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Resumo

As novas tecnologias de manufatura aditiva estdo sendo amplamente aplicadas para
a fabricagdo de materiais em diferentes areas. Para os materiais metalicos, as
tecnologias de leito de po, entre elas a fusdo seletiva a laser (FSL), sdo as mais
utilizadas. Devido a sua alta escoabilidade, € comum que a matéria prima utilizada
seja o0 po esférico e ndo o po irregular. No entanto, o processo de producao de pés
esféricos é custoso. A liga Ti53Nb é amplamente empregada na fabricacdo de
materiais supercondutores. Além disso, sua alta biocompatibilidade e baixo mdédulo
de elasticidade apresentam um grande potencial para a fabricacdo de implantes
médicos pelo processo de FSL. Este trabalho visa comparar pecas fabricadas por
FSL a partir dos p0Os esféricos e irregulares da liga Ti53Nb, utilizando parametros
iguais de poténcia do feixe de laser e velocidade de varredura e diferentes niveis de
oxigénio na camera de fabricagédo. Para esse fim, foram medidas densidade, dureza
e teor de oxigénio e nitrogénio das amostras. Também foi realizada uma
comparacao entre as diferentes microestruturas obtidas no processo. Encontrou-se
gue os parametros para obter pecas de alta densidade dependem da morfologia dos
pés e é possivel obter alta densidade com altos niveis de oxigénio.

Palavras-chave: Fuséo seletiva a laser; Ti53Nb; P6 angular; P6 irregular.

COMPARISON OF MANUFACTURED SAMPLES BY SELECTIVE LASER
MELTING FROM SPHERICAL AND IRREGULAR POWDERS OF THE TI53NB
ALLOY

Abstract

Additive manufacturing (AM) new technologies are being widely applied for the
fabrication of materials in different areas. For metallic materials, powder bed fusion
technologies, including selective laser melting (SLM), are the most used. Due to its
high flowability, it is common that the used raw material is spherical powder and not
irregular powder. However, the production process of spherical powders is
expensive. The Ti53Nb alloy is extensively employed on the fabrication of
superconducting materials. Moreover, its high biocompatibility and low elastic
modulus present a great potential for the fabrication of medical implants through SLM
process. This work aims to compare SLM manufactured samples fabricated with
spherical and irregular powders of the Ti53Nb alloy, by using the same parameters of
power and scanning speed of the laser and different levels of oxygen inside the
chamber of fabrication. To that end, measurements of density, hardness, oxygen and
nitrogen of the samples were taken. It was also made a comparation among the
different microstructures obtained on the process. It was found that the parameters to



obtain fully dense samples depend on the powder’'s morphologies and is possible to

achieve high values of density, even with high values of oxygen.
Keywords: Selective laser melting; Ti53Nb; Spherical powder; Irregular powder.
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1 INTRODUCAO

No final da década de 1980, um curioso principio de fabricacdo de materiais
baseado na adi¢éo ou deposicdo de material na forma de camadas foi apresentado.
Esse tipo de fabricacdo foi chamado manufatura aditiva (MA), additive manufacturing
em inglés, usualmente conhecido como impressao 3D (1).

De uma maneira geral, as etapas do processo de MA compreendem:

1. Aquisicdo de dados e modelagem tridimensional.

2. Obtencdo do modelo geométrico 3D em um formato especifico.

3. Planejamento do processo e a configuracdo de todas as variaveis de

fabricagao.

Fabricacdo da peca no equipamento.

Pds-processamento (2).

As principais vantagens oferecidas por este processo sao:

1. Alto grau de liberdade geométrica. E possivel criar pecas customizadas e de
formas complexas, cuja fabricacdo ndo seria possivel usando outra
tecnologia.

2. E possivel reutilizar a matéria prima, mas um controle de qualidade deve ser
realizado.

3. As pecas sdo manufaturadas em uma Unica etapa. POs-processos podem ser
realizados no mesmo equipamento.

4. Sao obtidas interessantes propriedades mecanicas devido as microestruturas
obtidas por este processo.

As principais desvantagens séo:

1. O custo é elevado, principalmente dos equipamentos e, quando é utilizado o
po, das matérias primas.

2. Defeitos de porosidade e de acabamento superficial sGo comuns, por iSso
devem ser realizados pds-processos.

3. O tamanho das pecas e a velocidade de fabricacdo estdo limitados ao
tamanho da camara de fabricacdo e a velocidade do laser (2—4).

