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Wplyw wybranych parametrow iskrowego spiekania
plazmowego (SPS) na wlasciwosci spiekow
Z proszku stali 316L

Influence of some spark plasma sintering (SPS)
parameters on the properties of 316L
steel powder sinters

Streszczenie

W artykule przedstawiono wyniki badan wtasciwosci stali 316L spiekanej w temperaturze 1000 i 1100°C przy cisnieniu
prasowania 5, 25 i 50 MPa. Do jej wytworzenia zastosowano metode iskrowego spiekania plazmowego (SPS). Otrzymano
spieki charakteryzujace sie gestoscia wynoszaca od 6,42 do 7,82 g/cm?, ktérej odpowiada porowatoé¢ 19,75-2,25%. Stwier-
dzono, ze wraz ze wzrostem temperatury spiekania oraz cisnienia prasowania zwieksza sie gestos¢ oraz wytrzymatos¢ na
sciskanie spiekOw. Najwiekszg twardoscig charakteryzuja sie spieki wytworzone przy cisnieniu prasowania wynoszacym
50 MPa i temperaturze spiekania 1000 i 1100°C, ktéra wynosi odpowiednio 182 HV 0,01 i 192 HV 0,01.

Abstract

This article presents the results of studies of the properties of 316L steel sintered at temperatures of 1000 and 1100°C with
a pressure of 5, 25, and 50 MPa. The spark plasma sintering (SPS) method was used to produce this steel. Sinters characterized
by a density ranging from 6.42 to 7.82 g/cm® were obtained, which corresponds to a porosity range of 19.75-2.25%. It was
stated that as sintering temperature and pressure increase, so too does the density and compressive strength of the sinters.
Sinters produced with a pressure of 50 MPa and at a sintering temperature of 1000 and 1100°C are characterized by the
greatest hardness, which is equal to, respectively, 182 HV 0.01 and 192 HV 0.01.

Stowa kluczowe: iskrowe spiekanie plazmowe, biomateriaty, stal 316L
Keywords: spark plasma sintering, biomaterials, 316L steel

1. WSTEP 1. INTRODUCTION

Z biegiem lat czas zycia cztowieka ulega wy-
dtuzeniu, co zwigzane jest z nieustannym roz-
wojem medycyny i techniki. W zwiazku z tym
zwieksza sie zapotrzebowanie na réznego rodzaju
materiaty, przeznaczone na implanty, majace na
celu poprawienie komfortu zycia 0sdb dotknie-
tych réznego rodzaju chorobami czy urazami.
Rosnace zapotrzebowanie na implanty stwarza
koniecznos¢ poszukiwania coraz doskonalszych
rozwigzan materiatowych i konstrukcyjnych oraz
wykorzystywania nowych technik ich wytwarzania.

Over the years, the human life span is being
prolonged, and this is related to the continuous
development of medicine and technology. Because
of this, demand is increasing for various types of
materials that are destined for use in implants
and have the purpose of improving the comfort
of life for persons afflicted with different kinds
of illnesses or injuries. The growing demand for
implants necessitates the search for increasingly
better material and design solutions as well as
the use of new technologies for their production.
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Aby implant spetnial swoja funkcje musi
posiada¢ odpowiednig konstrukcje oraz by¢ wy-
konany z odpowiedniego materiatu tolerowa-
nego przez organizm ludzki. Do najwazniejszych
materiatow stosowanych na implanty zalicza sie
austenityczna stal nierdzewng 316L, stopy CoCrMo
oraz stopy tytanu np. Ti6Al4V, jak rowniez ce-
ramike bioaktywna (HAp) oraz obojetna (Al,O;,
Zr0Q,). Stal nierdzewna 316L jest najpopular-
niejsza stalg wykorzystywana w chirurgii na
implanty dtugotrwate ze wzgledu na dobra bio-
kompatybilnos¢ i korzystne wtasciwosci mecha-
niczne [1-4].

