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Resumo

O processo de fusdo seletiva a laser (FSL) € comumente utilizado na manufatura
aditiva de materiais metalicos, sendo este um processo rapido no qual as pecas sao
formadas camada por camada. Neste processo uma fonte de laser varre o leito de
pé e seleciona as regides a serem fundidas, através da alta intensidade de poténcia
aplicada, de acordo com o projeto digital proposto, para obter pecas com boa
densidade. Embora a FSL apresente diversas vantagens, em relacdo aos processos
de fabricacdo convencionais, esta ainda é de alto custo para industria. A otimizacao
de pardametros de processamento desta tecnologia para as ligas com memodria de
forma vem sendo explorada. As ligas NiTi com memoria de forma se destacam por
apresentarem o efeito memoéria de forma e a superelasticidade, o que lhe confere
varias aplicacbes praticas. Otimizar, no processo da FSL para essas ligas, o
parametro densidade de energia do laser, é fundamental para obter as pecas com
boas propriedades mecanicas e baixa porosidade. Com isso, este trabalho tem
como objetivo observar e criticar a influéncia dos parametros de processamento na
microestrutura e porosidade dos corpos de prova de ligas de NiTi manufaturados via
FSL.

Palavras-chave: Ligas de NiTi; Manufatura Aditiva; Fusdo Seletiva a Laser;
Metalurgia do Po.

THE INFLUENCE OF THE ADDITIVE MANUFACTURING PARAMETERS
APPLIED DURING NITI ALLOY PRODUCTION BY SELECTIVE LASER MELTING
Abstract
The Selective Laser Melting (SLM) process is commonly used in the metallic
materials additive manufacture, and this is a fast process which the pieces are
formed layer by layer. In this process a laser source sweeps the bed of dust and
selects the regions to be fused, through the high-power intensity applied, according
to the proposed digital design, to obtain pieces with good density. Although FSL has
several advantages compared to conventional manufacturing processes, it is still
costly for industry. The optimization of processing parameters of this technology for
shape memory alloys has been explored. NiTi shape memory alloys stand out for
their shape memory effect and superelasticity, which gives them a several
applications. Optimizing the FSL process for these alloys, power and energy density
of the laser parameters, is fundamental to obtain the parts with good mechanical
properties and low porosity. Thus, this work aims to observe and criticize the
influence of the processing parameters on the microstructure and porosity of NiTi
alloy specimens manufactured by FSL.



Keywords: NiTi alloys; Additive Manufacturing; Selective Laser Melting; Powder
Metallurgy.
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1 INTRODUCAO

Entre as ligas com memodria de forma (LMFs), as ligas baseadas no intermetalico
NiTi sdo as mais comumente utilizadas, como mencionado por [1] e [2]. Esta liga é
interessante devido as suas propriedades funcionais Unicas o efeito de memoaria de
forma e a superelasticidade, além se sua boa biocompatibilidade, baixa rigidez e
resisténcia a corrosdo. Essas caracteristicas fizeram da liga de NiTi uma candidata
atraente para uma ampla gama de aplicacbes nas areas de engenharia e/ou
biomédicas.

Essa liga tem a caracteristica de recuperar sua forma previamente estabelecida por
remocao de tensdo aplicada ou aplicacdo de temperatura até transformacéo reversa
a fase-mée (austenita - B2). A recuperacdo de forma esta diretamente associada a
transformacao martensitica reversivel de martensita (B19’) para austenita (B2).
Quando a recuperacéo de forma ocorre a partir da remocédo completa de uma carga
imposta esta atribuida a superelasticidade (SE) e quando esta ocorre a partir do
aquecimento até a temperatura de transformacdo B19—B2 esta relacionada ao
efeito de memoéria de forma (EMF). Em geral, as ligas NiTi ricas em Ni e
equiatbmicas apresentam SE a temperatura ambiente, conforme relatado por [1,3,
4].

Saedi [5] relataram que processos convencionais de fabricacdo para produzir ligas
de NiTi, como fusdo (por exemplo, processos VIM — Vacuum Induction Melting e
VAR — Vacuum Arc Remelting) podem introduzir contaminantes, tais como Oxidos e
carbonetos, que degradam suas propriedades de memdéria de forma. Além disso,
Elahinia [6] mostrou que é desafiador fabricar ligas de NiTi devido a sua alta
ductilidade, endurecimento e efeitos de retorno que resultam em desgaste das
ferramentas.

