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RESUMO

Ao longo dos anos, tém sido desenvolvidas vdérias técnicas de fabricacdao de materiais, no
intuito de melhorar as propriedades para suas determinadas aplica¢des, diminuir os custos do
processo e aumentar sua velocidade de producdo e eficiéncia. Diante das intimeras técnicas
disponiveis, € proposta a caracterizacdo microestrutural da liga Ti-64 (6% Al e 4% V)
processada por Direct Metal Laser Sintering (DMLS), assim como avaliagdo do efeito da
mudanca dos pardmetros de fabricagdo nas caracteristicas do produto final. Adicionalmente,
os resultados sdo discutidos com o encontrado para outros tipos de processo de fabricagdo,
pois se nota as dificuldades em encontrar na literatura comparagdes gerais entre as
propriedades encontradas para materiais processados por diferentes técnicas de fabricacdo.
Microscopia Optica e eletrOnica de varredura sdo utilizadas no intuito de se analisar a
morfologia superficial, e a microestrutura das amostras fabricadas por este método. Apesar da
mudanga dos parametros de fabricacdo, nota-se que a microestrutura de todas as amostras é
predominantemente de fase martensitica, porém, nota-se um aumento na porosidade com o
aumento da energia utilizada durante o processo. A técnica Electron Backscattering
Diffraction (EBSD) ¢ utilizada com o propdsito de analisar a morfologia da estrutura e
determinar a forma e orientacdo dos graos da fase P anterior, evidenciando a morfologia

entrelacada da fase martensitica e a origem colunar dos graos de fase 3 anterior.

Palavras-chave: Liga Ti-64. Técnicas de fabricagdo. Caracterizacdo microestrutural.



ABSTRACT

Throughout the years, many material production techniques have been developed with the
objective of improving the properties required in materials applications, reducing process
costs and increasing production speed and efficiency. In the face of numerous available
techniques, in this work is proposed the microstructural characterization of Ti-64 (6% Al e
4% V) alloy produced by Direct Metal Laser Sintering (DMLS), and the evaluation of the
production parameters change effect in final product characteristics. Furthermore the results
were compared with others production techniques, because is very difficult find this kind of
comparison in literature, like properties comparisons between the same material produced by
different techniques. Optical and Scanning Electron Microscopy were used with the objective
to analyze the superficial morphology and the samples microstructure produced by DMLS.
Even if the production parameters change, it is observed that all samples microstructure are
composed predominantly by martensite phase, however there is a porosity increase as long as
the energy used during the process increase. The Electron Backscattering Diffraction (EBSD)
technique was used to analyze structural morphology and to determine the  primary phase
grains shape and orientation, showing the intertwined morphology of martensite phase and the

B phase primary grains columnar origin.

Key-words: Ti-64 alloy. Production techniques. Microstrutural characterization.
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1 INTRODUCAO

1.1 Descricao do problema

Para construir alguns componentes de titanio ou liga de titdnio com propriedades
desejadas, o produto semiacabado, por vezes, deve possuir dimensdes proximas as do produto
final, diminuindo as perdas e o gasto de ferramental. Diversas técnicas de producdo de
componentes metélicos sdo conhecidas, em que cada uma delas pode proporcionar diferentes
caracteristicas e propriedades ao produto final. Uma vez que os produtos a partir do titanio
possuem um custo relativamente elevado, sdo realizadas tentativas de novos tipos de
processamento para minimizar os custos de usinagem para um design final do componente
metdlico (LEYENS; PETERS, 2003). Desta forma, componentes de titdnio com custo
otimizado, sdo sempre resultados de rotas de processamentos cuidadosamente selecionadas.

Dentre os métodos de fabricacdo, encontra-se o de Manufatura Aditiva por feixe
de Laser (ALM — Additive Laser Manufacturing) que € um processo de fabricacdo de objetos
a partir de um modelo CAD (Computer Aided Design) tridimensional, que se caracteriza pela
adicdo de material, geralmente em camadas sucessivas e sem a necessidade de molde ou
ferramental moldante, contrapondo-se aos tradicionais processos de fabricacdo por remocao
de material, tais como a usinagem (GIBSON; ROSEN; STUCKER, 2010). Este método de
fabricagdo possui uma grande variedade de processos, entre eles, o Direct Metal Laser
Sintering (DMLS), que possibilita uma grande variacdo nos parametros de fabricacdo, desde a
determinacdo da espessura das camadas produzidas, até a intensidade do feixe de elétrons

incidente, proporcionando uma grande variagcao nas propriedades do produto final.

1.2 Motivacao

Enquanto a producdo de componentes metalicos net/near-net shape (proximos das
dimensdes finais) € atualmente possivel em termos de forma, microestruturas obtidas via
manufatura aditiva ndo sio, de um ponto de vista convencional, favordveis para a producgdo de
materiais de engenharia (AL-BERMANI et al., 2010, p. 3422, tradu¢do nossa). No entanto,
outras propriedades, como a densidade, apresentam comportamento benéfico com o uso deste
processo. Assim, nota-se a necessidade de andlise das diferentes propriedades que o material

apresenta com o uso desta técnica frente aos outros processos de fabricagao.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

Caracterizar a liga Ti-64 (Ti, 6% Al, 4% V) produzida pela técnica DMLS,
variando-se os parametros distancia entre dois passes do feixe (hatch spacing), velocidade do
feixe e tipo de padrdo do feixe, proporcionando variacdes na densidade de energia e
propriedades finais. Comparar estes resultados com a mesma liga produzida por diferentes

técnicas de fabricacdo.

2.2 Objetivos Especificos

v’ Caracterizacdo microestrutural da liga Ti-64 produzida pela técnica DMLS por meio
de microscopia Optica e de varredura, andlise da orientagdo cristalografica por
Electron Backscattering Diffraction (EBSD) e andlise dos graos da fase § anterior por

reconstrucao de fases por meio de relagdo de orientacdo.

v' Realizar o estudo comparativo dos resultados da caracterizagdio microestrutural
encontrados com resultados da literatura para a mesma liga obtida por outros

processos de fabricac¢ao: fundi¢do, conformagdo mecanica e metalurgia do po.