Szewczyk-Nykiel i in. [5] wykorzystali do
badan proszek stali 316L, ktory prasowano pod
cisnieniem 600 MPa, a nastepnie spiekano w ru-
rowym piecu sylitowym w temperaturze 1180
i 1240°C w atmosferze wodoru przez 60 minut.
Zastosowano wolne nagrzewanie i chtodzenie
(10°C/min). Autorzy wykazali, ze wraz ze wzros-
tem temperatury spiekania wzrastala gestos¢
spiekow oraz malata ich twardos¢. Podobne para-
metry prasowania (600 MPa) i spiekania (1230°C,
60 min) stali 316L zastosowata Gradzka-Dahlke
w [6]. Uzyskane spieki charakteryzowaty sie
porowatoscia Wynoszaca 26% i wytrzymatoscia
na sciskanie 1462 MPa przy odksztatceniu do
45%. Kurgan w pracy [7] wykazal, ze istotny
wplyw na mikrostrukture oraz wtasciwosci spie-
kanej stali 316L ma atmosfera ochronna. Probki
prasowane pod cisnieniem 800 MPa i spiekane
w temperaturze 1300°C w czasie 30 minut
w atmosferze azotu charakteryzowaty sie znacz-
nie lepsza twardoscia, wytrzymatoscia na roz-
cigganie i plastycznoscia niz spiekane w argonie.

Oprécz tradycyjnych technik metalurgii
proszkow do spiekania stali 316L stosuje sie
spiekanie mikrofalowe [8-9] oraz selektywne
spiekanie laserowe (SLS) [10]. Rozwéj nowo-
czesnych technik metalurgii proszkéw pozwala
na wytwarzanie materiatow o nowych wiasciwos-
ciach w stosunkowo krétkim czasie. W zwigzku
z tym jako gtowny cel pracy przyjeto wyzna-
czenie wplywu temperatury spiekania i cisnie-
nia prasowania na wiasciwosci stali 316L przez-
naczonej na implanty dtugotrwate, spiekanej
metoda SPS ktdra zostata omowiona w [11-13].

For an implant to fulfill its function, it must
possess the appropriate design and must be made
of an appropriate material that is tolerated by
the human body. The most important materials
used to make implants include 316L austenitic
stainless steel, CoCrMo alloys, and titanium alloys,
e.g. Ti6AI4V, as well as bioactive ceramics (HAp)
and inert ceramics (Al,O,, ZrQO,). 316L stainless
steel is the most popular steel used to make long-
term implants due to its good biocompatibility
and favorable mechanical properties [1-4].

Szewczyk-Nykiel et al. [5] used 316L steel pow-
der in studies where it was pressed under a pre-
ssure of 600 MPa and then sintered in a sylite
pipe furnace at a temperature of 1180 and 1240°C
in a hydrogen atmosphere for 60 minutes. Slow
heating and cooling was applied (10°C/min).
The authors showed that as sintering tempera-
ture increased, the density of sinters increased
and their hardness decreased. Grgdzka-Dahlke
applied similar pressing (600 MPa) and sinter-
ing (1230°C, 60 min) parameters to 316L steel
in [6]. The obtained sinters were characterized
by a porosity of 26% and a compressive strength
of 1462 MPa with deformation up to 45%. In work
[7], Kurgan proved that the protective atmosphere
has a significant impact on the microstructure
and properties of sintered 316L steel. Samples
subjected to a pressure of 800 MPa and sintered
at a temperature of 1300°C over 30 minutes in
a nitrogen atmosphere were characterized by sig-
nificantly improved hardness, tensile strength, and
plasticity than those sintered in argon.

