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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb kontroli rozktadu wielkosci czgstek proszku znajdujgcy
zastosowanie przy kontroli jakosci proszkéw metalowych, w szczegdlnosci sferycznych proszkow
metalowych wykorzystywanych do wytwarzania przyrostowego (druku 3D). Sposéb moze mie¢ za-
stosowanie do kontroli rozktadu wielkosci czastek proszkéw metalowych w réznych scenariuszach.
W szczegdlnosci w warunkach laboratoryjnych, warunkach produkcyjnych oraz po odpowiednim
przystosowaniu, sposodb moze zosta¢ zintegrowany z systemami wytwarzajgcymi i/lub przetwarza-
jacymi proszki metalowe. Jednym ze zintegrowanych zastosowan sposobu jest integracja z drukar-
kami 3D do wytwarzania przyrostowego metodg fuzji toza proszkowego — ang. Powder Bed Fusion
(PBF), w tym metodg PBF-LB/M (fuzja toza proszkowego stopéw metali za pomocg wigzki lasero-
wej), zgodnie z normg ISO/ASTM 52911-1:2019. W takim zintegrowanym ukfadzie wchodzgcy
w sktad wynalazku ukfad pomiarowy moze by¢ umieszczony na uktadzie wyréwnujgcym proszek
metalowy, a pomiar odbywac sie w czasie rzeczywistym, w trakcie standardowego nakfadania
warstw proszku metalowego warstwa po warstwie. Sposob przeznaczony jest do kontroli proszkéw
o wielkosci czgsteczek w zakresie od 0.1 um do 1 mm.

Sposéb wedtug wynalazku jest w szczegolnosci dedykowany do proszkéw metali, ktdrych rozktad
wielkosci czgstek moze ulega¢ zmianom w czasie i jest zalezny od warunkéw przetwarzania, transpor-
towania, skladowania. Do takich proszkéw zaliczajg sie miedzy innymi proszki stalowe, proszki stopéw
aluminium, proszki stopéw tytanu, proszki stopéw niklu, proszki stopdw miedzi. Niemniej sposdb wedtug
wynalazku, ze wzgledu na wykorzystywanie uniwersalnej cechy rozproszenia swiatta przez powierzch-
nie proszku, moze mie¢ rowniez zastosowanie do proszkéw innych materiatéw, w tym proszkow two-
rzyw sztucznych, ceramiki lub innych materiatdw wystepujacych w postaci proszkéw, oraz, w trakcie
ktérych wykorzystania istotna jest kontrola rozktadu wielkosci czastek takich proszkéw — proszkéw wy-
korzystywanych w przemysle rolnym i spozywczym — na przyktad maki, ziarna, oraz proszkéw wykorzy-
stywanych do produkcji lekow w przemysle farmaceutycznym.

Celem kontroli rozktadu wielkosci czastek proszku jest wykrywanie réznic pomiedzy partiami/wa-
riantami proszkéw, ktére charakteryzujg sie jednakowym sktadem chemicznym, stopniem utlenienia
oraz innymi wtasciwosciami fizyko-chemicznymi, ale ich wytwarzanie, wykorzystanie do proceséw prze-
mystowych, magazynowanie oraz inne operacje transportowo-produkcyjno-logistyczne mogg miec
wplyw na ich rozktad frakcji (rozktad wielkosci czastek).