16

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Titanio

Descoberto em 1791 pelo quimico e mineralogista britanico William Gregor, o
Titanio € hoje o quarto metal mais abundante da crosta terrestre, atrds apenas do aluminio,
ferro e magnésio. Infelizmente este metal é raramente encontrado em altas concentracdes e
nunca encontrado em estado puro, consequentemente, eleva-se seu custo de processamento

(LEYENS; PETERS, 2003).

3.1.1 Aplicagdes

O uso do titdnio em aplicacdes médicas teve inicio em 1930 e é baseado na
biocompatibilidade, densidade, propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo. O titdnio tem
excelente resisténcia a corrosao e a corrosao por fadiga no corpo humano, além de que possui
boa tolerancia com o tecido e € compativel com o osso humano (SOEDIONO, 1989). Assim,
procura-se constantemente, técnicas e processos a fim de facilitar e baratear a produgdo deste
tipo de liga, mantendo sempre suas caracteristicas e excelentes propriedades.

Outra aplicacdo do titanio estd na inddstria marinha, pois sua resisténcia a
corrosao/erosao em agua do mar, faz dele uma 6tima escolha nas plataformas de produgao do
petréleo e aplicacdes marinhas militares e comerciais. Trocadores de calor e condensadores
mais frios sdo exemplos comuns de aplicacdes das ligas de titdnio em embarcacdes maritimas

comerciais e em plataformas de produ¢@o em alto mar (SOEDIONO, 1989).

3.1.2 Caracteristicas do titinio

O titdnio comercialmente puro apresenta uma transformacdo de fase alotropica a
+882°C, passando de estrutura cristalina cibica de corpo centrado (fase f), a altas
temperaturas, para hexagonal compacta (fase ), a baixas temperaturas. A temperatura exata
de transformacao depende fortemente da presenca de elementos intersticiais e substitucionais,
e, portanto, depende fortemente da pureza do metal (WILLIAMS; LUTJERING, 2007, p. 15,
traducdo nossa)

A Tabela 1 apresenta algumas propriedades fisicas importantes do titanio o.
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3.2 Liga Ti-6Al-4V

As ligas de titanio com adicdo de aluminio e vanddio possuem elevada relacdo
resisténcia/densidade, boas propriedades de resisténcia a fadiga, excelente tenacidade a fratura
e resisténcia a corrosdo. Estas vantagens das ligas de titdnio tem levado a seu uso em
inimeras dreas, incluindo aplicacdes na inddstria automotiva, aeroespacial e biomédica (Y.

KIM et al., 2014, p. 207).

Tabela 1 — Propriedades fisicas da liga de titanio de alta pureza.

Temperatura f-transus 882 °C
Parametros de rede a=0.295 nm
¢ =0.468 nm
c/a=1.587
Coeficiente de expansao térmica (10'6 K™ 8.36
Condutividade térmica (W/mK) 14.99
Capacidade térmica (J/kgK) 523
Resisténcia elétrica (10° Qm) 564.9
Moédulo de elasticidade (GPa) 115
Moédulo de cisalhamento (GPa) 44
Coeficiente de Poisson 0.33

Fonte: WILLIAMS; LUTJERING, 2007, p. 15, traducdo nossa.

Dentre as ligas de titanio mais comumente utilizadas estd a liga dual phase (o+p),
Ti-64. A existéncia da transformagdo o/f significa que uma variedade de combinagdes entre
microestrutura e propriedades pode ser alcangada através de tratamentos térmicos, permitindo
assim, a adaptacao das propriedades para aplicacOes especificas (REDA; NOFAL; HUSSEIN,
2013, p. 388, tradugdo nossa).

3.2.1 Microestrutura

A Figura 1 apresenta o diagrama de fases pseudo bindrio da liga Ti-64,

evidenciando os campos: a, S e dual phase (a+f). Nota-se também a presenca da linha M,
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acima da qual é possivel obter-se transformacdo martensitica com tratamento térmico
apropriado.

A microestrutura tem uma influéncia substancial nas propriedades das ligas de
titdnio, e como mencionado anteriormente, essas ligas possuem duas fases, o e f, em que o
aluminio € o elemento estabilizador da fase @, e o vanadio, da fase . Essas fases podem
existir com morfologia lamelar, equiaxial ou bimodal, como mostra a Figura 2. Componentes
de Ti-64 podem ser produzidos por uma variedade de métodos como fundi¢do, sinterizagdao de
p6 e até mesmo conformagcdo mecanica, e cada processo pode acarretar em uma diferente

microestrutura (RAMOSOEU et al., 2010, p. 338).

Figura 1 — Diagrama de fases pseudo-bindrio da liga Ti-64.
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Fonte: RAMOSOEU et al., 2010, p. 338.

Figura 2 — Microestruturas de Ti-64 mostrando um exemplo de estrutura (a) lamelar,
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Nesta liga também é possivel a obtencdo da fase martensitica, em que a
transformacdo martensitica envolve um movimento cooperativo dos dtomos por um tipo de
processo de cisalhamento, resultando de uma, microscopicamente homogénea, transformacgao
da estrutura cubica de corpo centrado para hexagonal compacta, em um dado volume. Esta
martensita hexagonal é designada como o’ e é observada em duas morfologias: em pacotes ou
acicular, sendo ambas supersaturadas em elementos estabilizadores da fase . WILLIAMS e
LUTJERING (2007, p. 29) afirmam que a fase martensitica ocorre com altas taxas de
resfriamento, impossibilitando a ocorréncia das transformacdes difusionais, e esta
transformacdo ocorre por meio de uma relacdo de orientacdo cristalogréafica entre a e f,
chamada relacdo de Burgers, em que:

(110)g 11 (0002),

[111]p 1 [1120],

Dessa forma, torna-se possivel a reconstru¢do da fase f a partir da orientacio

cristalografica da fase a, como serd discutido nas préximas segdes.

3.2.2 Textura

As propriedades de muitos materiais cristalinos dependem das propriedades
individuais dos cristais e também dos parametros que caracterizam o estado policristalino. A
textura pode sofrer evolucdo durante a fundi¢do, conformacdo mecanica e soldagem, bem
como com tratamentos térmicos. Quando todas as orienta¢des possiveis do cristal ocorrem
com igual frequéncia, a dependéncia da orientacdo dos cristais desaparecerd e o material
policristalino comporta-se isotropicamente. Por outro lado, se todos os cristais sd@o orientados
semelhantemente, o comportamento dos materiais policristalinos em muitos aspectos se
assemelham aos de um tnico cristal (Y. WANG; J. HUANG, 2003, p. 11).