A norma ISO/ASTM 52900:2015(E) (5), possivelmente a Unica norma
estabelecida para MA, classifica as tecnologias baseadas em diferentes itens como,
por exemplo, os principios do processamento do material e a forma como é
adicionada a matéria prima (fio ou pd). As tecnologias que utilizam o p6 em leito séo
chamadas de fusdo de leito de po, powder bed fusion em inglés, a este grupo
pertence a fusao seletiva a laser (FSL), selective laser melting em inglés.

Segundo o livro do lan Gibson (1), o primeiro equipamento de FSL foi
fabricado comercialmente na University of Texas em Austin, USA. Em geral, os
equipamentos de FSL utilizam uma ou mais fontes térmicas para induzir a fusdo das
particulas, um método para controlar a fusdo em regiées especificas do leito de po, e
um mecanismo para adicionar e distribuir o leito de pé. Um esquema do
equipamento de FSL é apresentado na figura 1. Esta tecnologia foi originalmente
desenvolvida para produzir plasticos e atualmente tem sido estendida para trabalhos
com po6 metdlico e cerdmico. Amplas revisbes sobre fabricagdo de pecas de
materiais metalicos a partir da FSL podem ser encontradas na literatura (4,6,7).
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Figura 1. Diagrama esquematico do processo de fusdo de leito de p6 metélico que utiliza laser (2).

As principais variaveis na FSL sdo a poténcia do feixe de laser (PL), a
velocidade de varredura (VL), a distancia entre linhas de varredura (Dv) e a
espessura da camada de p6 (Ec). As duas primeiras sdo as que mais influenciam a
densidade do material. Com estas variaveis € possivel supor uma densidade de
energia aparente para projetar uma janela de processamento. Outras variaveis
importantes sdo a quantidade de oxigénio e o gés inerte utilizado dentro da camara
de fabricacdo de pecas, a estratégia de varredura e a morfologia do p6 (2,6-9).
Cada variavel influencia as propriedades do material de diferentes maneiras, por
isso um conhecimento prévio da interacao destas variaveis deve ser adquirido.

A poténcia do feixe de laser e a velocidade de varredura sdo variaveis criticas
para a obtencdo de pecas com alta densidade, mais até do que a densidade de
energia aparente. Usando diferentes combina¢cBes destes parametros é possivel
obter pecas em 4 tipos de zonas na janela de processamento:

1. Zona de energia excessiva. Poténcia muito alta e a velocidade muito baixa,
onde € impossivel fabricar pecas.

2. Zona de fusd@o excessiva. Potencia alta e velocidade baixa, mas é possivel
fabricar pecas com porosidade esférica devido a gas capturado.

3. Zona de fusdo incompleta. Potencia baixa e velocidade muito alta, as
particulas de p6 ndo fundem completamente e ha presenca de porosidade
irregular e alta segregacéo.

4. Zona de alta densidade. A relacdo entre a poténcia e a velocidade é estavel,
sendo obtidas pec¢as com densidades maiores a 99%. Nesta regido é onde se
busca trabalhar (10).

A estratégia de varredura € importante para tentar controlar a orientacdo dos
graos e diminuicdo da tensao residual (11,12). Segundo Chunlei Qiu Et al (13), a
estratégia de varredura ndo tem um efeito importante na densidade em pecas
fabricadas dentro da zona de alta densidade.

Na FSL é comum o uso de pé de morfologia esférica como matéria prima (6).
Este tipo de p6 proporciona a formacédo de leitos de pé mais consistentes e, por
consequéncia, menos p6 soprado durante o processo de fusdo devido ao fluxo de
gas. Por outro lado, o p6é de morfologia irregular reduz a densidade de
empacotamento quando comparado com o pé esférico. O uso de uma ou da outra



morfologia causa uma variacdo dos parametros para obtencdo de pecas com alta
densidade (14,15).