Dotychczas kontroli rozktadu wielkosci czgstek proszku mozna byto dokonaé nastepujgcymi spo-
sobami. | tak, analiza laserowa rozpraszania swiatta (LAS) polega na naswietlaniu probki proszku lase-
rem i nastepujgcej analizie rozproszonego Swiatta. Na podstawie charakterystyki rozproszenia Swiatta
mozna okresli¢ rozktad wielkosci czgstek w prébce. Do technik LAS zalicza sie miedzy innymi dyfrakcje
laserowg (LD) i analize rozpraszania $wiatta dynamicznego (DLS), ktére pozwalajg na pomiar czgstek
w zakresie mikro- i nanometréw. Innym sposobem jest analiza mikroskopowa, ktéra polega na obser-
wagcji i pomiarze rozmiaréw czgstek proszkowych za pomocg mikroskopu optycznego lub mikroskopu
elektronowego. Przy uzyciu odpowiedniego oprogramowania, mozna réwniez dokonaé¢ analizy obrazu
i wyznaczy¢ rozktad wielkosci czgstek na podstawie uzyskanych danych mikroskopowych. Kolejna me-
toda to analiza dyfrakcyjna laserowa (LDA), ktéra wykorzystuje zjawisko dyfrakcji Swiatta na czastkach
proszku. Swiatto lasera jest kierowane na prébke, a rozproszone $wiatto jest analizowane. Na podstawie
wzorcow dyfrakcyjnych mozna okresli¢ rozkiad wielkosci czgstek w probce. Wszystkie powyzsze me-
tody wymagajg jednak odpowiedniej dyspersji probki proszkowej. Analizowane czgstki proszku sg naj-
czesciej rozpylane w strudze powietrza lub strudze wodnej (dla metod LAS i LDA) lub mieszane i utwar-
dzane w zywicy, rozpraszane na szkietku albo przyklejane do specjalnego stolika przystosowanego do
badan mikroskopowych (dla metod mikroskopowych). Tylko odpowiednia dyspersja czastek badanych
(zachowanie dystanséw pomiedzy czgstkami), umozliwia pomiar rozktadu wielkosci czgstek tymi meto-
dami.

Z Molenda J. et. al. ,Ocena przydatnosci pomiaru reflektancji s$wiatta widzialnego z wykorzysta-
niem sfery integrujgcej do badania zawartosci niewypalonego wegla w lotnych popiotach” Chemik 2011,
65(7), pp. 615-620 znane jest do realizacji powyzszego zadania wykorzystanie kuli catkujgcej, ktorej
spodnie otwarcie zamyka sie badang prébkg. Badang probke oswietla sie Swiattem rozproszonym i mie-
rzy sie reflektancje, porownujac jg z wzorcem reflektancji, wedle ktérego skalibrowany jest uktad pomia-

rowy.
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Z japonskiego zgtoszenia patentowego JPH1183628A znany jest sposéb oceny sktadu gleby na
podstawie widma optycznego odbitego Swiatta rozpraszajgcego z wykorzystaniem strefy integrujgcej
w postaci kuli catkujgcej.

Problemem jaki stoi do rozwigzania przed przedmiotowym wynalazkiem jest rozwigzanie pozwa-
lajgce na zastosowanie wskazanego powyzej pomiaru reflektancji Swiatta widzialnego z wykorzystaniem
sfery integrujacej w postaci kuli catkujgcej do pomiaru rozktadu wielkosci czgstek gesto utozonej war-
stwy proszku metalowego. Sposéb wedtug wynalazku ma by¢ tatwiejszy w integracji z systemami wy-
twarzajgcymi i przetwarzajgcymi proszki metali.

Celem wedtug wynalazku jest sposob, ktéry umozliwi szybkg i ekonomiczng detekcije jakoscio-
wych oraz ilosciowych réznic pomiedzy partiami/wariantami proszkéw, pod katem ich rozktadu frakcji.
| tak, rozwigzanie wedtug wynalazku ma umozliwi¢ detekcje zaréwno jakosciowych jak i ilosciowych
réznic pomiedzy poszczegdlnymi partiami/wariantami proszkéw pod katem réznicy w ich rozkladzie
frakciji.