Para se estudar a textura cristalografica utiliza-se Figuras de polo direta ou inversa
ou Figuras de Distribui¢cdo de Orientacao Cristalografica (FDOC). A Figura de polo direta € a
projecdo estereografica bidimensional, com uma especifica orientacdo relativa a amostra, que
mostra a variacao da densidade de polo com sua orientacio, para um selecionado conjunto de
plano cristalino {h k i I}. Com respeito aos materiais hexagonais, ha pequenas diferencas no
padrdo das projecoes estereogréficas {h k i 1} devido as diferentes relagdes de parametros de

rede, c/a, como mostra a Figura 3 (Y. WANG; J. HUANG, 2003, p. 18).
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Figura 3 — Textura de laminacdo simulada em metais hexagonais com relagdo c/a: (a)

aproximadamente igual a 1,633; (b) > 1,633; e (c) < 1,633.
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Fonte: Y. WANG; J. HUANG, 2003, p. 18.

3.3 Prototipagem Rapida

A tecnologia de prototipagem rdpida € uma tecnologia relativamente nova, tal que
componentes tridimensionais podem ser fabricados diretamente de um CAD sem qualquer
uso de ferramental tradicional. Componentes complexos, que ndo podem ser fabricados por
um processo tradicional, podem ser produzidos com um tempo relativamente curto por
prototipagem rdpida (M. KHAING; J. FUH; L. LU, 2001, p. 269).

Utilizando esta técnica, € possivel produzir o esqueleto com propriedades
estruturais € mecénicas proximas dos ossos € dentes naturais, sendo que a estrutura dssea
possui padrdo regular aberto e estrutura porosa uniformemente interligada (S. SHREEPAD; W.
RAVI, 2015, p. 2761-2768). Um exemplo da precisdo das técnicas de prototipagem ripida €

mostrado na Figura 4.
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Figura 4 — Microscopia eletronica de varredura da superficie da liga Co-Cr-Mo fabricada pela

técnica DMLS.
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Fonte: préprio autor.

3.3.1 Direct Metal Laser Sintering (DMLS)

O processo DMLS foi desenvolvido por EOS GmbH de Munique, Alemanha, e
tem estado disponivel comercialmente desde 1995. O processo utiliza um laser que incide
diretamente no pé metdlico, sinterizando-o em fase liquida, apds a sinterizacdo de toda a
camada, uma nova camada de pd é colocada por cima e a sinterizagdo continua. A maquina
inclui uma unidade de laser, um computador de controle, uma camara de construcdo, uma
dispensa de p6 metélico, uma lamina de limpeza e um cilindro de constru¢ao, como mostra a

Figura 5 (M. KHAING; J. FUH; L. LU, 2001, p. 269).

Figura 5 — Componentes da maquina de manufatura aditiva DMLS.
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Mudando-se os parametros deste processo, pode-se chegar a diferentes
propriedades para uma mesma liga. A figura 6 apresenta um esquema dos parametros para a
producdo de componente por DMLS. Para sobreposi¢des entre regides de varredura do feixe,
camadas de metal serdo refundidas, aumentando-se seu tempo de solidificacdo, e assim,
mudando-se suas propriedades microestruturais. Outros fatores como a velocidade de
varredura, a espessura da camada sinterizada e o espacamento das linhas de varredura do feixe

a laser, s@o de grande influéncia nas propriedades do produto final.

Figura 6 — Esquema dos pardmetros durante a sinterizagdo de componentes metalicos.
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Fonte: desconhecido.

3.4 Outros Processos de Fabricacao

3.4.1 Fundi¢ao

O processo de fundi¢do permite a fabricagdo de formas complexas, tais como:
quadros para motores de aeronaves, carcacas de compressores, tubos de gis de escape, bielas
e valvulas de admissdo e de escape. Entretanto, componentes de titanio fundidos apresentam
propriedades microestruturais inferiores as demais técnicas de fabricacdo, assim, tratamentos
térmicos sdo utilizados a fim de melhorar suas propriedades através do controle da
microestrutura (R. REDA; A. NOFAL; A. HUSSEIN, 2013, p. 388). A figura 7 apresenta a
microestrutura da liga Ti-64 no estado como fundido e apds alguns tratamentos térmicos, bem

como a variagdo da dureza da liga apds estes tratamentos térmicos.
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Figura 7 — Micrografias Opticas da liga Ti-64 no estado: (a) como fundido; e resfriado desde
1100 °C em (b) dgua; (c) ar; e (d) forno. (e) efeito dos diferentes tratamentos térmicos e

temperaturas de tratamento na dureza da liga.
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Fonte: M. JOVANOVIC, et. al., 2006, p. 195 — 197.

3.4.2 Trabalhados Termomecanicamente

A microestrutura lamelar, associada com lingotes fundidos, pode promover
resisténcia ao crescimento de trincas por fadiga e fluéncia a altas temperaturas, mas nao
superior a microestrutura globular. Processos termomecanicos para obter microestrutura
globular em ligas o + f envolvem uma série de passos de trabalho a quente e tratamento
térmico que quebram a microestrutura desenvolvida durante o resfriamento do lingote. Graos
de fase a, globulares, sdo formados como um resultado de deformacdo e dinamica de
recuperacdo/recristalizacdo das lamelas iniciais, enquanto que as colOnias da fase a
secunddria, sdo inerentes da transformacdo da matriz B durante o resfriamento, seguindo a
relagdo de Burgers. Assim € razodvel assumir que ambas as fases o (primdria e secunddria)
possuem texturas, desenvolvidas durante tratamentos termomecanicos, diferentes (J.

WARWICK, et. al., 2013, p. 1603).
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3.4.3 Metalurgia do P6

Devido a necessidade de componentes de geometria complexa e de elevada
precisdo, tecnologias near-net-shape tem sido desenvolvidas, como fundicdo de precisdo e
metalurgia do p6 (MP). Metalurgia do p6 € o processo de fabricacdo no qual o pé metélico é
compactado e posteriormente, ou simultaneamente, aquecido a determinada temperatura, afim
de garantir as ligacdes quimicas necessdrias, por meio da sinterizacdo. Esta técnica tem
possibilitado a obtencdo de uma microestrutura mais uniforme e homogénea, além de
propriedades isotrdpicas, se comparado aos processos de fundi¢do de precisdo.