Como alternativa surge a metalurgia do po6 (MP), a qual é possivel maior controle
composicional e reducao de impurezas, assim como controle dimensional e baixo
custo de fabricagdo quando comparado com 0S processos metalirgicos
convencionais. A rota de fabricacdo, de forma simplificada, € dada pelas etapas de
compactacao dos pos e seguida de sinterizacdo. No caso dos pos, € uma técnica
que permite o uso do p6é elementar bem como em liga. No que diz respeito a
fabricacdo de ligas de NiTi via MP, esta pode ocorrer somente com a simples
mistura dos pés elementares ou por moagem dos pés elementares [7], [8], [6]. O
processo de sinterizacdo convencional possui limitantes associados a oxidagao e
homogeneizacdo. A obtencdo de materiais densos utilizando pés de Ti e Ni
elementares é complexa, devido a diferenca na difusividade entre esses elementos
além do efeito de capilaridade relativos a presenca dos eutéticos NiTiz e NisTi [6].
Dai a manufatura aditiva (MA) surge como alternativa interessante para fabricacao
de componentes de liga de NiTi com grande complexidade de forma. Essa técnica
usa o processo de fabricacdo camada por camada, conforme definido pelos modelos
CAD (computer-aided design) [10].

Nos ultimos anos, alguns estudos foram dedicados a produzir componentes de liga
de NiTi (rica em Ni) por manufatura aditiva [11,12]. As técnicas de manufatura aditiva
de metais mais utilizadas séo: Deposicdo Direta de Energia (DED), Fuséo Seletiva a
Laser (SLM) e Fuséo Seletiva de Feixe de Elétrons (SEBM).

A técnica de Fusdo Seletiva a Laser € geralmente utilizada devido ao seu controle
de processo, Bormann [13] relataram que a Fusdo Seletiva a Laser emprega um
feixe de laser como fonte de energia para fundir seletivamente no leito o p6 que é
uniformemente distribuido camada por camada.



Entre os estudos dedicados ao desenvolvimento de ligas de NiTi pelo
processamento de Manufatura Aditiva, Krishna [13] estudou a influéncia da
velocidade de varredura e da poténcia do laser na formacdo de fases e na
temperatura de transformacdo de fase de pecas solidas de NiTi (equiatbmica)
produzidas pelo processo de deposicdo de energia direcionada. Li [4] e Ma [14]
relataram a otimizacao de parametros para fabricagdo da liga NiTi via fuséo seletiva
a laser de pos de liga de NiTi (pre-alloyed powders).

A producéo da liga in-situ via MA de po6 elementares é interessante devido ao custo-
beneficio oferecido e devido ao controle das propriedades dos materiais, por
exemplo, a temperatura de transformacéo de fase que é sensivel & composicdo da
liga, conforme relatado por [3].

Wang [15] reportou um comparativo sobre a producao in-situ de ligas de NiTi com
memoéria de forma por deposicdo de energia direcionada (DED), fusdo seletiva a
laser (SLM) e processos seletivos de fuséo de feixe de elétrons (SEBM) usando pés
de Ni e Ti pré-misturados.

Para explorar a viabilidade do uso de pdés de Ni e Ti pré-misturados para
manufaturar pecas de NiTi, este trabalho usou o0s poés elementares de Ni
(oxirreducdo) e Ti (hidretacdo dehidretacdo - HDH), ambos de alta pureza,
misturados de maneira a se obter uma mistura homogénea dos pés, sem uso de
nenhum aparato para deforma-los, em uma relacdo equiatdmica. Essa mistura foi
usada na manufatura aditiva via fusdo seletiva a laser com diferentes densidades de
energia do laser, mantendo fixas: a poténcia, a velocidade de varredura e espessura
das camadas formadas. O estudo dos parametros do processo, caracterizacao
estrutural e microestrutural foram realizados em trés corpos de prova com formato
cilindrico produzidos com valores fixos de diametro, poténcia e distancia entre trilhas
do feixe, e espessura de camada de pd, e variando os valores de velocidade de
varredura do feixe com objetivo de ter-se distintos valores de densidade de energia.
Este trabalho fornece uma visdo sobre a capacidade de impressdo de Ni-Ti pré-
misturado sem elemento de pés atomizado para o processo de manufatura aditiva
via fusao seletiva a laser.

