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Resumo

As ligas de niquel-titanio (NiTi), conhecidas por apresentarem Efeito Memoria de
Forma (EMF) e Superelasticidade (SE), destacam-se por sua recuperagao de forma
e resisténcia a corrosdo. Tradicionalmente, essas ligas sao fabricadas por processos
industriais que incluem fuséo, trabalho a quente e a frio, conformacgéao e tratamento
térmico. Recentemente, a manufatura aditiva (AM) tem se destacado na producgéo
de estruturas complexas de NiTi. Nos ultimos dez anos, a AM de metais evoluiu
rapidamente, sendo adotada por setores como o biomédico e 0 aeroespacial, que
demonstraram melhorias significativas no desempenho dos componentes.
Entretanto, ainda ha poucas informag¢des detalhadas sobre a microestrutura e as
propriedades mecanicas das ligas de NiTi fabricadas por AM produzidas a partir da
mistura dos pos elementares de Ni e Ti. A fusdo seletiva a laser (FSL), permite a
fusdo completa do p6é metalico, resultando em pegas homogéneas. Este estudo
objetiva avaliar a ultramicrodureza da liga de NiTi produzida por FSL, usando uma
mistura de pds elementares de niquel obtido por oxirredugao e titanio HDH.
Palavras-chave: Fuséo Seletiva a Laser; Manufatura Aditiva, NiTi; Ultramicrodureza.

INSTRUMENTED ULTRAMICROHARDNESS TESTING ON NiTi ALLOYS
PRODUCED BY SELECTIVE LASER MELTING (SLM)

Abstract
Nickel-titanium alloys (NiTi), known for exhibiting Shape Memory Effect (SME) and
Superelasticity (SE), stand out for their shape recovery and corrosion resistance.
Traditionally, these alloys are manufactured through industrial processes including
melting, hot and cold working, shaping, and heat treatment. Recently, additive
manufacturing (AM) has emerged as a prominent method for producing complex NiTi
structures. Over the past decade, metal AM has rapidly advanced, finding
applications in sectors such as biomedical and aerospace, where significant
performance enhancements have been demonstrated. However, there is still limited
detailed information regarding the microstructure and mechanical properties of the
NiTi alloys manufactured by AM. Selective laser melting (SLM) allows for the
complete fusion of metal powder, resulting in homogeneous parts. This study aims to
evaluate the ultramicrohardness of NiTi alloy produced by SLM, using a blend of
nickel elemental powders obtained through oxirreduction and titanium HDH.
Keywords: Selective Laser Melting; Additive Manufacturing; NiTi;
Ultramicrohardness.
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1 INTRODUCAO

As ligas de niquel-titnio (NiTi), cuja matriz &€ associada ao intermetalico de
composi¢cao equiatdmica, sdo amplamente utilizadas entre as ligas metalicas que
apresentam Efeito Memodria de Forma (EMF) e Superelasticidade (SE), devido a sua
excelente durabilidade, capacidade de recuperagcao de forma e resisténcia a
corrosdo [1]. Tradicionalmente, o processo industrial de fabricacdo dessas ligas
envolve quatro etapas basicas: fusao e fundicdo, trabalho a quente e a frio,
conformagao/memorizacdo e tratamento térmico. Contudo, a manufatura aditiva
(AM) tem ganhado destaque para a produgao de estruturas complexas e porosas de
NiTi. Diversas rotas tém sido desenvolvidas com o uso de técnicas de manufatura
aditiva, possibilitando a producao de NiTi com EMF e SE [2].

Nos ultimos dez anos, a manufatura aditiva de metais avangou rapidamente,
tornando-se uma tecnologia revolucionaria que transforma o design de produtos em
diversos setores industriais. Pioneiros como as industrias biomédica e aeroespacial
demonstraram que componentes projetados por manufatura aditiva oferecem
melhorias significativas de desempenho. Contudo, ha menos informagdes
detalhadas sobre a microestrutura e as propriedades mecéanicas dos metais e ligas
produzidos dessa forma. Para explorar plenamente o potencial da manufatura aditiva
de metais, especialmente para pecas estruturais, € imperativo entender a anisotropia
e a heterogeneidade microestrutural e das propriedades mecanicas que esse
processo geralmente apresenta [3-5].