Dentre os métodos de metalurgia do pd, encontra-se o Hot Isostatically Pressing
(HIPing), que é o método mais comercial e vidvel para produzir materiais € componentes por
metalurgia do p6 com densidade médxima, comparado a outras técnicas de MP, pois o
componente é compactado e sinterizacdo simultamneamente. Com um bom controle do
processo, as propriedades mecanicas das ligas de MP utilizando a técnica HIPing podem se
aproximar, e algumas vezes exceder, as das ligas forjadas (R. Guo, et. al., 2015, p. 327).

Os objetivos dos tratamentos térmicos na microestrutura e propriedades
mecanicas de materiais produzidos por MP podem ser diferentes dos materiais nos estados
como fundidos e forjados, pois, normalmente, deseja-se o controle na porosidade, ao invés de
estruturas mais duras e resistentes. Além disso, porosidade induzida pela temperatura pode
ocorrer apos compactacdo do péd e exposicao a altas temperaturas (R. Guo, et. al., 2015, p. 327

- 334).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Material

Amostras da liga Ti-64 (6%Al e 4%V ) foram fabricadas utilizando a maquina de
sistema de fabricacdo rdpida EOSINT M 270 (EOS, ALEMANHA), pela Universidade de
Campinas (UNICAMP), como cubos com 10 mm de aresta. Os cubos foram obtidos camada
por camada sobre atmosfera de argonio, utilizando um laser de fibra de Itérbio.

A Figura 8 apresenta os padrdoes de scan do feixe, durante a fabricacdo dos
componentes metdlicos, camada por camada. Quatro conjuntos de parametros de
processamento foram utilizados para o padrdo paralelo, como apresentado na tabela 2, para
avaliar a influéncia dos parametros de distancia entre passes do feixe e velocidade de
varredura. A densidade de energia volumétrica, E, foi calculada para cada conjunto de acordo
com a Equacido (1), onde P € a poténcia do laser, v é a velocidade do scan, i € a distancia

entre passes do feixe e d é a espessura da camada.

Figura 8 — Padrao do scan do feixe (a) paralelo; (b) cruzado; e (c) por pontos, utilizado

durante a fabricacao das amostras.
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Tabela 2 — Parametros utilizados

Amostra
Parametro
A B C D E F
Padrio do scan Paralelo Paralelo Paralelo Paralelo Cruzado Pontos
Distancia entre passes (lm) 100 75 100 75 100 100
Espessura da camada (um) 30 30 30 30 30 —
Poténcia do laser (W) 170 170 170 170 170 170

Velocidade de varredura (mm/s) 1250 1250 800 800 1250 —

Densidade de energia
‘ 3 45,3 60,4 70,8 944 45,3 —
volumétrica (J/mm”)

(Eq. 1)

No padrdo do scan com feixe paralelo, o feixe desloca-se no eixo y até o fim da
amostra, ao termino deste percurso, volta a percorrer o mesmo eixo hd uma distancia
determinada pela distancia entre passes do feixe. Isto é repetido até a completa fabricacao
desta camada. As camadas posteriores sdo fabricadas da mesma maneira. O mesmo ocorre
para o método cruzado, porém a direcdo do feixe muda 90° a cada camada formada.

No padrido de feixe por pontos, um determinado ponto é formado, e o feixe pula
trés posicdes no mesmo eixo, sendo desligado enquanto isso. Acabada esta linha, o feixe pula
uma linha e faz o mesmo descrito anteriormente. Este processo continua até que se fabrique a
camada completa. As camadas posteriores sdo formadas da mesma forma. A figura 8c

apresenta o esquema separando por cores e nimeros a ordem em que os pontos sao formados.
4.2 Caracterizacao Estrutural

A microestrutura das amostras foi observada utilizando microscopia 6ptica de luz
visivel (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV) apds preparacao por metalografia.
A preparacdo metalogréfica foi realizada por lixamento com lixas de carbeto de silicio (SiC)
até a granulometria de 1200 e polida com solugdo aquosa de alumina. Para as anélises por

EBSD, as amostras passaram por um polimento final consistindo de uma mistura de silica
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coloidal, per6xido de hidroxénio (H,O,) e 4gua na proporcao de 4:1:5. Para as andlises por
MO e MEV, as amostras foram atacadas em reagente Kroll (3 mL HF, 3 mL de HNOs e 100
mL de H,O) entre 30 e 60 minutos por imersao.

Devido a anisotropia do processo de fabricacdo, trés superficies foram
consideradas no estudo da microestrutura: frontal (plano xz), lateral (plano yz) e do topo do
corpo de prova (plano xy), de acordo com a figura 8. As montagens em 3D das micrografias
Opticas obtidas foram realizadas com o auxilio da técnica mock up, possibilitada pelo
software Photoshop.

As medidas de difracdo de raios-X foram realizadas com o auxilio de um
difratometro da marca Phillips X Pert Pro operando com uma fonte de radiacdo Cu-Ka a V =
40 kV e I = 55 mA em uma faixa angular 20 = 30-75°, com step size de 0,01° e time per step
de 4 s.

4.3 EBSD e Reconstrucao da fase p anterior

Os dados por EBSD foram adquiridos com a seguinte configuragao de parametros
do MEV: voltagem de 20 kV, spote size de 5.5, e step size de 0.5 um. Os dados de EBSD
foram coletados utilizando um MEV da marca Phillips combinado com uma camera EBSD
HKL. Os dados foram processados com o software HKLL Channel 5 e figuras de polo inversa
foram utilizadas para representar os dados de EBSD.

A reconstrucdo da fase P foi realizada com o auxilio do programa ARPGE escrito
em Python. Este programa necessita dos seguintes dados para a reconstru¢do de uma fase
anterior:

a. Os dados da transformacdo das fases, como a relacdo de orientacdo entre as

fases;
b. Mapa de EBSD adquirido com um equipamento de EBSD comercial, tais como

o HKL ou TSL (C. CAYRON, 2007, p.1183-1188).

Para os dados da transformacao de fase, utilizou-se a relacdo de Burgers e o mapa
de EBSD foi adquirido segundo os dados fornecidos anteriormente.