2 DESENVOLVIMENTO

2.1 Preparacéo dos pos de Nie Ti

O po de Ni elementar (JB Quimica, obtido pelo processo de oxirreducao na faixa de
granulométrica de 11,8 — 59,4 ym) e Ti (Instituto de Pesquisas Tecnologicas - IPT -
Séo Paulo; obtido a partir de cavaco de usinagem de Titanio grau 1 hidretado, moido
e dehidretado, resultando na faixa granulométrica de 30,6 — 153,8 ym) foram
misturados equiatomicamente. Utilizou-se um misturador rotativo para misturar os
pds num recipiente de 1 L com uma taxa de enchimento de 50% (Retsch Modelo
PM100), sem uso de esferas de moagem. A velocidade de entrada do eixo do motor
foi ajustada em 350 rpm. A mistura foi feita por forca gravitacional em vez de forgca
centrifuga, o que fez com que os pés elementares obtivessem uma mistura intima. O
tempo de mistura foi de 1h para misturar homogeneamente o0s dois pos
elementares. A morfologia da mistura em po foi examinada usando um microscépio
eletronico de varredura.

2.2Processo de Manufatura Aditiva

O processamento da mistura de pds metalicos foi realizado pelo grupo do professor
Jorge Vicente Lopes da Silva, do Centro de Tecnologia da Informacéo (CTI) Renato



Archer — Campinas/SP, em uma maquina de manufatura aditiva via fusdo seletiva a
laser (FSL), da marca Concept Laser, modelo Mlab Cusing 200R. Foi manufaturadas
hastes de NiTi 10 x 7 mm? usando uma poténcia de 127 W com um ponto focal de ~
100 um, espessura da camada de 50 ym, espacamento de 100 um e velocidade de
varredura do laser de 200 - 1000 mm/s. Nesta configuracdo foi possivel identificar
trés densidades de energia (ED): 27,5, 30,0 e 32,5 JJmm3, de acordo com a Equacéo
01:

ED = = Equacéo 01

wh.t

Onde: P é a poténcia do laser (W), v € a velocidade de varredura (mm/s), h é o
espacamento entre as aplicacdes do laser (mm), e t € a espessura das camadas
(mm), como apresentado por Thijs [18] e Xu [19].

Foram produzidas trés cilindros, nas dimensdes de 8 mm de diametro e 10 mm de
altura, para cada um dos seguintes parametros: poténcia de 127 W e trés
densidades de energia distintas, 27,5 J/mm3, 30 JJ/mm?3 e 32,5 J/mm3, no intuito de
avaliar, a porosidade, caracteristicas estruturais e microestruturais de cada
condigao.

2.3Caracterizacao

Apés corte de precisao com disco diamantado no sentido longitudinal e transversal
de cilindros distintos de cada conjunto de poténcia versus densidade de energia, as
amostras foram embutidas, lixadas as superficies de corte até a lixa de 4000 mesh,
sendo posteriormente polidas mecanicamente em 2 solugdes distintas. Inicialmente
em uma solucdo composta de: 100 mL de agua destilada, 20 mL de peroxido de
hidrogénio com 20 g de alumina de 1 micrometro em pasta. Em seguida em uma
solugcdo composta de: 100 mL de lubrificante rosa, 10 mL de peroxido de hidrogénio
e pasta de diamante de 3 pum.
As amostras foram caracterizadas do ponto de vista:
- Macroestrutural:

Estereoscopio, Nikon (SMZ800) com um aumento de 10x;
A utiizacdo da estereoscopia foi devida a necessidade de analisar
macroscopicamente as amostras, visando visualizar porventura algum defeito no
processo de manufatura aditiva, principalmente trincas, que podem comprometer as
propriedades mecanicas das amostras.
- Densimetria:

Método de Arquimedes;
A densimetria pelo método de Arquimedes visa obter o grau de porosidade de uma
amostra. Quando se compara densidades esta se comparando o nivel de
porosidade de amostras, ja que esses parametros sao inversamente proporcionais
guando as amostras possuem a mesma proporcado de elementos quimicos e mesma
estrutura.
- Microestrutural:
Distribuicdo de Microporos com auxilio de um Microscépio Olympus modelo BX53M,
obteve-se micrografias com aumento de 50x;
Para analisar de maneira direta o grau de porosidade, sendo possivel inclusive
analisar localmente, verificando se fatores do processo de manufatura aditiva
interferem na quantidade de poros em um dado ponto da amostra.




Morfologia microestrutural com auxilio de um Microscopio eletrénico de varredura
com fonte de emissdo de campo (MEV-FEG) FEI Quanta 250 FEG, com spot size 5,
tensado de aceleracédo de 10 e 20 KV e distancia de trabalho proxima a 10 mm.