Besides conventional powder metallurgy tech-
niques, microwave sintering [8-9] and selective
laser sintering (SLS) [10] are used to sinter 316L
steel. The development of modern powder meta-
llurgy techniques enables the production of ma-
terials with new properties within a relatively
short time. In relation to this, the main goal of
this work was accepted to be determination of
the influence of sintering temperature and pre-
ssure on the properties of 316L steel destined for
long-term implants and sintered using the SPS
method, which is discussed in [11-13].
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2. METODYKA BADAN

Proces spiekania przeprowadzono z zasto-
sowaniem urzadzenia HP D 25-3 (FCT Systeme
GmbH). Wykorzystano w tym celu narzedzia
wykonane z grafitu 2333 (MERSEN d.Carbone
Lorraine). Komore zasypowa W zespole narzedzi
grafitowych wypetniono proszkiem. Pomiedzy
proszkiem, a matryca i stemplami, z powoddéw
technologicznych umieszczono folie grafitowg
Papyex N998 (MERSEN d.Carbone Lorraine).
Tak przygotowane narzedzia umieszczono w ko-
morze spiekania urzadzenia HP D 25-3. Proces
spiekania realizowano w prézni, w temperaturze
wynoszacej odpowiednio 1000 lub 1100°C przy
cisnieniu prasowania wynoszacym odpowiednio
5, 25 lub 50 MPa. Szybkos¢ nagrzewania wyno-
sita 100°C/min, a czas spiekania 2,5 minuty. Czas
trwania pojedynczego impulsu pradowego wy-
nosit 125 ms, a przerwy pomiedzy impulsami 5 ms.
Wytworzono probki o wymiarach @40x10 mm,
z ktorych wycieto probki do badan, stosujac urza-
dzenie do obrobki elektroerozyjnej (WEDM).

Morfologie czastek okreslono z zastosowa-
niem skaningowego mikroskopu elektronowego
Inspect S (FEI). Badania mikrostruktury prze-
prowadzono na zgtadach trawionych wykona-
nych z przekroju wzdtuznego z wykorzystaniem
mikroskopu swietlnego Eclipse L150 (Nikon).
Pomiar gestosci wykonano metoda Archime-
desa. Obliczono rowniez porowatos¢ spiekow.
Pomiar mikrotwardosci HV 0,01 przeprowa-
dzono przy uzyciu twardosciomierza Micromet
2104 (Buehler). Krzywe $ciskania oraz wytrzy-
matos¢ na sciskanie R, wyznaczono w statycz-
nej probie sciskania z wykorzystaniem maszyny
wytrzymatosciowej Instron 4483. Predkos¢ ruchu
trawersy wynosita 2 mm/min. Badanie te prze-
prowadzono w temperaturze pokojowe;j.

3. WYNIKI BADAN

Do badan zastosowano handlowy proszek
austenitycznej stali nierdzewnej 316L (rys. 1)
0 sredniej wielkosci czastek wynoszacej 44 um
I czystosci 99,9% (dane producenta).

2. TESTING METHODOLOGY

The sintering process was performed using
an HP D 25-3 (FCT Systeme GmbH) furnace. For
this purpose, tools made from 2333 graphite were
used (MERSEN d.Carbone Lorraine). The load-
ing chamber in the graphite tools unit was filled
with powder. For technological reasons, Papyex
N998 graphite foil (MERSEN d.Carbone Lorraine)
was placed between the powder and the die and
punches. The thusly prepared tools were placed
in the sintering chamber of the HP D 25-3 furnace.
The sintering process was performed under a va-
cuum, at a temperature equal to, respectively,
1000 or 1100°C and with pressure equal to 5,
25, or 50 MPa, respectively. The heating rate was
100°C/min, and the sintering time was 2.5 minutes.
The duration of a single current impulse was equal
to 125 ms, and breaks between impulses lasted 5 ms.
Samples with dimensions of @40x10 mm were
produced, and test samples were cut out from these
samples using an electrical discharge machine
(WEDM).

The morphology of particles was determined
using an Inspect S (FEI) scanning electron micro-
scope. Microstructure observations were carried
out on etched metallographic specimens made
as longitudinal sections using an Eclipse L150
(Nikon) light microscope. Density measurement
was performed using Archimedes's method. The
porosity of sinters was also calculated. Measure-
ment of HV 0.01 microhardness was carried out
using a Micromet 2104 (Buehler) hardness tester.
Compression curves and compressive strength
R, were determined in a static compression test
using an Instron 4483 strength tester. The speed
of the traverse was 2 mm/min. These tests were
carried out at room temperature.