Durante o processo de reconstru¢do utilizou-se da remog¢ao dos erros de indexacao
e de comparacdo dos angulos de Euler e misorientacdo entre os pré-graos. Para o critério de
baixo angulo, utilizou-se 5° e para alto angulo, 15° para o passo de nucleagdo com angulo de
tolerancia baixo e passo de crescimento com angulo de tolerancia alto, respectivamente (C.

CAYRON, 2007, p.1183-1188).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Morfologia Superficial

A figura 9 apresenta as micrografias para as trés superficies de uma amostra do
conjunto B. Estas micrografias representam todos os conjuntos de parametros, pois ndo foi
notada mudanga na morfologia dos demais. Nota-se a presenca de particulas de p6 metdlico
semifundidas aderidas a superficie, isto é proveniente da perda energética durante a fusao da
regido em que incide o laser. A energia fornecida pelo laser aquece e funde parte do pd
metalico, porém, parte da energia é transferida por condugdo para as regides adjacentes, em
que, para as regides mais proximas ao metal fundido, esta energia € suficiente para fundir
parte das particulas de p6 ali presentes.

Este fendmeno € mais evidente na superficie do componente fabricado, pois este é
o ponto final do laser, e nenhuma energia adicional serd fornecida para esta regido para que
ocorra a fusdao completa destas particulas. No interior do componente, porém, apds o feixe
passar por uma determinada regido e causar este fendmeno, a regido semifundida gerada serd
completamente fundida quando o laser passar pela regido ao lado. Desta forma, percebe-se
que a granulometria do pé metdlico utilizado exerce grande influéncia na rugosidade
superficial, em que, provavelmente, uma granulometria menor produzird superficies com

melhor acabamento.

Figura 9 — Micrografia eletronica de varredura da amostra B na superficie: (a) do topo; (b) da

frente; e (c) da lateral.
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A. SIMCHI, 2003, em trabalho com sinterizagdo de pds-metdlicos de ferro
utilizando o processo SLM, apresentou mudancas na morfologia da superficie com a mudancga
do hatch spacing (h) de 100, 300 e 400 um. Esta variacdo ndo foi constatada no presente
trabalho, porém os valores de 4 utilizados foram de 75 e 100 um, variacdo bem menor do que
as utilizadas por SIMCHI.

Além da presenca de particulas de p6 semifundidas, nota-se também a presenca de
marcas de escoamento de metal liquido nas frontal e lateral, pois no processo de fabricacdo,
uma pequena quantidade de pé metélico fundido escoa por efeito de forca gerada pelo laser.
Como a regido fundida é muito pequena, o gradiente térmico é muito elevado e a velocidade
de resfriamento torna-se bastante elevada, impossibilitando o escoamento de uma grande
massa de metal fundido. Estas caracteristicas das superficies de componentes fabricados por
DMLS também foi encontrado por E. SALLICA-LEVA, et. al., 2013.

A fundi¢do pode ser considerada um processo near-net-shape classico, que
proporciona acabamento superficial tdo bom quanto o produzido por técnicas de manufatura
aditiva (C. LEYENS; M. PETERS, 2003, p. 263-272). Manufatura aditiva é um processo no
qual o componente € produzido por adi¢des de material, como na fabricacdo de componentes
por soldagem, EBM ou SLM. A fundicio em cera perdida é um tipo de fundicio que
proporciona excelente acabamento superficial e € aplicada, geralmente, em componentes que
necessitam de boa precisdo dimensional e bom acabamento superficial, como para aplicagdes
biomédicas (J. WILLIAMS; G. LUTJERING, 2007, e M. JOVANOVIC, et. al., 2006).

Outras técnicas de fabricacdo que vém se destacando entre os processos de
fabricacdo da liga Ti-64 sdo as técnicas de metalurgia do p6. O HIPing proporciona bom
acabamento superficial, e este melhora com o aumento da pressdo exercida durante a
sinterizacdo. Assim, a rugosidade depende grandemente da capacidade do maquindrio
utilizado, além da granulometria do p6 utilizado (Y. KIM, et. al., 2014 e R. GUO, et. al.,
2015).

5.2 Analise de Fases

A figura 10 apresenta o padrao de difragcdo de raios-X das amostras A-D. Verifica-
se pelo padrao de difracio que ha a presenca de apenas uma fase de estrutura cristalina
hexagonal compacta. A liga Ti-64 pode apresentar trés fases em sua estrutura: fase a, fase f

ou fase o’ (martensita) (C. LEYENS; M. PETERS, 2003, p. 12-16).
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Figura 10 — Padrao de difracdo das amostras.
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Fonte: Prépria do autor.

A figura 11 apresenta as microestruturas eletronicas de varredura da superficie do
topo das amostras analisadas. A estrutura apresenta-se, para todas as amostras, completamente
composta de uma pequena fase de morfologia agulhada, caracteristicas da fase martensitica,
complementando o resultado encontrado nos padrdes de difracdo de raios-X. Vérios autores
evidenciam que componentes de Ti-64 produzidos por Selective Laser Melted (SLM)
apresentam apenas estrutura martensitica, independente da densidade de energia imposta,
enquanto que as fases a e f podem apenas ser observadas em componentes produzidos por
Electron Beam Melted (EBM) com o ajuste adequado dos parametros (B. VRACKEN, 2012;
S. AL-BERMANI, 2010; M. SIMONELLI, 2014; E. SALLICA-LEVA, 2013).

Percebe-se uma grande semelhanga entre os processos SLM e EBM com os
processos de soldagem a laser e soldagem com feixe de elétrons, respectivamente, em que, no
caso dos processos de soldagem, a densidade de energia utilizada € da ordem de grandeza
maior do que as utilizadas pelas técnicas de manufatura aditiva, pois uma vantagem destes
tipos de soldagem € a de produzir soldas com elevada profundidade, necessitando-se de uma
maior energia, conseguindo-se assim, uma maior quantidade de metal fundido, enquanto que
nos processos de fabricacdo por manufatura aditiva, o volume fundido € restringido pelo

pequeno valor do hatch spacing e da espessura da camada (K. SINDO, 2003).
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Figura 11 — Micrografia eletronica de varredura da superficie do topo da amostra: (a) A; (b)

B; (¢) C; (d) D.
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Fonte: Prépria do autor.

