/
/

MICROESTRUTURA E TEXTURA CBISTALOGRAFICA DA LIGA
Nb-47Ti PRODUZIDA POR FUSAO SELETIVA A LASER*

Rafael de Moura Nobre?!

Luiz Felipe Bauri?

Jhoan Sebastian Guzman Hernandez?
Daniel Leal Bayerlein*

Railson Bolsoni Falcdo®

Edwin Sallica-Leva®

Henrique Rodrigues Oliveira’

Victor Lira Chastinet®

Daniel Rodrigues Junior®

Fernando José Gomes Landgraf'®

Resumo

Manufatura aditiva, popularmente conhecida como impressdo 3D € um conjunto de
técnicas de fabricacdo que podem construir pecas de geometrias complexas em um
processo de adicdo de material em camadas. As técnicas de fusdo em leito de p6 tém
sido estudadas para producdo de materiais metalicos. O processo de fusdo seletiva a
laser (FSL) particularmente utiliza uma fonte de calor de alta poténcia e velocidade de
varredura no qual promove a formacéo de textura de solidificacdo e consequentemente
um potencial efeito de reducdo do médulo de elasticidade, abrindo um leque de novas
alternativas de biomateriais para uso em implantes. Neste estudo foi investigado o efeito
da velocidade de varredura do laser na microestrutura e textura cristalografica da liga
Nb-47Ti obtida por sistema de fusdo seletiva a laser. Trés amostras foram produzidas a
uma poténcia constante de 300W e variando a velocidade de 1000 a 1300 mm/s. Os
testes de microdureza ocorreram no microdurébmetro Vickers, a microestrutura foi
caracterizada por microscopia 6tica (MO) e eletrénica de varredura (MEV), os dados da
textura cristalografica foram obtidos por difracdo de elétrons retroespalhados (EBSD) e
posteriormente foram calculadas as figuras de polo, figuras de polo inversa e mapas de
orientacdo através do software EDAX OIM Analysis. A microestrutura apresentou
morfologia de solidificagdo predominantemente celular e zonas de transicdo celular-
dendritica. O aumento da velocidade de varredura do laser apresentou correlacdo com o
aumento dos valores de microdureza e a formacdo de uma forte textura cubica
{100}<100> de Ti-p paralelo a dire¢édo de varredura.

Palavras-chave: Liga de titdnio; Fusdo seletiva a laser; Fusdo em leito de po; Textura
cristalografica

MICROSTRUCTURE AND CRYSTALLOGRAPHIC TEXTURE OF Nb-47Ti ALLOY
PRODUCED BY SELECTIVE LASER MELTING

Abstract

Additive Manufacturing, popularly known as 3D printing is a set of fabrication techniques
that can build parts with complex geometries by adding material layer by layer. Powder
bed fusion techniques have been studied for the fabrication of metallic materials. The
selective laser melting (SLM) process particularly uses a high laser power and scanning
speed which promotes the formation of solidification texture therefore a potential
reduction of elasticity modulus, opening a set of new alternatives for biomaterials in
implants. This study investigated the effect of laser scanning speed on the microstructure
and crystallographic texture of the Nb-47Ti alloy fabricated by selective laser melting.
Three samples were produced at a constant power (300 W) and scanning speed of 1000
to 1300 mm / s. The microhardness tests were performed in the Vickers microdurometer,
the microstructure was characterized by optical microscopy (MO) and scanning electron
(SEM), the crystallographic texture data were obtained by backscattered electron
diffraction (EBSD) and after the pole figures, inverse pole figures and orientation maps



were obtained using EDAX OIM Analysis software. Experimental results shown a
microestructure with cellular solidification morphology and zones of cellular-dendritic
transition. The increase of laser scanning speed showed a correlation with the increase
in microhardness and the formation of a Ti-B cubic texture {100} <100> parallel to the
building direction.

Keywords: Titanium alloy; Selective laser melting; Powder bed fusion; Crystallographic
texture.
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1 INTRODUCAO

Biomateriais sdo materiais usados para desenvolvimento de dispositivos para
substituir estruturas ou restaurar fungdes do corpo humano. Biomateriais metélicos €
a classe mais utilizada e apresentam alta resisténcia a corrosdo e a fratura [1].
Materiais para uso em implantes devem apresentar baixo médulo de elasticidade
devido ao efeito stress shielding, um complexo processo bioldgico no corpo humano
que ocorre quando ha reducdo de tensdo aplicada no osso cortical. Esse efeito
ocasiona reducao da densidade 6ssea e mudancgas geométricas [2].

A orientacdo cristalografica refere-se a como os planos atdmicos em um
volume de cristal estdo posicionados em relacdo a uma referéncia fixa [3]. Muitas
propriedades dos metais sao relacionadas com a textura. A influéncia da textura no
modulo de elasticidade € em muitos casos de 20 a 50% dos valores [3]. A atual
demanda por producdo de pecas de geometria complexas e com forte textura
cristalografica tem conduzido pesquisas a novos processos de Manufatura Aditiva
(MA). MA é uma gama de tecnologias de fabricagdo na qual dados de modelos
sélidos virtuais séo traduzidos em modelos fisicos tridimensionais em um processo
de deposicao sucessiva de material [4]. As tecnologias de MA se tornaram possiveis
através da integracdo de processos tradicionais (como metalurgia do po, extrusdo e
usinagem CNC) com tecnologias de controles de movimento de alta preciséo,
sistemas de impresséao a jato de tinta, tecnologias laser e feixe de elétrons [5].