Sposéb kontroli rozktadu wielkosci czgstek proszku, wedlug wynalazku charakteryzuje sie
tym, iz w ukfadzie pomiarowym ztozonym z otwartej od spodu kuli catkujgcej, spektrometru oraz urza-
dzenia do przetwarzania danych dokonuje sie pomiaru reflektancji probki proszku metalowego, przy
czym pomiaru reflektancji probki proszku metalowego dokonuje sie w wyzej wymienionej kuli catkujace;j,
ktorej cate spodnie otwarcie zamyka sie, podstawiang pod nig, rownomiernie ptaskg warstwg probki
proszku metalowego o grubosci dwukrotnie wiekszej niz maksymalna $rednica czgstek proszku meta-
lowego i w ktérej wyréwnang wierzchnig powierzchnie prébki proszku metalowego oswietla sie Swiattem
rozproszonym, przy czym swiatto odbite od powierzchni prébki proszku metalowego przechwytywane
jest przez wyjscie optyczne ustawione pod kgtem o wynoszacym 8°, a zmierzong w kuli catkujgcej re-
flektancje prébki proszku metalowego poréwnuje sie ze wzorcem reflektancji, wedle ktérego skalibro-
wany jest uktad pomiarowy.

Przedmiotowy wynalazek rozwigzuje problem braku istnienia metody, ktéra w sposéb zintegro-
wany z systemami produkcyjnymi pozwalataby na szybki pomiar rozktadu wielkosci czgstek proszku
metalowego. W rozwigzaniu wedtug wynalazku wykorzystuje sie pomiar reflektancji bezposrednio w ge-
sto utozonej warstwie proszku, co pozwala uzyskac¢ konkretne parametry liczbowe, takie jak mediana
wielko$ci czgstek, co w przeciwienstwie do ztozonych metod laboratoryjnych umozliwia biezgcg kontrole
procesu.

Partie/warianty proszkéw, ktére réznig sie miedzy sobg rozktadem frakcji, mierzonym jako xQ,
dla ktérej skumulowana wartos¢ rozktadu Q réwna sie procentowej zawartosci czgstek proszku w roz-
ktadzie, mniejszych niz wielko$¢ czastki x — xQ jest zatem miarg miatkosci proszku; na przyktad, x50 to
srednica czagstek proszku, dla ktérych 50% wszystkich czastek jest drobniejsza niz x, wykazujg silng
korelacje pomiedzy xQ a reflektancjg ich powierzchni w swietle rozproszonym. Tak wiec, w wyniku prze-
prowadzonych badan okazato sie, ze pomiar reflektancji powierzchni proszku w $wietle rozproszonym
dla réznych partii/wariantéw badanego proszku umozliwia ich jako$ciowe oraz ilosciowe poréwnanie.
Przyktadowg korelacje dla szesciu roznych proszkéw, w dwéch gatunkach stopow, przedstawiono na
figurach rysunku zestawiajgc srednig reflektancje proszkéw w swietle rozproszonym z x50, w ten spo-
séb uzyskuije sie liniowg korelacje x50 w odniesieniu do reflektancji. Rozwigzanie wedlug wynalazku
pozwala na szybkie oraz ekonomiczne pomiary kontrolne pomiedzy partiami/wariantami proszkéw. Roz-
wigzanie wedlug wynalazku pozwala poréwnywacé ze sobg rézne partie/warianty proszkéw, ktére réznig
sie rozktadem wielkosci czgstek i okreslic w sposdb jakosciowy, ktéry z proszkdédw charakteryzuje sie
wiekszymi, a ktory mniejszymi czgsteczkami (drobnoziarnistosé/gruboziarnistos¢). Rozwigzanie wedtug
wynalazku pozwala réwniez w sposéb ilosciowy przyblizy¢ Srednice rownowazng czgstek dla danego
proszku, przy czym pomiar ilosciowy jest mozliwy, jezeli dla danego wariantu proszku wykonano wcze-
Sniejsze pomiary kalibracyjne.