A fusao seletiva a laser (FSL) é uma técnica de manufatura aditiva baseada na fusao
de um leito de po pré-depositado camada a camada. Também conhecida como uma
forma avangada de sinterizagao seletiva a laser (SSL), quando a densidade de
energia aportada nao € suficiente para a fusdo. Por outro lado, quando esta
densidade de energia € suficiente para fusdo, a FSL permite a fusdo completa do p6
de metal com distintas possibilidades de niveis de densificacdo, resisténcia
mecanica elevada e uma forte texturizagdo em relagédo a direcdo de construgédo. Na
fabricagdo por Fusdo ou Sinterizagdo Seletiva a Laser (FSL/SSL), um modelo CAD
(Computer-Aided Design - Projeto Assistido por Computador) da peca desejada é
virtualmente dividido em camadas horizontais com espessuras entre 30 e 100 um
[6-9]. Durante o processo, um feixe de laser focalizado transmite as informacgdes de
contorno de cada camada para o leito de pé metalico, fundindo e solidificando, no
caso da FSL, o material ponto a ponto conforme o trajeto do laser. Apds a varredura
de uma camada, a plataforma de construcdo é abaixada na espessura da proxima
camada e recoberta por p6. Esse ciclo de varredura e recobrimento se repete até
que todas as camadas sejam processadas. A pecga € fixada a plataforma de
construcao através de estruturas de suporte e pode ser removida da maquina apds a
conclusao do processo [9-11].

A manufatura aditiva de metais tem o potencial de revolucionar o design e a
construgcédo de pegas metalicas na era industrial digital. Nos ultimos anos, as vendas
de sistemas aditivos para metais aumentaram significativamente, e as tecnologias se
tornaram mais maduras para aplicagdes industriais. Consequentemente, o interesse
em pesquisas nesta area cresceu exponencialmente, especialmente nos ultimos
cinco anos [6, 9,11]. No entanto, a manufatura aditiva da liga NiTi para alcancar
Efeito Memodria de Forma (EMF) e Superelasticidade (SE) ainda estd em
desenvolvimento, principalmente no que se refere ao uso da mistura de poés
elementares de niquel (Ni) e titanio (Ti). Estudos anteriores destacaram as
dificuldades praticas em determinar os parametros necessarios para produzir uma
liga NiTi a partir de pos elementares de Ti HDH (hidretado-dehidretado) e Ni obtido
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por oxirreducado, de modo a obter uma peca de alta densificacdo, sem trincas e sem
fracdes residuais significativas de Ni e Ti puros na microestrutura. Além disso, a forte
reagdo exotérmica, em fungdo da formagdo do intermetalicos NicTi,, que ocorre
durante a manufatura aditiva com laser pode perturbar a poga de fusao, dificultando
a obtencgao das fases desejadas por fusao seletiva a laser [12].

Este trabalho tem como objetivo avaliar determinadas propriedades mecéanicas
obtidas por meio de ensaio de ultramicrodureza instrumentada da liga de NiTi
produzida por meio da manufatura aditiva, utilizando a técnica de fusao seletiva a
laser a partir de um leito de p6é composto pela mistura de pds elementares de niquel,
obtido por oxirreducéo, e titanio HDH.

2 DESENVOLVIMENTO

2.2 Materiais e Métodos

Os ensaios de ultramicrodureza foram conduzidos em amostras de NiTi fabricadas
por FSL a partir de pdés elementares de Ni (oxirredugdo) e Ti HDH, segundo o
trabalho de Gongalves [13], que explorou o procedimento de refuséo a laser (laser
remelting). No referido processamento por FSL na maior parte das amostras em
estudo conduziu-se a aplicagao de dois passes de laser em cada camada, conforme
observado em estudos da literatura [14]: um primeiro com menor energia, para
iniciar a interacao e fusdo entre as particulas, e o segundo passe de maior poténcia
para promover homogeneizagdo da microestrutura e uniformizagdo da camada. Os
processamentos de FSL foram realizados na empresa Omnitek Tecnologia Ltda em
uma maquina Omnitek, modelo OmniSint-160.