BEY VRANCKEN, 2012 ¢ MARCO SIMONELI, 2010, também encontraram
estrutura inteiramente martensitica em amostras fabricadas por SLM, sendo elas produzidas
com estratégia de scan diferentes das aqui produzidas. Para os mesmos, também foi registrada
estrutura colunar, decorrente do crescimento epitaxial durante a solidificacdo das amostras.

Em pesquisas com Ti-64 produzido por EBM, foi encontrado estrutura
completamente martensitica arranjada em morfologia colunar. P. KOBRYN e S. SEMIATIN,
2003, tem produzido um mapa de solidificacdo para Ti-64 em termos do gradiente térmico e
da taxa de crescimento. Estes mapas sdo extremamente uteis e tem sido usados por
GAUMANN, 2001, a fim de produzir ambas estrutura colunar e equiaxiais durante a refusio a
laser da superliga CMSX-4. S. AL-BERMANI, 2010, registra a presenca de fase f, em
morfologia equiaxial, na base do componente produzido (figura 12), devido a difusdo de

elementos estabilizadores de f da base em que o componente estava sendo produzido (placa
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de aco austenitico) e as primeiras camadas produzidas de Ti-64. Medidas de Energia
dispersiva de raios-X (EDX) mostraram a presenga de Cr, Fe e Ni nas primeiras camadas do
componente. Esta ¢ uma desvantagem que ndo € notada em componentes produzidos por

DMLS, assim, os componentes apresentam estrutura mais uniforme e de fase tnica, para Ti-

64.

Figura 12 — Mapa de EBSD para amostra produzida por EBM, mostrando a superficie paralela

a direg¢do de fabricacao apresentando: (a) fase a’; (b) fase B; e (¢) o mapa de reconstrucao da

fase B.

sixe-z

Fonte: S. AL-BERMANI, et. al., 2010, p. 3426.

Uma técnica que possibilita uma ampla faixa de microestruturas possiveis é a
técnica HIPing, técnica de metalurgia do p6 que proporciona uma gama de propriedades com
a mudanga nos parametros ajustados, sendo os principais, a temperatura € a pressao a que o
componente € produzido. YOUNGMOO KIM, 2014, mostra que a microestrutura também €&
fortemente dependente do tipo de processo em que o po pré-ligado foi submetido, em seu
trabalho, podendo ser por atomizacdo a gds, a plasma ou por processo de
hidratacdo/desidratacdo. A figura 13 apresenta micrografias resultantes da liga Ti-64

processada por HIPing a 880°C utilizando os trés tipos de po pré-ligado citados anteriormente.
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Estudos mostram que, geralmente, a resisténcia a tracdo da liga Ti-64 aumenta com a
diminui¢cdo da temperatura de processamento, pois, para menores temperaturas, forma-se fase
o. e f com morfologia equiaxial, o que proporciona melhores caracteristicas de resisténcia

mecanica, enquanto que para maiores temperaturas, forma-se estrutura lamelar.

Figura 13 — Microestrutura da liga Ti-64 processada por HIPing a partir de p6 metélico: (a)

atomizado a gés; (b) atomizado a plasma; e (c) hidratado/desidratado.

Fonte: Y. KIM, et. al., 2014, p. 209.

z

Utilizando de fundi¢@o, a gama de microestruturas obtidas é ainda maior, pois
maior € a variedade de técnicas de fundicdo disponiveis, porém, o controle desta
microestrutura em cada técnica € muito dificil e juntamente com a maior aplicabilidade desta
liga para componentes de pequena dimensdo, por vezes, torna-se nao vantajoso optar pela
fundicdo para a fabricacdo das ligas de Ti-64. REHAN REDA, 2013, e M.T. JOVANOVIC,
2006, encontraram a mesma microestrutura de Widmanstatten em pegas produzidas por
fundicdo convencional e por cera perdida, respectivamente, porém em fragdes de o//f

diferentes (apesar da diferenca na magnificacdo das imagens), como mostrado na figura 14.



34

Figura 14 — Microestrutura da liga Ti-64 processada por fundi¢do (a) convencional; e (b) em

cera perdida.

Processos que possibilitam uma maior gama de microestruturas obtidas, e
consequentemente, uma maior gama de propriedades, levam vantagem quanto aos outros
processos de fabricacdao que, assim, ndo sdo. Desta forma, fundi¢do e HIPing sdo processos
que melhor se apresentam no quesito propriedades, quanto que SLM e EBM possibilitam
poucas mudangas na microestrutura e propriedades finais para esta liga, necessitando-se,

nestas ultimas, de tratamentos térmicos para se obter as propriedades desejadas.

5.3 Macroestrutura

Outro fator de grande importancia é o grau de anisotropia da estrutura de um
componente metdlico. Componentes que apresentam diferentes estruturas ao longo dos seus
eixos, em geral, apresentam diferentes propriedades ao longo dos mesmos.

No processo de laminacdo, por exemplo, tende a deformar os graos na direcdo de
laminacdo. Isso faz com que em determinado eixo os grdos apresentem-se alongados,
enquanto em outro, apresentem-se mais proximos a graos equiaxiais (W. HOSFORD, 2010).
A laminagdo, para o caso da liga Ti-64, ndo € utilizada com o propdsito de aumento de
resisténcia, pois o titdnio apresenta estrutura hexagonal compacta e sua relagdao de parametros
de rede, c/a, € menor que a ideal, fazendo com que os planos basais e prismdticos se ativem, e
assim, tende-se a formar textura dos planos basal e/ou prismatico muito forte, aumentando-se
o grau de anisotropia do material (Y. WANG:; J. HUANG, 2003, p. 18). Em vez disso, a
laminacao € realizada com o propdsito de aumentar a energia interna do componente por meio

da geracdo de discordancias e posteriormente utilizacdo de tratamentos térmicos para a
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formacdo de estrutura bimodal (J. WARWICK, et. al., 2013, p. 1603-1615). Esta estrutura
resultante apresenta-se de fase a e f§ arranjadas em lamelas, com precipitados de a coalescido
e disperso na estrutura. A figura 15 apresenta a microestrutura da liga Ti-64 apds laminacao

de 50% e tratamento térmico de recozimento.