Przedmiot wedlug wynalazku zostat blizej objasniony w oparciu o rysunek, na ktérym fig. 1 przed-
stawia wykres $redniej reflektancji proszkéw metalowych w zakresie $wiatta o dtugosci fali od 900 do
1100 nm w zaleznosci od mediany usrednionej wielkosci czgstek proszku metalowego dla trzech réz-
nych proszkow stopu tytanu na czterech poziomach x50 rozktadu frakciji, fig. 2 wykres sredniej reflek-
tancji proszkéw metalowych w zakresie swiatta o dlugosci fali od 900 do 1100 nm w zaleznosci od
mediany usrednionej wielko$ci czgstek proszku metalowego dla trzech réznych proszkéw stopu niklu
na czterech poziomach x50 rozktadu frakcji, a fig. 3 uktad pomiarowy do realizacji sposobu wedtug
wynalazku.
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Przyktad 1

Opisany w niniejszym przyktadzie pierwszym wedtug wynalazku sposéb pozwala na okreslenie
w sposob jakosciowy, ktéry z proszkéw metalowych charakteryzuje sie wiekszymi, a ktéry mniejszymi
czasteczkami. W niniejszym przyktadzie realizacji probke 1 badanego proszku metalowego wsypuje sie
do otwartego od gory pojemnika 2. Badang probka 1 proszku metalowego zasypuje sie catg przestrzen
pojemnika 2. Wierzchnig warstwe prébki 1 proszku metalowego wyréwnuije sie listwg zgarniajaca tak,
aby wierzchnia jej powierzchnia byta rownomiernie ptaska. Grubo$¢ warstwy prébki 1 proszku metalo-
wego musi by¢ przynajmniej dwukrotnie wieksza niz maksymalna srednica czgstek proszku metalo-
wego. Pojemnik 2 z powyzszg probkg 1 proszku metalowego umieszcza sie pod otwartg od dotu kulg
catkujaca 3, ze zintegrowanym zrodiem Swiatta 4 i przestong rozpraszajaca 5. Powierzchnia probki 1
proszku metalowego pod kulg catkujgcg 3 zajmuje catg otwartg $ciane kuli catkujgcej 3. Na potrzeby
rozwigzania wedtug wynalazku stosuje sie kule catkujgcg 3, ktérej powierzchnia wewnetrzna wykonana
jest z materiatu o wysokiej reflektanciji. Powyzsze umozliwia rozproszenie swiatta wewnatrz kuli catku-
jacej 3 i o$wietlenie probki 1 proszku metalowego. Swiatto odbite od powierzchni prébki 1 proszku me-
talowego jest przechwytywane przez wyjscie optyczne 6 ustawione pod kgtem o wynoszacym 8°, a na-
stepnie przesytane swiattowodem 7 do spektrometru 8 zawierajgcego kamere CCD 8a oraz monochro-
mator 8b. Ze spekirometru 8 sygnat swiatta odbitego od powierzchni prébki 1 proszku metalowego jest
nastepnie przesytany w formie cyfrowej do urzadzenia do przetwarzania danych 9. Okreslenie reflek-
tancji probki 1 proszku metalowego polega na okresleniu natezenia $wiatta odbitego od powierzchni
wierzchniej warstwy prébki 1 proszku metalowego umiejscowionego pod kulg catkujgcg 3, przy wybra-
nych diugosciach fal (w zaleznosci od zastosowanego zrédta swiatta 4, spektrometru 8, w tym mono-
chromatora 8b), a nastepnie poréwnaniu natezenia zmierzonego dla probki 1 proszku metalowego,
Z natezeniem $wiatta zmierzonym dla wzorca reflektancji. Przed powyzszymi czynnosciami dokonuje
sie kalibracji uktadu pomiarowego z wykorzystaniem wzorca reflektancji o wysokiej, znanej reflektancii.
Kalibracji uktadu pomiarowego dokonuje sie w sposdb tozsamy z wyzej przedstawionym. Wzorzec re-
flektancji stanowi proszek metalowy, dla ktérego w przedmiotowym ukfadzie pomiarowym dokonano
pomiaru poziomu reflektancji i dla ktérego dotychczas znang metodg oszacowano rozktad frakciji.
Przykiad 2