A liga Ti53Nb, inicialmente utilizada na fabricacdo de materiais
supercondutores, foi produzida visando a fabricacdo de implantes pela técnica de
FSL devido a sua biocompatibilidade e baixo modulo de elasticidade (16). Este
trabalho compara pecas fabricadas com pos esféricos e irregulares, utilizando as
mesmas poténcias do feixe do laser e velocidade de varredura e variando a
estratégia de varredura, a espessura da camada e os niveis de oxigénio na camara
de fabricacdo. Buscou-se achar principalmente a diferenca entre as densidades das
amostras.

2 MATERIAIS E METODOS

Neste estudo, 4 amostras de Ti53Nb na forma de cubos (10x10x10 mm)
foram fabricadas por FSL. Para esse fim, pé esférico produzido por atomizagédo a
plasma, fornecido pela empresa Advanced Powders & Coatings (AP&C), no Canada,
e po irregular fabricado por processo de hidrogenacao e desidrogenacéo, no Instituto
de Pesquisas Tecnologias do Estado de S&o Paulo (IPT), foram utilizados. As
morfologias dos pés esféricos e irregulares sdo observadas na figura 2. Densidade
calculada, densidade aparente, teores iniciais de O e N, distribuicdo de tamanho de
particulas e escoabilidade sdo apresentados na tabela 1.
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Figura 2. Morfologia dos pos. a) P6 esférico e b) Po irregula.
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Tabela 1. Caracteristicas dos pos.

Matéria  Porx Pa -0 N D10 D50 Dgo Escoabilidade
prima (g/cm3) (mg/mm3) inicial inicial (um) (um) (um) por funil Hall
i (ppm)  (ppm) (s/509)

esgr)ico 6,056 3,49 1200 209 19 31 51 20
irreZ?JI ar 6,046 1,85 3400 430 12 31 67 Nao apresenta

Onde porx € a densidade calculada por difracdo de raios X (DRX) e pa € a densidade aparente do po.

As amostras foram fabricadas em um equipamento Concept Laser M2
instalado no Instituto SENAI de Inovacdo em Laser, em Joinville, Brasil. Os niveis de
oxigénio usados dentro da camara de fabricacdo nas amostras fabricadas com o p6
irregular variaram desde 0,4 até 0,6 % e para as amostras fabricadas com poé
esférico foram menores a 0,1 %. A tabela 2 apresenta os parametros necessarios



para calcular as densidades de energia volumétrica (Dev) e massica (Dewm), conforme
as expressoes:

___p
Dev =i ()

Dgy = 2w (2)
Pa
Tabela 2. ParAmetros de fabricacéo.

Amostra (Identificagéo PL Vi Dv Ec Dev Dem
Interna) (W) (mm/s) (um)  (um) (J/mm?) (J/mq)
1 (3-R10) 200 1000 105 30 63 18
2 (3-R22) 300 1000 105 30 95 27
3 (1-15P) 200 1000 105 60 32 17
4 (1-6F) 300 1000 105 60 48 26

As amostras 1 e 2 foram fabricadas com p6 esférico e as amostras 3 e 4 com pg irregular.

As estratégias de varredura variaram. Para as amostras fabricadas com o po
esférico foi utilizada uma estratégia de varredura do tipo xadrez, com ilhas de 5x5
mm no plano principal. Em cada camada as varreduras dentro das ilhas variaram
90° e a nucleacao de uma nova ilha se apresentou. Por outro lado, para as amostras
fabricadas com po irregular foi utilizada uma estratégia de varredura do tipo xadrez
com ilhas de 5x5 mm inclinadas 67° no plano principal. Em cada camada as
varreduras dentro das ilhas variaram 90°. A figura 3 apresenta as estratégias de
varredura empregadas.
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Figura 3. Estratégias de varredura a) para amostras fabricadas com pé esférico (amostras 1 e 2) e b)
para amostras fabricadas com po irregular (amostras 3 e 4).

Medicdes de densidade hidrostatica aplicando o principio de Arquimedes
foram determinadas segundo a norma da ASTM B962-17 (18), ap0s lixamento da
superficie dos cubos até a granulometria 1200. Também, a densidade relativa foi
obtida a partir da fracdo de area do poro com o software Fiji (17) em 9 micrografias
de diferentes zonas através do plano de crescimento a 50X. Para isso, as amostras
foram polidas com uma mistura de silica coloidal e peroxido de hidrogénio até lograr
uma superficie espelhada. A densidade relativa utilizando os dois métodos, foi



calculada baseada nos valores de densidade calculados por DRX de cada po
apresentados na tabela 1.