3. TEST RESULTS

Commercially available 316L austenitic steel
powder (Fig. 1) with an average particle size of
44 um and purity of 99.9% (manufacturer's data)
was used in tests.



142 D. Garbiec, M. Gierzyriska-Dolna, B. Pachutko, D. Andrzejewski

Rys. 1. Morfologia proszku austenitycznej stali nierdzewnej 316L
Fig. 1. Morphology of 316L austenitic stainless steel powder

Wyniki pomiaréw gestosci i obliczen po-
rowatosci przedstawiono w tabeli 1. Z analizy
otrzymanych wynikéw wnioskowa¢ mozna, iz
wzrost temperatury spiekania oraz cisnienia pra-
sowania wptywa na zwiekszenie gestosci bada-
nych materiatow. Najwieksza gestoscia charak-
teryzuja sie spieki wytworzone przy cisnieniu
prasowania wynoszacym 50 MPa, przy czym
wzrost temperatury spiekania z 1000 do 1100°C
powoduje wzrost gestosci o 0,1 g/cm® (z 7,72
do 7,82 g/cm?®). Wyniki pomiaréw gestosci (po-
miary z pieciu réznych obszardw) wskazujg na
jej rownomierny rozkiad w calej objetosci spieku.
Wytworzone materialy przy zastosowaniu roz-
nych wartosci parametréw procesu spiekania
charakteryzuja si¢ porowatoscig catkowita od
2,25% dla spiekdéw wytworzonych w tempera-
turze 1100°C przy cisnieniu prasowania wyno-
szacym 50 MPa do 19,75% dla spiekow wytwo-
rzonych w temperaturze 1000°C i cisnieniu pra-
sowania 5 MPa.

The results of density measurements and po-
rosity calculations are presented in Table 1. It can
be concluded from analysis of obtained results,
that an increase of sintering temperature and
pressure increases the density of the studied ma-
terials. Sinters produced at a pressure of 50 MPa
are characterized by the greatest density, and an
increase of sintering temperature from 1000 to
1100°C causes an increase of density by 0.1 g/cm®
(from 7.72 to 7.82 g/cm?). The results of density
measurements (measurements of five different
areas) indicate that it is uniformly distributed
over the entire volume of the sinter. Materials
produced with the application of different values
of sintering process parameters are characterized
by an absolute porosity ranging from 2.25%, for
sinters produced at a temperature of 1100°C with
pressure equal to 50 MPa, to 19.75% for sinters
produced at a temperature of 1000°C with pre-
ssure equal to 5 MPa.

Tab. 1. Wyniki pomiarow gestosci i obliczen porowatosci stali 316L
Tab. 1. Results of density and porosity measurements of 316L steel

Temperatura spiekania [°C] 0 i
Sintering temperature [°C] 000 00
Cisnienie prasowania [MPa] > >
Compaction temperature [MPa] 5 5 50 5 5 50
Gestos¢ [g/cm®] / Density [g/cm?] 6,42 7,44 7,72 6,81 7,56 7,82
(Og/cms) 0,06 0,06 0,06 0,06 0,04 0,07
Porowatos¢ [%] / Porosity [%] 19,75 7,00 3,50 14,88 5,50 2,25

Na rys. 2 przedstawiono przyktadowe mikro-
fotografie struktury spiekdw ze stali 316L. Zwiek-
szenie temperatury spiekaniaz 1000°C do 1100°C

Fig. 2 presents examples of microphotographs
of the structure of sinters made from 316L steel.
Increasing sintering temperature from 1000°C to
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przy danym cisnieniu prasowania nie spowodo-
wato istotnych zmian w wielkosci czastek i porow.
Natomiast wzrost cisnienia prasowania z 5 MPa
do 50 MPa przy temperaturze spiekania wyno-
szacej 1000°C lub 1100°C spowodowat wyrazne
zmniejszenie wielkosci porow i zageszczenie ma-
teriatu tak, ze przy cisnieniu prasowania 50 MPa
otrzymano niemal lity materiat.