Figura 15 — Microestrutura da liga Ti-64 ap6s laminacao de 50% e recozimento a 950 °C por

Fonte: J. WARWICK, et. al., 2013, p. 1608.

As técnicas de fundicdo de precisdo e HIPing proporcionam estruturas com grau
de anisotropia pequeno. Devido a esta caracteristica, ndo hd a necessidade de corre¢des na
estrutura com posteriores tratamentos térmicos, diminuindo-se os gastos de fabricacao.

Quanto a processos por manufatura aditiva, a estrutura apresenta-se anisotropicas,
em sua grande maioria, formada por grdos grandes e colunares. A Figura 16 apresenta
esquemas em 3D das micrografias das ligas produzidas por DMLS. Nota-se que a morfologia
do material € fortemente dependente do padrdo do scan utilizado durante a fabricacdo. A
superficie lateral das amostras produzidas pelo scan de feixes paralelos apresentam graos
colunares com tamanhos e larguras ndo regulares, enquanto que na superficie frontal, os graos
apresentam-se bem regulares quanto ao tamanho e largura.

Para a amostra produzida por feixe cruzado, nota-se que os graos apresentam-se
regulares tanto na superficie frontal como na superficie lateral. Para a vista superior, nota-se
as linhas do feixe que se cruzam, levando-se a crer que os graos apresentam-se em colunas de
secdo quadrada, enquanto que para o scan de feixes paralelos, sdo de colunas de secdo
retangular.

Quanto ao ultimo scan, percebe-se que, por erro da estratégia, hd a presenca de

elevada porosidade, regido onde o feixe ndo teve acdo. Além disso, nota-se que os graos
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apresentam um tamanho menor e ndo mais formados por colunas que se estendem da base ao

topo do componente, e sim, em formato de rosetas, como mostrado na figura 17.

Figura 16 — Composi¢cdo em 3D das micrografias das amostras produzidas com estratégia de

scan: (a) paralela; (b) cruzada; e (c) por pontos.

Fonte: Autoria prépria.

Relacionando-se ao padrio do scan utilizado, sugere-se um caminho de
solidificacdo, como mostrado na Figura 18. Tomando-se como exemplo a estratégia de scan
paralela, e analisando a superficie frontal, propde-se que, durante a fabricacdo da primeira
camada, o feixe funde esta camada, deixando-a em forma liquida. Como a velocidade de

solidificacdo € muito alta, o proprio feixe atua na separacdo entre grdos vizinhos, em que,



37

quando passar como segundo passe, o primeiro ji se encontrard solidificado. Quando a por¢ao
a que o feixe fundiu solidifica, forma-se fase f, que a seguir transforma-se, de forma
adifusional, em fase a’. Esta transformacdo segue a relacdo de orientacdo estabelecida por
Burges. Apés o feixe completar seu trajeto pela primeira camada e comecar a fabricacdo da
segunda, a primeira camada ja estard solidificada e inteiramente composta de fase
martensitica, a’. A energia imposta pelo feixe é capaz ndo sé de fundir a camada de pd, mas
também refunde parte da primeira camada e fornece energia suficiente para que uma regiao
logo abaixo da camada refundida se transforme em fase f, transformando-se em um grao de
mesma orientacdo do grdo S formado anteriormente. A solidificacdo, entdo, segue-se da
regido de menor temperatura para a de maior temperatura, fazendo com que haja o
crescimento epitaxial na dire¢cdo de constru¢do do componente. Apds a completa fabricacao
do componente, a estrutura encontra-se composta inteiramente de fase martensitica originada

de graos p colunares.

Figura 17 — Micrografia eletronica de varredura da amostra F apresentando: (a) porosidade; e

(b) morfologia dos graos.

AccV SpotMagn Det WD Exp p———— 200 um A | [ Det WD Exp —— 20pm
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Fonte: Autoria prépria.

A figura 19 apresenta as micrografias Opticas da superficie frontal para as
amostras A-D. Nota-se, assim como afirmado anteriormente, que esta superficie apresenta os
graos bem definidos e alongados, da base ao topo da amostra. Estes graos alongados sdo da
fase B que se originou anteriormente a fase o’. A espessura destas camadas segue de acordo
com o hatch spacing usado para cada uma, de acordo com a tabela 3. Nota-se ainda, uma

maior quantidade de poros para as amostras C e D. Estas amostras foram fabricadas a maior
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energia, como mostrada na Tabela 2, e assim, acredita-se que os poros originados tenham
surgido devido a maior energia. A figura 20 apresenta os poros encontrados em uma das

amostras produzidas a alta energia.

Figura 18 — Esquema da formacao de grios colunares durante a fabricagdao de componentes

por DMLS.
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Fonte: Autoria prépria.

SALLICA-LEVA (2013, p. 101) afirma que esta morfologia esférica e o espaco
entre os poros, indica que estes s@o originados na fase liquida. Este ainda cita que a formacao
destes poros pode ser devido a baixa solubilidade do hidrogénio em fase liquida. Apesar de o
processo ser desenvolvido em atmosfera composta de gas argdnio, o p6 ndo é completamente
livre de hidrogénio. E como a solubilidade do hidrogénio diminui com o aumento na
temperatura durante a fase liquida do Ti-64, maiores temperaturas aumentam a quantidade de
hidrogénio rejeitado do liquido, que se combinam, formando bolhas de H», e ndo escapam do
liquido devido a elevada taxa de resfriamento.

Outra sugestdo € a de que devido a maior energia imposta, o metal liquido alcanca
temperaturas muito elevadas, fazendo com que certa quantidade de metal evapore, formando-
se gas que se acumula e fica aprisionado durante a solidificacdo. Sendo qualquer destes casos,
a presenca de poros tende a reduzir as propriedades mecanicas do material, pois estes atuam

como concentradores de tensdo, aumentando-se o risco de falha a partir destes defeitos.
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Figura 19 — Micrografias 6pticas da superficie frontal das amostras: (a) A; (b) B; (¢) C; (d) D.

B . - | E e V u

Fonte: Autoria prépria.

Tabela 3. Espessura da coluna dos grios da superficie frontal

Amostra

A B C D

Espessura da
100,4 £ 4,4 76,1 £4.0 101,5+2,9 80,3 +4.3
coluna (pm)

Fonte: Autoria prépria.