A microestrutura das amostras foi analisada e foi observada a influéncia dos
pardmetros na densidade das pecas. Um microscopio 6tico ZEISS Axio
Observer.zm e um microscoépio eletrénico de varredura (MEV) FEG Inspect 50
foram utilizados para este fim. As medidas de micro-dureza foram realizadas em um
equipamento DuraScan 70 com indentacdo Vickers e uma carga de 200 g. Cada
amostra foi medida em média 10 vezes em diferentes localiza¢des por 15 segundos.
Os teores de oxigénio e nitrogénio das amostras foram determinados por fusdo em
atmosfera de gas inerte.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A figura 4 compara o comportamento dos dois tipos de pds, em relacdo aos
resultados de densidade relativa obtidos utilizando densidade hidrostatica e fracédo
de area em funcdo da densidade de energia volumétrica (figura 4a e 4b) e da
densidade de energia massica (figura 4c e 4d). Os valores de densidade de energia
massica dos dois tipos de pos sdo semelhantes, para igual poténcia. Isso ocorre,
apesar da grande diferenca de densidade aparente entre os pds, pois essa
caracteristica € compensada pela grande diferenca na espessura das camadas. A
amostra 3 apresentou densidade muito menor que as outras trés. Esse resultado
sugere que, enquanto a poténcia de 300W foi suficiente para garantir uma
porosidade menor que 1%, a poténcia de 200W foi insuficiente para garantir a
grande contragdo de solidificacdo exigida no caso dos pos irregulares, que é de
70%, quando comparada com a contracdo dos poés esféricos € de 43%, resultando
numa porosidade de 13% na amostra produzida com pé irregular, e de 1% na
amostra com po esférico. Essa diferenca aparece nitidamente na figura 5. Gong e
colaboradores (10) e Qiu e colaboradores (13) expdem que a variavel critica para
obter pecas com alta densidade é a poténcia do laser.



Método do principio de Arquimedes Método de fragao de area
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Figura 4. Densidade relativa a) e c) obtida pelo método do principio de Arquimedes e b) e d) pelo
método de fragdo de area.

De forma geral, os resultados por ambos os métodos foram similares. No
entanto, quando se utilizou a fracdo de area do poro foi necesséario tomar medidas
em mais de uma face da amostra para aumentar a representatividade das medidas.
Mesmo assim, o uso de ambos métodos de forma complementar é recomendado.

Os resultados obtidos indicam alta densidade para as amostras fabricadas a
partir do p6 esférico. Ja a amostra 3, fabricada a partir do pé irregular, apresentou
uma baixa densidade. Estes resultados indicam que diferentes combinacdes de
parametros devem ser utilizadas para a obtencédo de pecas com alta densificacao
dependendo da morfologia do p6 de partida que € empregado (esférica ou irregular).
No caso do po irregular, a obtencdo de amostras com altas densidades depende da
aplicacdo de maiores poténcias, resultado associado a sua baixa escoabilidade e
dissipacéo de calor.

Na figura 5 € possivel notar as diferentes morfologias dos defeitos de
porosidade, porosidade esferoidal e porosidade irregular. A porosidade esferoidal é
produzida por gas capturado durante a fusdo, caso das amostras 1, 2 e 4. J4 a
porosidade irregular € produzida por falta de fusdo devido a alta velocidade e a baixa
poténcia do feixe do laser, este é o caso da amostra 3.



74° Congresso Anual

a) Amostra 2 b) Amostra 4

c) Amostra 1 d) Amostra 3

Figura 5. Amostras sem atacar. a) e c) amostras fabricadas a partir de p6 esférico e b) e d) amostras
fabricadas a partir de po6 irregular.

A figura 6 apresenta as micrografias das amostras atacadas. A microestrutura
das amostras € composta da fase B. As pogas de fusdo podem ser observadas
devido a segregacdo nos seus contornos. E possivel observar grdos de forma
irregular na figura 6b dentro das pocas de fusdo. As pocas de fusdo apresentam
diferentes dimensdes dependendo da poténcia e da estratégia de varredura
utilizadas. A amostra 3 da figura 6d apresentou segregacdo ndo uniforme devido a
incompleta fuséo.