Além disso, conduziu-se e selecionou-se, como controle, uma condicdo de
processamento por FSL de Unica varredura do laser por camada com 44 J/mm?® de
densidade de energia e por se aproximar do trabalho de Oliveira [12] e se utilizou
dos mesmos pos elementares. Com base nisto, a sintese dos parametros de
processamentos adotados esta descrita na Tabela 1, destacando que o par digitos
antes da “/” em densidade de energia é referente a primeira varredura por camada e
0 segundo par de digitos para segunda varredura, nos casos de duas varreduras por

camada.
Tabela 1. Principais parametros na producao das amostras NiTi por FSL.

Densidade Poténcia Poténcia Velocidade de
de energia de fusdo de refusao varredura
(J/mm?3) (W) (W) (mm/s)
44* 120 - 1263
30/45 60 90 1100
33/50 60 90 1000
37/55 60 90 900

* varredura unica por camada.

As superficies ensaiadas na ultramicrodureza instrumentada foram as
correspondentes ao topo dos corpos de prova (CPs) de 8 mm, ou seja, a segao
transversal, as quais passaram pela preparagao metalografica, concentrando as
indentagdes na regiao central do CP.

Foi utilizado o ultramicrodurémetro instrumentado Shimadzu DUH-211S instalado no
Instituto de Ciéncias Exatas da Universidade Federal Fluminense (ICEx-UFF), Volta
Redonda - RJ, com penetrador piramidal Vickers com angulo de 136° [15]. A partir
de ensaios preliminares, a carga de 100 gf (980,665 mN) foi a que produziu a
indentagdo de dimensdao mais adequada para a medicdo das diagonais. A
velocidade de carregamento/descarregamento foi de 1,0 gf/s (70,0670 mN/s), que &
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a padrao execugdo configurada no equipamento, sem tempo de permanéncia na
carga maxima. Realizou-se cinco indentagdes distribuidas de forma aleatéria.

A representacdo basica da curva gerada pelo ensaio de ultramicrodureza
instrumentada, e os principais pontos medidos, sdo mostrados na Figura 1 [15]. A
mensuracido da indentacao instrumentada, entre as diversas modalidades de testes
disponiveis, compreende um ciclo que engloba as fases de carga e descarga.
Dentre os parametros fundamentais, destacam-se a maxima profundidade de
penetracao (h,s), a carga maxima (F.s), € a profundidade final apds a descarga,
designada como indentagdo permanente (h,), manifestando-se apés a completa
retirada da carga. Considera-se também a profundidade de contato (h.), que
corresponde a distancia em que o penetrador estd de fato em contato com a
superficie de ensaio, e a profundidade do retorno elastico (h,), obtido pela intersecao
da reta tangente a curva de descarregamento iniciada a partir da carga maxima.

max

Carregamento

Forga (F)

Descarregamento

T T T IH T Ih T Ihc ﬁméxl 1
Profundidade de indentac¢do (h)

Figura 1. Representacéo da curva carga aplicada versus profundidade de indentagcdo de um ensaio
de ultramicrodureza instrumentada [adaptado de 15].

Para a determinacdo da dureza Vickers convencional (HV), realiza-se o calculo da
carga maxima aplicada dividida pela média das duas diagonais da indentagdo
medida. A férmula, utilizando-se a for¢a (F) em newtons e a média das diagonais da
indentacdo (d) em milimetros, aplica-se uma constante numérica de correcao
dimensional mostrada na Equacgao 1 [15,16].

HV = 0,1891—&— (1)
d (mm)

A dureza dindmica elastoplastica Vickers (DHV-1), Equagédo 2, associa a carga
maxima do ensaio a razao da profundidade maxima da indentacéo h,s multiplicado
pela constante numérica relativa ao fator de forma do penetrador. Semelhantemente,
a dureza dindmica plastica Vickers (DHV-2) pode ser obtida em fungao de F, 4, e da
profundidade de indentacao relacionada ao retorno elastico perfeito h, através da
Equacao 3 [15].