Opisany w niniejszym przyktadzie drugim wedlug wynalazku sposéb pozwala na okreslenie $rednicy
réwnowaznej czagstek dla danego proszku metalowego. Sposéb wedtug niniejszego przyktadu wykonania
rézni sie od sposobu realizacji pierwszego tym, iz odmiennie dokonywana jest kalibracja uktadu pomiaro-
wego. Dla wykonania analizy ilosciowej zaleznosci reflektanciji i rozktadu wielkosci czgstek proszku metalo-
wego wykonuije sie co najmniej kilka pomiardw kalibracyjnych dla proszkéw metalowych o roznym rozktadzie
frakciji, a nastepnie wykonuje sie dopasowanie liniowe. Poziom xQ jest przedstawiony na osi x (na przyktad
x50), a procentowo wyrazona, usredniona reflektancja na osi y. Wielko$¢ czgstki xQ dla préby kalibracyjnej
jest oszacowana za pomocg innej metody umozliwiajgcej okreslenie rozktadu frakcji proszku metalowego,
na przyktad metodg analizy obrazu z obrazu mikroskopowego, metoda laserowg lub metodg dyfrakcyjng. Po
ustaleniu wzorca dla kazdej kolejnej badanej prébki 1 proszku metalowego szacowanie rozktadu frakcii
proszku metalowego odbywa sie poprzez podstawienie zmierzonej reflektancji do wzoru funkgiji liniowej
otrzymanej na podstawie dopasowania liniowego podczas kalibracji.

Zastrzezenie patentowe

1. Sposoéb kontroli rozktadu wielkos$ci czgstek proszku, znamienny tym, ze w ukfadzie pomiaro-
wym ztozonym z otwartej od spodu kuli catkujgcej (3), spektrometru (8) oraz urzadzenia do
przetwarzania danych (9) dokonuje sie pomiaru reflektancji prébki (1) proszku metalowego,
przy czym pomiaru reflektancji probki (1) proszku metalowego dokonuje sie w wyzej wymie-
nionej kuli catkujgcej (3), ktdérej cate spodnie otwarcie zamyka sie, podstawiang pod nig, row-
nomiernie ptaskg warstwa probki (1) proszku metalowego o grubosci dwukrotnie wiekszej niz
maksymalna srednica czgstek proszku metalowego i w ktérej wyrbwnang wierzchnig po-
wierzchnie probki (1) proszku metalowego oswietla sie Swiattem rozproszonym, przy czym
Swiatto odbite od powierzchni prébki (1) proszku metalowego przechwytywane jest przez wyj-
Scie optyczne (6) ustawione pod katem o wynoszacym 8°, a zmierzong w kuli catkujgcej (3)
reflektancje probki (1) proszku metalowego poréwnuje sie ze wzorcem reflektancji, wedle kto-
rego skalibrowany jest uktad pomiarowy.
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Rysunki
20
181 Re=gg4
- Q
X A “*-__BEQS-E; R2=0.94
16+ T -Eaa
o A TR — e
© 1 T AN
T 144 R2=0.74
= O Proszek tytanu nr 1
§ O Proszek tytanu nr 2
/N Proszek tytanu nr 3
124 --. Dopasowanie liniowe nr 1
—-—- Dopasowanie liniowe nr 2
—— Dopasowanie liniowe nr 3
10 T ’ T v T v T T 4 1
20 30 40 50 60 70 80
x50 (pm)
Fig. 1
24 -
22 4
:?:‘3 20 . ﬁ\w\ﬁ
(4] T - 2 -
S Gme ~E§L..__h”“ R2=0.98
G 181 o Tt
X O s R2=0.97
g 16 4 ¥ Proszek niklu nr 1 R#=0.86
& <> Proszek niklu nr 2
O Proszek niklunr 3
14 4 — — -Dopasowanie liniowe nr 1
—-—- Dopasowanie liniowe nr 2
—— Dopasowanie liniowe nr 3
12 T T T T T T T v T v 1
20 30 40 50 60 70 80
x50 (um)

Fig. 2



PL 248386 B1

Fig. 3
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