* Contribuicdo técnica ao 74° Congresso Anual da ABM — Internacional, parte integrante da ABM

Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Sao Paulo, SP, Brasil.




Figura 6. Micrografias atacadas. a)e cawémostras fabricadas a partir de p6 esférico e b)e d) amostras
fabricadas a partir de po6 irregular.

As amostras 2 e 4 foram comparadas usando a técnica de MEV na figura 7.
Ambas as amostras apresentam estrutura celular no interior das poc¢as de fuséo
devido as altas taxas de resfriamento comum nos materiais fabricados por FSL
(13,19). A estrutura celular é conformada por discordancias e segregagcdo. A
segregacao € mais evidente nos contornos das pocas de fuséo.

a) Amostra 2 b)  Amostra 4

Figura 7. MEV das amras 2 e 4 fabricadas a partir dos diferentes pos e os mesmos parametros de
poténcia (300 W) e velocidade do laser (1000 mm/s). a) 1000 x e b) 1000 x.



As medicdes de dureza Vickers sdo apresentadas na figura 8 junto com
medicdes dos teores de oxigénio e nitrogénio para as amostras 1 e 4. A dureza das
amostras 3 e 4, fabricadas a partir do po irregular e com niveis de oxigénio entre 0,4
e 0,6 % dentro da camara de fabricacdo, foi superior (310 e 320 HVo.,
respectivamente) as durezas apresentadas pelas amostras 1 e 2, fabricadas a partir
do p6 esférico e com niveis de oxigénio menores a 0,1 % (189 e 186 HVo.:
respetivamente). Os teores iniciais de oxigénio e nitrogénio no p6 de morfologia
irregular e o alto teor de oxigénio presente na camara na manufatura das pecas 3 e
4 influenciaram na dureza do material provocando endurecimento por solucdo sélida.
A dureza das amostras 1 e 2 é maior do que aquela da liga Ti53Nb bruta de
solidificacdo (160 HVo,2). O ganho de dureza daquelas amostras pode ser atribuido a
microestrutura celular da solidificacdo no processo FSL, apresentada na figura 7, ou
ao endurecimento por teor de oxigénio, ja que o material bruto de solidificacao tem
730ppm de oxigénio.
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Figura 8. a) Dureza das amostras e b) teor de oxigénio e nitrogénio das amostras 1 e 4.

Estes resultados indicam que os parametros de fabricacdo de pecas com alta
densidade variam quando usados po6s com morfologias diferentes. As
microestruturas apresentam 0S mesmOS microconstituintes, mas existe uma
dependéncia da estratégia de varredura usada na morfologia das pocas de fuséo.
Baixos niveis de oxigénio devem ser utilizados no intuito de evitar o excessivo
endurecimento das pecas. No entanto, um elevado teor de oxigénio ndo evitou a
obtencéo de pecgas com alta densidade como indicou a amostra 4.

4 CONCLUSOES

Apesar das diferentes condicbes de processamento utilizadas na fabricacao
das pecas por FSL (diferentes niveis de oxigénio, estratégias de varredura e
espessuras de camada) as seguintes conclusdes podem ser feitas com relacédo a
utilizacao de poés de diferentes morfologias (esférica e irregular) da liga Ti53Nb:

1. Os parametros de fabricagédo para obtenc&o de pecas com alta densidade s&o
diferentes quando sdo empregados pés com morfologias diferentes. Para p6
irregular foi necessario usar poténcias mais altas do que 200 W.

2. Foi possivel obter uma peca com alta densidade utilizando o po irregular e
teores altos de oxigénio dentro da camara de fabricagéo de FSL.

3. A dureza das amostras 3 e 4 foi influenciada pelo alto teor de oxigénio do po
de morfologia irregular e o oxigénio dentro da camara. As amostras 1 e 2 com



teores baixos de oxigénio apresentaram uma dureza (189 e 186 HVo:
respetivamente) maior do que a liga Ti53Nb bruta de solidificacédo (160 HVo,2).
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