Kierunek
prasowania

Kierunek
prasowania

Kierunek
prasowania

e)

1100°C at a given compaction pressure did not
cause significant changes in the sizes of particles
and pores. However an increase of compaction
pressure from 5 MPa to 50 MPa at a sintering
temperature equal to 1000°C or 1100°C caused
significant reduction of the size of pores and such
compaction of the material that a nearly solid
material was obtained at a compaction pressure
of 50 MPa.

f)

Rys. 2. Mikrostruktura stali 316L otrzymanej przy parametrach: a) temperatura 1000°C i cisnienie prasowania 5 MPa,
b) temperatura 1100°C i cisnienie prasowania 5 MPa, ¢) temperatura 1000°C i cisnienie prasowania 25 MPa,
d) temperatura 1100°C i cisnienie prasowania 25 MPa, e) temperatura 1000°C i cisnienie prasowania 50 MPa,
f) temperatura 1100°C i cisnienie prasowania 50 MPa

Fig. 2. Microstructure of 316L steel obtained using parameters; a) temperature 1000°C and compaction pressure 5 MPa,
b) temperature 1100°C and compaction pressure 5 MPa, ¢) temperature 1000°C and compaction pressure 25 MPa,
d) temperature 1100°C and compaction pressure 25 MPa, e) temperature 1000°C and compaction pressure 50 MPa,
f) temperature 1100°C and compaction pressure 50 MPa
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W tabeli 2 przedstawiono wyniki pomiaréw
mikrotwardosci metoda Vickersa stali 316L. Otrzy-
mane wyniki wskazuja, iz wzrost temperatury
spiekania z 1000 do 1100°C, przy cisnieniu pra-
sowania wynoszacym 5 MPa, nie powoduje zna-
czacych zmian twardosci badanej stali. W przy-
padku spiekdw wytworzonych przy cisnieniu
prasowania wynoszacym 25 MPa, wzrost tempe-
ratury spiekania powoduje zmniejszenie mikro-
twardosci o 12 jednostek HV 0,01 (ze 175 do
163 HV 0,01), podobnie jak w [5]. Dla spieku
Wytworzonego przy cisnieniu prasowania wyno-
szacym 50 MPa, uzyskano wzrost mikrotwardosci
0 9 jednostek HV 0,01 (ze 183 do 192 HV 0,01).
Najwieksza twardoscia (192 HV 0,01) charak-
teryzuje sie stal 316L spiekana w temperaturze
1100°C przy cisnieniu prasowania wynoszacym
50 MPa.

Table 2 presents the results of Vickers micro-
hardness measurements conducted on 316L steel.
Obtained results indicate that an increase of sin-
tering temperature from 1000 to 1100°C at a com-
paction pressure of 5 MPa does not cause any
significant changes in the hardness of the studied
steel. In the case of sinters produced at a com-
paction pressure equal to 25 MPa, this increase
of sintering temperature causes a reduction of
microhardness by 12 HV 0.01 units (from 175
to 163 HV 0.01), similarly as in [5]. For a sinter
produced with a compaction pressure of 50 MPa,
an increase of microhardness by 9 HV 0.01 units
was achieved (from 183 to 192 HV 0.01). The
greatest hardness (192 HV 0.01) was obtained
for 316L steel sintered at a temperature of 1100°C
with a compaction pressure of 50 MPa.

Tab. 2. Wyniki pomiaréw twardosci i wytrzymatosci na éciskanie stali 316L
Tab. 2. Results of hardness and compression strength measurements of 316L steel

Temperatura spiekania [°C]

Sintering temperature [°C] 1000 1100

Cisnienie prasowania [MPa]

Compaction pressure [MPa] 5 25 50 5 25 50
Mikrotwardos¢ [HV 0,01] 149 175 183 146 163 192
Microhardness [HV 0,01]

(Ohivo01) 5,6 4,5 2,3 15,2 19 2,4
Wytrzymatos¢ na sciskanie [MPa]
Compression strength [MPa] 734 879 954 785 904 957
(Gup) 3 10 10 9 12 1