A fim de verificar a morfologia microestrutural e o nivel de interdifusdo entre o niquel
e titanio foi realizada uma anadlise através de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV), com base nas micrografias resultantes do uso do detector de elétrons
retroespalhados (BSED).

Todos o0s equipamentos aqui descritos se encontram no Instituto Militar de
Engenharia (IME), Rio de Janeiro, RJ, Brasil.

2.4Resultados e Discussao

2.4.1 Aspecto da Mistura dos Pés

Antes de efetuar o processamento do material de estudo, foi realizada a observacéo
da mistura simples dos p6s de Ni e Ti. Na Figura 1, pode-se observar que o p6 de
titnio apresenta granulos do p6 facetados e de tamanhos maiores (11,8 — 59,4 uym)
e mais uniformes. J4 o p6 de niquel apresenta granulos do p6é mais arredondados,
formando alguns aglomerados, e de dimensédo bem menor (30,6 — 153,8 ym) quando
comparados com os granulos do po de titanio, assim os granulos do p6 de niquel se
distribuem sobre a superficie e entre os granulos do pé de titanio. O que caracteriza
uma mistura pouca homogénea com caracteristicas granulométricas distintas, que
podera dificultar a fuséo pontual dos para forma a liga de interesse.

ApOs a observacao das misturas dos pds foram realizados os processamentos deste
estudo.
2.4.2 Estudo das Pecas Manufaturadas

A primeira observacao realizada foi dos possiveis defeitos de manufatura e trincas
com a utilizacdo de um estereoscopio. Pode-se observar na Figura 2 que os trés
corpos de prova produzidos nao apresentaram trincas ou defeitos relevantes,
qgquando esses sdo observados se apresentam em baixo aumento (10x), né&o
comprometendo na fabricacdo da amostra como um todo.



27,5 J/m 30,5 J/mm®

Figura 2. Macrografia dos corpos de prova manufaturados com poténcia de 127 W e densidades de
energia de (a) 27,5 J/mm3, (b) 30,5 J/mm3 e (c) 32,5 J/mm3, com aumento de 10X, vista longitudinal.

Logo apds a validagdo macroscépica dos corpos de prova foi realizada a observagéo
da densidade de cada um deles. Os resultados apresentados na Tabela 1 indicam
que os corpos de prova manufaturados com poténcia de 127 W e densidade de
energia 30 J/mm3 e 32,5 Jmm3 possuem densidades muito semelhantes, logo
espera-se que as porosidades sejam semelhantes, enquanto as amostras
manufaturadas com poténcia de 127 W e densidade de energia 27,5 J/mm?3
possuem uma densidade menor, indicando a presenca de mais poros. Pode-se
verificar que quanto maior a densidade de energia maior a densidade do material
produzido. Uma vez que a maior energia aumenta a capacidade de fusdo pontual
durante o processamento do material, reduzindo a sua porosidade.

Tabela 1. Densidade das amostras manufaturadas de acordo com os parametros adotados.

Amostra Densidade
127W e 27,5 J/mm?3 5,27 g/lcm3
127W e 30 J/mm?3 5,61 g/cm3
127W e 32,5 J/mm?3 5,60 g/cm3

Para verificar a distribuicAo da porosidade do material foram realizadas analises
microscopicas via microscopia Optica que sao apresentadas nas Figuras 3.

Para esta andlise foi necessario realizar o corte transversal dos corpos de prova,
para verificar seu aspecto interior. Apos a realizacao do corte é possivel verificar um
incremento no numero de trincas transversais ao longo do comprimento e proxima a
borda do cilindro manufaturado com poténcia de 127 W e densidade de energia
27,5 J/mm3, conforme Figura 3. Este resultado foi visualizado também para os
demais corpos de prova, isso pode estar relacionado as tensdes residuais
resultantes do processamento que proporciona a coexisténcia na vizinhanga entre
porcdes de sdlido e liquido. Um fato que sugere essa interpretacdo é a grande
presenca de poros ao longo do corpo da amostra, que foram observados ao longo
das analises. A presenca de poros indica uma possivel fusdo parcial neste tipo de
processo, fator que facilitaria surgimento de trincas devido a concentragdo de tenséo
associada as diferencas significativas nos coeficientes de expansao ou contracéo de
diferentes fases no estado sélido competindo com volume ainda liquido.



