induce crack formation. The thermal
stress concentration and consequently the crack
formation in the material can be reduced by pre-heating
the substrate plate as observed in experimental studies
with tool steels [7, 8, 14].

Experimental

Materials

Commercial gas atomized H13 powder supplied by
SLM Solutions GmbH was used in the production of
the samples. The powder was spherical in shape as is
shown by the image taken with SEM (Fig. 1). The
particle size distribution (Fig. 2) was determined using
Malvern laser diffraction analysis equipment. The
particle size distribution can be presented using Dy
values that indicate the percentual volume fraction (x)
below particle size D. The D), Dsg), and Dygg) Values
were measured as 22 pm, 33 pm and 50pm
respectively. The spherical shape and relatively narrow
particle size distribution resulted in good flowability,
which is essential for even powder distribution during
the build process. The nominal chemical composition
of the power is shown in Table 1. Before processing
with SLM the powder was dried at 50°C for
approximately 12h.The samples were built using SLM
125 HL machine, which has a fiber laser with
maximum power output of 400W. The build chamber
was filled with argon gas (purity level 99,996 %)
before operation and constant gas flow of 1,5 I/min was
used during the experiment. Oxygen content in the
build chamber was maintained at approximately 0,1
vol% during the process. The heated S235 structural
steel substrate was held at 200°C during the process to
reduce the thermal gradient and the resulting thermal
stresses in the material. The substrate plate functioned
as a heatsink to allow heat to conduct away from the
built parts and powder. A powder layer thickness of 30
pm was used for the experiments. The process
parameters were set different for the core and the edge
of the part to improve the surface quality and increase
build speed [16].



Fe C Mn Si Cr Ni

\Y Cu P Si Ni o}

Bal. 0,410 0,420 1,060 5,000 0,040

0,290 0,010 0,008 0,006 0,050 0,020

Table 1 Nominal chemical composition of the gas atomized H13 powder (values in wt.%)
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Fig. 1. SEM image of the gas atomized H13 powder
showing the morphology.
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Fig. 2 Volume density of H13 powder in as-atomized
state.

Density optimization

An important factor in designing optimal process
conditions for SLM is the Volume Energy Density
(VED). It is the energy delivered by the laser in the
component per volume of processed material and is
written as

P
vxhx*t

VED =

@

Where P is laser power, v is scanning speed, h is hatch
distance and t is layer thickness. [17] Since the shape
and the quality of the forming melt pool is strongly

dependant on the VED, a material specific optimal
range of VED values should be determined for each
material [18]. If the energy density is too low the
powder material will not melt sufficiently resulting in
porous structure but too high VED values result in non-
optimal track geometry and increase to likelihood of
vaporization.

Based on experimental research found in the literature
[19], an operating range of 50 J/mm?® — 100 J/mm?® for
volume energy densities was chosen as a constraint for
the DOE. The minimum and maximum values defined
the confined window of experimentation within the
operability region. The parameter combinations for the
design of experiments were calculated for two sets of
25 samples as that was the maximum amount that
could be fitted on the substrate plate. For the first set
the hatch distance and scan velocity were the variables
for the response function and scan speed and laser
power for the second. For the first set the power was
kept constant at 175 W and for the second set the hatch
distance was kept constant at 0,1 mm. In the
experimental designs the hatch distance, scan speed
and laser power values ranged between 90um - 150pum,
400 mm/s - 1200 mm/s and 100 W - 300 W. Based on
these constraints, a D-optimal design was created using
Gosset [20] with a full quadratic polynomial equation
as the candidate fitting function.

Separate samples were printed for microstructure
observations and which was studied by optical
microscopy referred to as OM samples later in this
paper. The ground and polished samples were
investigated using optical microscope and the porosity
was measured using Fiji image analysis. The image
analysis is based on thresholded black vs. white pixels
where the ratio of dark and white areas of an image is
calculated giving the porosity value. The hardness of
the samples was measured in horizontal and vertical
directions using Rockwell C with a load of 150 Kkg.