Wraz ze wzrostem temperatury spiekania
I ci$nienia prasowania wzrasta wytrzymatos¢ na
sciskanie (tab. 2) oraz naprezenie uplastycznia-
jace (rys. 3) stali 316L. Najwieksza wytrzyma-
toscia na sciskanie wynoszaca 954 i 957 MPa
charakteryzuja sie spieki wytworzone przy cis-
nieniu prasowania wynoszacym 50 MPa. W wy-
niku przeprowadzenia statycznej proby $ciskania
stwierdzono, ze materiaty te charakteryzujg sie
odksztatceniem wynoszacym okoto 40% (rys. 3).
Najwiekszym odksztatceniem (55%) charakteryzuje
sie spiek 0 najmniejszej wytrzymatosci (734 MPa),
wytworzony w temperaturze 1000°C i cisnieniu
prasowania wynoszacym 5 MPa.

As sintering temperature and compaction
pressure increase, the compression strength (Tab. 2)
and yield stress (Fig. 3) of 316L steel also increase.
The greatest compression strength, equal to 954
and 957 MPa, was obtained in sinters produced
at a compaction pressure equal to 50 MPa. As
a result of the performance of the static compre-
ssion test, it was stated that these materials are
characterized by deformation amounting to about
40% (Fig. 3). The greatest deformation (55%) was
obtained for the sinter with the lowest strength
(734 MPa), produced at a temperature of 1000°C
and with compaction pressure of 5 MPa.
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Rys. 3. Zaleznos¢ naprezenie-odksztatcenie podczas $ciskania probek ze stali 316L
otrzymanych przy zadanych parametrach wytwarzania
Fig. 3. Stress-strain dependence during compression of 316L samples
obtained at set production parameters

4. PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych badan
stwierdzono, ze wraz ze wzrostem temperatury
spiekania i cisnienia prasowania wzrasta gestos¢
i wytrzymato$¢ na sciskanie spiekw z proszku
stali 316L. Wraz ze wzrostem cisnienia praso-
wania wzrasta twardos¢ spiekow. Najwiekszg
gestoscia (7,82 g/cm®) charakteryzuje sie mate-
riat spiekany w temperaturze 1100°C przy cis-
nieniu prasowania wynoszacym 50 MPa, kto-
rego twardos¢ wynosi 192 HV 0,01, a wytrzy-
matos¢ na sciskanie 957 MPa. Wyniki pomia-
row gestosci potwierdzily zaobserwowane zmia-
ny w strukturze spiekéw i dobrze koreluja
z wynikami badan wytrzymatosciowych.

W dalszych badaniach okreslona zostanie
odpornos¢ korozyjna stali 316L, jednakze juz
na tym etapie mozna stwierdzi¢ przydatnosé
metody iskrowego spiekania plazmowego do wy-
twarzania biomaterialdbw metalicznych.

Badania zostaty zrealizowane w ramach pracy
statutowej Instytutu Obrébki Plastycznej w Poz-
naniu BS 901 14 pt. ,Wytwarzanie biozgodnych
materiatdw kompozytowych do zastosowaz me-
dycznych metodg iskrowego spiekania plazmo-
wego (SPS)”.

4. CONCLUSION

Based on conducted studies, it was stated that
as sintering temperature and compaction pressure
increase, so too does the density and compression
strength of sinters made from 316L steel powder.
As compaction pressure increases, so does the
hardness of sinters. The greatest density (7.82 g/cm?®)
was obtained for the material sintered at a tem-
perature of 1100°C with compaction pressure of
50 MPa, the hardness of which was equal to
192 HV 0.01, and its compression strength was
957 MPa. The results of density measurements
confirmed observed changes in the structure of
sinters and are well correlated with the results
of strength tests.

In further studies, the corrosion resistance
of 316L steel will be determined, however even
at this stage, it can be concluded that the spark
plasma sintering method is suitable for produc-
tion of metallic biomaterials.

Studies have been realized within the framework
of statutory work BS 901 14 of the Metal Forming
Institute in Poznas, titled "Production of bio-
compatible composite materials for medical appli-
cations by the spark plasma sintering method
(SPS)".
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