Figura 3. Macrografia do corpo de prova manufaturado com poténcia de 127 W e densidade de
energia de 27,5 J/mm?3 apéds corte longitudinal, com aumento de 10X.

Através da analise de microscopia éptica da sec¢do transversal dos cilindros, realizada em
trés pontos distintos (bordas e centro da amostra) apresentadas na Figura 4 (27,5 J/mms,
30,5 JJmms3 e 32,5 J/Jmm?3), pode-se observar que em todos os casos de manufatura os
poros se distribuem homogeneamente entre centro e borda dos cilindros, como trincas
longitudinais ao comprimento dos cilindros se localizam com maior concentracdo junto aos
poros e que em algumas regides perto da superficie apresentam-se defeitos superficiais de
oriundos da manufatura. Pode ser verificada ainda a existéncia de uma grande quantidade
de poros nos corpos de prova manufaturados com poténcia de 127 W e densidade de
energia 27,5 J/mm3 quando comparados aos 0s corpos de prova manufaturados com
poténcia de 127 W e densidade de energia 30,0 JJmm? e 32,5 J/mm3. Outra observacéo
importante obtida é que os corpos de provas manufaturados com poténcia de 127 W e
densidade de energia 30 JJmm3 e 32,5 J/mm3 apresentam uma densidade bem semelhante
(Tabela 1), em concordancia com os resultados obtidos qualitativamente pela microscopia
Optica realizada.
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Figura 4. Micrografias de regifes dos corpos de prova cilindrico manufaturado com poténcia de
127 W e densidades de energia 27,5 J/Jmm3, 30,5 JJmm3 e 32,5 J/mm3 (A e B proximo as bordas
e C no centro), com o aumento de 50, vista da secc¢ao longitudinal.

Aspectos microestruturais apds manufatura foram obtidos a partir das micrografias
resultantes das analises no MEV, Figura 5. Buscou-se através do detector de
elétrons retroespalhados (BSED) obter detalhes microestruturais associados ao
contraste de composicdo (contraste em funcdo do niumero atémico dos elementos
presentes na amostra). Pelas micrografias obtidas através desse detector é possivel
observar claramente a distribuicdo do niquel e do titanio ao longo da amostra,
possibilitando acompanhar a interdifusdo entre os dois elementos. A fase rica em
niquel, que possui um maior niumero atdbmico que o titanio, apresenta um tom claro,
enguanto o titAnio apresenta um tom mais escuro.

Para se realizar a critica acerca da interdifusédo entre o niquel e o titanio foi realizada
uma andlise comparativa entre as micrografias obtidas via



‘ Figua 5. Micrografia obtida através d um detector de BSED dos corpo de prova cilindrico
manufaturado com poténcia de 127 W e densidades de energia 27,5 J/Jmmg3, 30,5 J/Jmm3 e
32,5 J/mm3, aumento de 2000X.

De forma geral, é possivel verificar que conforme houve o incremento na densidade
de energia, ocorreu um incremento na interdifusdo entre o niquel e o titanio (o
gradiente de cor entre as partes mais claras e mais escuras nas micrografias se
tornou mais suave com o aumento da densidade de energia). Como a maior
densidade apresentou uma interdifusdo mais interessante, esta amostra foi
observada em aumentos maiores como apresentado na Figura 6. Neste aumento foi
observado o aparecimento de uma regido distinta na interface entre as fases ricas
em niquel e titdnio. Essa regido pode configurar uma nova fase, que sera objeto de
uma investigacdo mais detalhada em trabalhos futuros.

Figura 6. Micrografia obtida através de um detector de BSED de um corpo de prova
manufaturado com poténcia de 127 W e densidade de energia 32,5 J/mm?3, destaque para o
aparecimento de uma regido que pode configurar uma nova fase, aumento de 20000X.

3 CONCLUSAO

Pode-se concluir que quanto menor a densidade aplicada maior sera o grau de
porosidade do material, com isso, na microestrutura das amostras analisadas sutis
alteracdes foram identificadas.

Dentre todas as combinacfes de parédmetros do laser de uma maquina de
manufatura aditiva via FSL observados, a selecdo em 127 W de poténcia e
32,5 JJmm?3 de densidade de energia foi a mais promissora. Nesse ajuste foi possivel



obter uma peca com maior interdifusdo entre o niquel e o titanio e menor porosidade
dentre as pecas estudadas. A porosidade diminui consideravelmente, mas ainda é
elevada, o que implica no surgimento de um numero elevado de trincas durante o
corte das amostras.
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