RUIPENG GUO (2015, p. 333) relata que pequenos poros podem funcionar como
discordancias, fazendo com que a resisténcia do componente aumente, porém estes poros

devem ter didmetro menor do que 1 pm, o que néo € o caso.
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Figura 20 — Micrografia eletrOnica da amostra C apresentando a porosidade encontrada.

Fonte: Autoria prépria.

5.4 EBSD

A figura 21 apresenta o mapa de orientacdo cristalogrifica obtido e da
reconstrucdo da fase f, colorido segundo a figura de polos inversa dos cristais hexagonal
compacto (HC) e cubico de corpo centrado (CCC), respectivamente. A reconstrucdo da fase f
a partir da fase o seguindo a relacdo de Burgers, figura 21b, mostra que os grios anteriores
apresentam-se colunares. A figura 21c mostra a relagdo da conversdo entre as fases o e f, em

que os pontos azuis se referem a fase hexagonal e os pontos vermelhos, a fase cibica.

Nota-se, da figura 21a, que muitos grdos o’ apresentam a orientacdo {1210} e
{0110}, originados, principalmente, de grdos [ com orientagio {I111} e {101},
respectivamente. O plano de deslizamento {0110} é chamado de plano prismédtico e possui

direcdo de deslizamento basal <2110>. Os sistemas com dire¢do basal tem mostrado serem

preferenciais a um angulo entre o eixo do parametro de rede ¢ e o eixo de tracdo de até 14°,

sugerindo que os outros sistemas de deslizamentos possuam uma alta tensdo de cisalhamento
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critico resolvida. Isto implica em baixa plasticidade em cristais carregados
perpendicularmente ao plano basal (MARTIN BORLAUG, et. al., 2014, p. 3930).

Apesar de a andlise ser realizada em uma sec¢do muito pequena da amostra,
percebe-se que, como os grdos sdo muito grandes e alongados, a orientacdo de cada grdo tem
efeito crucial no comportamento do material como um todo. Assim, o ajuste dos parametros
adequados, bem como do tipo de padrdo de fabricacdo utilizado, possui fundamental
importancia na producdo de materiais de importantes aplicacdes.

A figura 22 apresenta outro mapa de orientacdo cristalografica, em escala menor,
mostrando como a fase se encontra dentro da estrutura. Percebe-se que hd um entrelagamento
das ripas de martensita, em que, a0 mesmo tempo em que diferentes ripas possuem a mesma
direcdo, apresentam também a mesma orientacdo cristalogrifica, como evidenciado nos graos
coloridos em azul e amarelo. MARCO SIMONELLI (2014, pg. 2870) e BEY VRANCKEN
(2012, pag. 14) também encontraram resultados semelhantes com respeito a mesma
orientacdo cristalografica para graos que possuiam a mesma inclinagdao em relac@o a estrutura
do material. Além disso, SIMONELLI também afirma que este tipo de morfologia é

decorrente do alto teor em Vanadio e da alta densidade de discordancias.

Figura 21 — Mapa de EBSD em baixa magnificagdo para: (a) fase a; (b) fase p (reconstrugao);

e (c) figura de polos para a relacao de Burgers of|f.

Fonte: Autoria prépria.
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Figura 22 — Mapa de EBSD em alta magnificagdo para: (a) fase a; (b) fase B (reconstru¢o); e

(c) figura de polos para a relagdo de Burgers al|f.

A%
—

Fonte: Autoria prépria.

AL-BERMANI (2010, pg. 3426) também encontrou resultados similares com a
morfologia da fase f obtida a partir da reconstrucdo por orientacdo cristalogrifica de
componentes de Ti-64 obtidos por EBM. Como esta técnica é muito similar a técnica DMLS,
fortalece-se a ideia da forma com que se originam os grdos colunares sugerida no mesmo
trabalho.

NARAYANA MURTY (2014) mostra que para a liga Ti-64, h4 a aleatorizacdo da
orientacdo dos graos com o aumento da temperatura de laminac¢ao a quente, fazendo com que
um dos pontos negativos da conformacdo desta liga seja minimizado e assim, se obtenha uma

estrutura com menor nivel de anisotropia.
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6 CONCLUSOES

A morfologia superficial provou-se ser uma grande vantagem da técnica DMLS,
pois a rugosidade é minima, possuindo a mesma ordem de grandeza da granulometria do p6
pré-ligado utilizado.

A microestrutura dos componentes produzidos apresentou ser inteiramente
martensitica, apesar da mudangca nos parametros ou no scan do feixe utilizado, assim,
componentes produzidos por DMLS ndo produzem grandes mudancas de propriedades com a
mudanga dos parametros utilizados, enquanto que processos termomecanicos, de fundicdo e
metalurgia do pd, apresentam.

Devido a relacdo de Burgers e do scan do feixe utilizado, graos colunares sio
formados, levando o componente a possuir um maior grau de anisotropia, se comparado a
mesma liga processada por MP ou fundicdo. Além disso, o aumento da energia utilizada para
a produgdao do componente promove um aumento de porosidade, devido a fatores ainda ndo
bem entendidos.

Ripas de martensita paralelas, apresentam a mesma orientagdo cristalogréfica, e
por métodos de reconstruc¢io de fases por orientacdo cristalografica, estas ripas de martensita
sdo originados de grandes graos P colunares, aumentando-se a possibilidade de formacao de
textura devido ao componente possuir poucos graos de elevado tamanho e mesma orientacao.
Assim, torna-se necessario um melhor estudo do efeito da mudanga de padrao do scan na
orientacdo cristalografica dos componentes.

Diante dos resultados, componentes de Ti-64 produzidos por DMLS apresentam
vantagem no que se refere a precisdo dimensional e rugosidade superficial, enquanto que as
desvantagens sdo relacionadas a baixa variagdo metalirgica no que se refere as fases, e
consequentemente, propriedades finais, necessitando-se de tratamentos térmicos posteriores.
Fatores como textura e morfologia dos graos devem ser melhor estudados, pois se nota que
provavelmente a estrutura final pode nao ser colunar, ou possuir graos tdo grandes como o
presenciado, apenas com a mudanca do scan utilizado. Assim, sugere-se para trabalhos
futuros a melhor analise do efeito do padrdo do scan do feixe por EBSD e macrotextura por

Difracao de Raios-X.
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