Mechanical properties

The tensile test specimens and the OM samples were
built using optimal process parameters. The hatch
distance, scan speed and power values for the samples
were 0,12 mm, 550 mm/s and 150 W. The width and



thickness of the tensile test samples were 8mm and
5mm and the gauge length was 30mm. Three sets of
nine tensile test samples were built, one set parallel,
perpendicular and in 45° angle relative to the z-
direction. The OM samples were built with long side in
the z-direction. Two sets of nine tensile test specimens
and the optical OM were heat-treated after the SLM
processing. The hardening and tempering heat-
treatments are necessary for applications that have high
hardness requirements. The objective was to study the
effect of heat-treatments on the mechanical properties
compared to the samples in as-manufactured condition.
Nine tensile test samples and one OM sample were
stress relief annealed by heating up to 650°C in two
hours, holding at 650°C for two hours and cooling in
furnace to room temperature. The other nine samples
and one OM sample were stress relief annealed as
described above and also hardened and tempered. The
hardening was carried out by heating the samples to
1030°C, holding for 30 min and then quenching in oil
(50°C). After quenching the samples were tempered
twice at 400°C for 2 hours and cooled in air. Nine
samples were kept in as built condition. The samples
were removed from the substrate after the stress-relief
heat-treatments and also the support structures were
removed. The Surfaces were left in as manufactured
condition.

The tensile tests were carried out at room temperature
using constant strain rate of 5*107 /s. After testing the
fracture surfaces were inspected with SEM to study the
type of fracture phenomenon present. The hardness
was measured for the samples in parallel and
perpendicular directions. The OM samples were cut
from the rectangular prism shaped parts in x, y and z -
directions for so that the microstructure could be
studied from different directions. The samples were
ground, polished and etched to reveal the
microstructure.

Results and discussion

A total of 50 cubic samples were built based on the
output of the DOE. A set of SLM built DOE samples,
tensile test specimen and the OM samples are
presented in Fig. 3. The hatch distance and scanning
speed were varied for the first set of 25 DOE samples.
The results of the image analysis revealed that the
porosity ranged from 6,4% to 0,07 %. The porosity
values for the second set, where scan speed and power
were changed, ranged from 16% to 0,08 %. By
comparing the porosity data to the process parameters a
rough estimate could be made that in the first set of

Fig. 3. a) 25 cubic samples built on SLM with
varying combinations of scan speed and hatch
distance values, b) tensile test and optical
microscopy specimen.

samples the lowest porosity values (<0,1%) were
achieved with VED values roughly above 80 J/mm?®,
However if the hatch distance was too high (>0,12
mm) the porosity increased. For the second set of
samples the same correlation between low porosity and
VED was observed as with the first set but only with
laser power values that exceeded 100 W.

Based on the measured density of the experimental set,
quadratic polynomial response surfaces were fitted.
Contour plot of the fitted values and the parameters of
the DOE samples can be seen from Fig. 4 and Fig. 5.
The contour only represent 2D planes in a 3D space
and can only be used as a guideline when process



parameters outside the range of measured values are
considered. The information of process parameters and
corresponding densities visualized by the contour plots
can be used to estimate upper limits of build rate within
the accepted density range.
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Fig. 4. Density contour plot with hatch distance and
scan speed as process variables (Power = 175 W)
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Fig. 5. Density contour plot with scan speed and
power as process variables (Hatch distance = 0,1mm)

The results of the tensile and hardness tests are
presented in Table 2. The yield and tensile strength
values were lowest for the samples in as-manufactured
condition. The horizontal build direction resulted in the
lowest strength values. The elongation at fracture was
low for all samples (< 2%), but lowest for the 45°
samples. The hardness was 55 HRC both parallel and
perpendicular to BD. For the stress relieved samples
the situation was opposite, as the highest yield and
tensile strength were obtained for samples built
horizontally. The strength values increased after stress

relief anneal and elongation at fracture values more
doubled compared to the as-manufactured samples.
The elongation was highest for vertically built samples.
The stress relieved samples had hardness values of 46
HRC. The quenched and tempered samples had the
highest yield and tensile strength values but low
elongation at fracture. The hardness was same as for he
as-manufactured samples. The vertically built samples
had the highest strength values. The yield strength,
tensile strength and hardness values are similar to the
mechanical properties of a traditionally manufactured
H13 tool steel. One crucial difference is the elongation
at fracture which is significantly lower for the SLM
built samples. From SEM observations of the tensile
test specimen fracture planes it was found that the
fracture was brittle in nature and some regions were
incompletely melted (Error! Reference source not
found.).