DHV — 1 = 3,8584—2 (2)

méx

F
DHV — 2 = 3,8584—2= (3)

r
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De acordo com a norma ISO 14577-1 (Anexo A), também é possivel extrair o
modulo de elasticidade a partir da relagao entre a forca e profundidade durante a
indentacdo. O médulo de indentacao (Eit), graficamente, € dado pela inclinacdo da
reta tangente da Figura 1. Matematicamente, é expresso pela Equagao 4 [15].

Onde:
Ei - Mdédulo de indentacéo.
E, - Mddulo de elasticidade convertido baseado no contato da indentacao.
E, - Médulo de elasticidade do indentador.
v; - Coeficiente de Poisson do indentador.
v, - Coeficiente de Poisson da amostra.

2.2 Resultados e Discussao

Na Figura 2 sao apresentadas as curvas de carregamento e descarregamento do
ensaio de ultramicrodureza com aplicacdo de carga maxima de 98,066 mN (100 gf)
para as 4 amostras, descritas na Tabela 1. De um modo geral, os aspectos das
curvas mostraram-se semelhantes nas 5 medidas realizadas contidas em pontos da
regido central da amostra, uma vez que nao ha dispersdo significativa do
posicionamento e andamento das curvas. Contudo, o corpo de prova de 44 J/mm?3
apresentou maior variagao que os demais. Tal constatacio considera a dispersao de
posicionamento das 5 curvas, como também, a declividade das curvas de
carregamento e descarregamento, profundidade maxima de indentacédo e
profundidade de indentagdo permanente.

Na Figura 3 estdo relacionados os resultados da dureza dinamica elastoplastica
(DHV-1) e da dureza dinamica plastica (DHV-2). Nota-se que numericamente os
valores médios de DHV-2 sdo superiores a DHV-1 em todos 0s grupos ensaiados,
uma vez que na determinagdo da dureza dinamica elastoplastica considera-se a
profundidade da indentagdo associada as deformacdes elastica e plastica. A
profundidade maxima de indentagao (h,.s) utilizada para calculo de DHV-1, conforme
Equacgao 2, apresenta valor superior a profundidade de indentacéo relacionada ao
retorno elastico perfeito (h,) utilizada para calculo de DHV-2, conforme Equacgao 3.
Isto faz com que o valor de DHV-2 seja superior a DHV-1 para um mesmo ponto de
medida no ensaio de ultramicrodureza instrumentada em determinada amostra.

O gréfico da Figura 4 traz os resultados da dureza convencional Vickers (HV) e do
moédulo de indentagdo (E;). Em primeiro momento, pode-se dizer que nao houve
diferenga significativa de dureza Vickers para as amostras 30/45 e 33/50 J/mm? ao
observar seus valores médios, porém os resultados de 33/50 J/mm?® apresentam
maior dispersdo que 30/45 J/mm? e entre as demais (44 e 37/55 J/mm?). Além disso,
o resultado de 44 J/mm? apresenta-se em faixa intermediaria entre amostra de 30/45
JImm?® o da amostra 37/55 J/mm3, inclusive observando a faixa da dispersao dos
resultados de ambas. Logo, ao observar somente o grupo das amostras que
passaram por refusdo, tem-se a tendéncia de decréscimo da dureza com o aumento
da densidade de energia, principalmente no que diz respeito as durezas dinamicas
DHV-1 e DHV-2 (Figura 3) em comparacao a dureza Vickers HV (Figura 4).
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Figura 2. Curva de carga aplicada em fungéo da profundidade de indentagédo para os CPs: 44, 30/45,

DHV-1 (MPa)
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Figura 3. Resultados de dureza dinamica elastoplastica Vickers (DHV-1) e dureza dinamica plastica

Vickers (DHV-2).
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Figura 4. Resultados de dureza Vickers (HV) e modulo de indentagao (Eit)