Table 2. Mechanical properties of SLM fabricated H13
tool steel tensile test specimen.

H13 tool steel Yield Tensile  Elongat Hardn
(1,2344) strength  strength ion ess
Rp0,2 Rm A (%) HRC

(MPa) (MPa)

As-manufactured

Horizontal 784 1333 1,8 55
45° 957 1474 14

Vertical 963 1553 1,9 55
Stress relieved

Horizontal 1232 1438 4.4 46
45° 1214 1432 4,7

Vertical 1166 1380 7,7 46
Hardened and

tempered

Horizontal 1553 1612 1,2 55
45° 1570 1589 1,2

Vertical 1633 1714 11 55
Reference: 1520* 1820* 12[22] 52*

Uddeholm Orvar
Supreme [21, 22]

* Reference values at room temperature
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Fig. 7. Optical images (50x ma

gnifiation) of etched H13 samples; a) in as-manufactured state, b

;

) after stress relief

anneal and c) after hardening and tempering. The samples shown were cut along y-direction.

: 200 pm

Fig. 6. SEM |ags of fracture planes after tensile
tests showing; a) unmelted particles and b) unmelted
surface (yellow circles).

The SEM analysis revealed micro cracks in the
material that likely functioned as initiation points for
fractures. The unmelted areas were in some places
hundreds of micrometers wide. Although the power
and scanning speed parameters of the tensile specimens
fit in the region of high density in process parameter
space (Fig. 5), the hatch distance (0,12mm) was
slightly outside this range (Fig. 4). The reason behind
the occurrence of the unmelted areas might be
insufficient overlap of adjacent melt tracks during
processing. Also the possible inconsistency of the
spread powder layer during processing could have had
an effect on the incidence of pores.

The microstructure  observations of the as-
manufactured OM samples revealed a fine cellular
microstructure where the shape of the solidified melt
tracks can be seen clearly (Fig. 6 a). This type of
microstructure is a result of rapid melting and
solidifying as has been observed in the literature [10].
The stress relief annealed sample (Fig. 6 b) showed a
similar grain structure, but the melt track borders were
no longer visible. The increase in yield strength due to
absence of internal stresses compared to the as-
manufactured sample is evident. The lower hardness
values indicate the formation of tempered martensite.
The hardened and tempered sample (Fig. 6 c) had a
fine grained uniform microstructure and strength and
hardness values similar to that of conventionally
manufactured H13 tool steel.

Summary and Conclusions

Optimal design of experiments was used for the
optimization of SLM process parameters (hatch
distance, laser power and scanning speed) for H13 tool
steel powder with the experiments designed for two
sets of 25 samples. Porosity values of the samples were
measured from optical images using image analysis.
The measured densities were compared to the density
values obtained from the fitted polynomial equation.
Response Surface Methodology was used to create 2D
contour plots representing the approximate density
resulting  from  different  process  parameter
combinations. Process parameters found within the
optimal range resulted in parts with relative densities as
high as 99,93 % and DOE was found to be an effective
method for limiting the number of experiments
required for process parameter optimization. The
defined parameter window can be used to explore high
build rates while maintaining optimal density in
finished parts, making the process more cost-efficient.



Tensile test and optical microscopy specimen were
built on the SLM machine with process parameter
values found within the optimal parameter window
defined with DOE. The results of the tensile tests and
hardness measurements indicate that the material is
hard and brittle in as-manufactured state and after
hardening and tempering heat-treatments the strength
and hardness values were similar to those of the
conventionally manufactured material. Build direction
was found to have an effect on the mechanical
properties of the SLM built parts. The vertical build
direction resulted in highest yield strength for the
samples in as-manufactured state and after hardening
and tempering procedure. The brittle behaviour was
attributed to internal defects such as small cracks and
unmelted regions by fracture surface analysis with
SEM..
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