No estudo de Goncalves [13] s&o apresentados resultados da analise de difragao de
raios X e difragcdo de elétrons retroespalhados (EBSD), em um microscopio
eletrénico de varredura com canhdo de emissdo de campo (FEG), das amostras do
presente estudo destacando as fases intermetalicas ndo equiatomicas (Ni,Ti,) do
sistema Ni-Ti juntamente com o intermetalico equiatdmico NiTi em suas distintas
estruturas (fases B2, B19" e R), que foram observadas. No referido estudo é
evidenciado que a presenca de precipitados, principalmente o Ni;Ti (1071 HV), é o
que justifica o incremento da dureza da matriz de NiTi, pois estes ultima na sua
forma austenitica B2 tem dureza na faixa de 275 HV e na forma martensita B19’
apresenta valores de aproximadamente 112 HV de dureza respectivamente.
Enquanto a fase intermetalica rica em Ti, NiTi,, apresenta dureza de 163 HV [17,18].
Por outro lado, a literatura [19] reporta que a dureza e mdodulo de indentacido da fase
R sdo menores que da fase B2, apesar de apresentarem recuperacao elastica
proxima, quando da avaliacdo das propriedades por ensaio de dureza
instrumentada.

A menor dureza, em termos de HV, DHV-1 e DHV-2 e valores intermediarios com
menor dispersdo de E;, se comparada as demais amostras ensaiadas, encontrada
em 37/55 J/mm3 é um indicio de homogeneidade microestrutural na secgéo
transversal a direcdo de construgao das amostras no formato de discos.

O moddulo de indentagéo se relaciona com a rigidez elastica da regiao ensaiada, ou
seja, quanto menor o valor deste maior sera a capacidade de retorno elastico das
fases presentes. Assim como, maior sera a recuperacdo da forma/reversao da
transformacao de fase no caso da existéncia de B2 ou R, ao serem submetidas a um
esforco mecanico sem acdo da movimentagcdo das discordancias. Apesar dos
resultados de E; estarem dentro da mesma faixa para os 4 CPs, quando se observa
os resultados do ponto de vista da sua dispersao, quanto maior a poténcia aplicada
no passe de refusdo (segunda varredura), menor esta dispersdao. Destaca-se os
valores de E; com magnitude proxima a 100 GPa, para a amostra 37/55 J/mm?, e
préximo a 60-70 GPa, para 33/55 J/mm3, estes se revelam muito proximos aos
resultados observados por Domashenkov et al. [19] ao analisarem as fases B2 e R,
respectivamente.

Akbarpour et al. [16], para uma liga composta majoritariamente por NiTi-B2 e Ni;Ti,
com quantidade menores de NiTi-B19" e NiTi,, alcangcou dureza de 750 HYV,
semelhante a presente tese. Justifica-se desta forma os valores elevados das
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durezas dos CPs ensaiados e a menor dispersao dos resultados do moédulo de
indentagao.

3 CONCLUSAO

Com base nos ensaios de ultramicrodureza realizados, observou-se que as curvas
de carregamento e descarregamento apresentaram padrdes semelhantes entre as
amostras, exceto para a amostra com 44 J/mm?3, que demonstrou maior variagao. As
analises das durezas dinamica elastoplastica (DHV-1) e dindmica plastica (DHV-2)
revelaram que DHV-2 apresentou valores médios superiores a DHV-1 em todos os
grupos testados. Além disso, a dureza Vickers (HV) e o modulo de indentagéo (E;)
mostraram uma tendéncia de diminuigdo da dureza com o aumento da densidade de
energia nas amostras que passaram por refuséo.

O comportamento mecanico quanto ao aumento da dureza da matriz de NiTi, foi
atribuido a presenga de precipitados, como Ni;Ti, pois as fases austenitica B2 e
martensitas B19' e R, associadas ao NiTi, possuem valores de dureza inferiores. A
amostra de 37/55 J/mm? destacou-se por sua menor dureza e menor dispersao de
E;, indicando uma maior homogeneidade microestrutural. O modulo de indentagao
relacionou-se com a rigidez elastica das regibes testadas, sendo menor para
amostras com maior capacidade de recuperacgao elastica.

A analise dos resultados sugere que a variagdo na densidade de energia aplicada
durante a fabricagdo afeta significativamente as propriedades mecénicas e a
homogeneidade microestrutural das ligas de NiTi. A otimizagdo desses parametros é
de fundamental importancia para melhorar a qualidade e o desempenho das pecas
produzidas por manufatura aditiva, especialmente para aplicagdes que exigem alta
resisténcia e recuperagao elastica.
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