A norma brasileira ABNT NBR ISO/ASTM 52900:2018 [6] traduz a norma ISO,
onde os processos sao classificados nas categorias descritas na Tabela 1.:

Tabela 1. Classificacdo dos processos de manufatura aditiva

Categoria

Descricéo

jato de aglutinante
binder jetting

deposicdo por energia

direcionada
direct energy deposition

extrusao de material
material extrusion

jateamento de material

material jetting

fusao em leito de p6
powder bed fusion

laminacdo de folha
sheet lamination

fotopolimerizagdo em cuba

vat photopolymerization

Processo de manufatura aditiva em que um agente de ligagédo
liquido é depositado seletivamente para unir materiais em po.

Processo de manufatura aditiva em que a energia térmica focada
€ usada para unir materiais por fuséo, a medida que estao sendo
depositados.

Processo de manufatura aditiva em que o material € depositado
seletivamente por meio de um bico extrusor ou orificio.

Processo de manufatura aditiva no qual as gotas de material de
fabricac@o sdo depositadas seletivamente.

Processo de manufatura aditiva em que a energia térmica funde
seletivamente regides do leito de po.

Processo de manufatura aditiva em que folhas de material sédo
ligadas para formar uma peca.

Processo de manufatura aditiva no qual o fotopolimero liquido em
uma cuba é curado seletivamente por polimerizacdo ativada por
luz.

Os processos de fusdo em leito de p6 (FLP) séo técnicas de MA onde materiais
particulados séo fundidos em camadas por uma fonte de calor (geralmente laser ou
feixe de elétrons) [4]. Dentre as principais tecnologias FLP a Fusao seletiva a laser
(FSL) € uma técnica onde um laser de alta poténcia interage com a superficie de um
leito de p6 e funde seletivamente camada por camada [4]. Um exemplo de um tipico
sistema FSL é esquematizado na Figura 1.
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Figura 1. Desenho esquemaético de sistema de um sistema FSL.

Os principais parametros do processo sao a poténcia do laser, a velocidade de
varredura, a distancia entre linhas e a espessura da camada [4].

Os parametros de processamento do processo FSL alteram a microestrutura e
orientacdo cristalografica dos materiais. Alguns estudos sugerem mudancas na
textura com alteracdo na velocidade, poténcia e estratégia de varredura do laser.
Thijs et al., alcancaram uma forte textura cubica utilizando estratégia de varredura
com ilhas dispostas com dire¢Bes perpendiculares numa liga de aluminio [7]. Jadhav
et al., observaram uma alteracdo no formato da poca de fusédo e na textura no Cobre
puro com o aumento da velocidade do laser [8]. Ishimoto observou formacéo de
textura cubica variando a rotacao entre camada numa liga Ti-p [9].

Tendo em vista esse cenario foi conduzido estudo com o objetivo de caracterizar a
microestrutura e textura cristalografica de uma liga CCC Nb-47Ti produzida por
fuséo seletiva a laser.

2 DESENVOLVIMENTO

2.1 Procedimentos

P6 de Nb-47Ti foi atomizado a plasma pela Advanced Powders & Coatings. O
percentual da composicdo quimica indicado pelo fornecedor em massa foi de Ti
48%, Nb 51,87%, Ta 0,12%, Si 0,001%, Al 0,0012%, Cr 0,0027% e Fe 0,006%. A
distribuicdo de tamanho de particulas também indicado pelo fornecedor foi de Dio =
17 pm, Dso = 33, um e Dgo = 46 pm.

Cubos de dimensdes 10 x 10 x 10 mm foram produzidos pela tecnologia FSL no
Instituto SENAI de Inovagdo em Sistemas de Manufatura e Processamento a Laser
utilizando o equipamento da empresa Concept Laser GmbH, modelo M2 cusing. A
poténcia, velocidade e densidade de energia sdo descritos na Tabela 2. Foram
utilizados distancia entre corddes de 0,105 mm, espessura de camada de 0,03 mm e
estratégia de varredura do tipo tabuleiro-de-xadrez, com medidas de espacamento
de ilhas e parametro de mudanca conforme Figura 2. A densidade de energia foi
calculada utilizando a equagéo 1 da referéncia [4]:

P

E= (1)
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tal que E é densidade de energia (J/mm?), P é poténcia de Iser (W), v é velocidade
de varredura (mm/s), h € o espacamento de corddes (mm) e t € a espessura da
camada (mm).

Tabela 2. Pardmetros de processamento das amostras

Poténcia Velocidade Densidade de
Amostra .
)] (mm/s) energia (J/mm3)
C1 300 1000 95
Cc2 300 1100 87
C3 300 1300 73
Camada N Camada N+1
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Figura 2. Desenho esquemaético de estratégia de varredura utilizada na constru¢éo dos cubos

As amostras foram embutidas numa seccdo x-z. As etapas de preparacéo
metalografica constaram em lixamento com a sequéncia de lixas 220#, 400#, 600# e
1200# e polimento com solucao de silica coloidal ndo cristalizante 0,05 um + 20%
H202.

A microestrutura foi caracterizada por microscopia Otica (MO) e eletrbnica de
varredura (MEV). Os dados de textura cristalografica foram observados num sistema
de EBSD e posteriormente as figuras de polo (FP), as figuras de polo inversa (FPI) e
mapas de orientacdo foram calculados no software EDAX OIM Analysis. Os testes
de microdureza ocorreram num microdurébmetro Vickers com carga de 0,2 Kg e
conforme procedimentos da norma ASTM E92-17.

2.2 Resultados
2.2.1 Microestrutura

Na Figura 3 sédo apresentadas imagens de MO de uma secc¢éo do plano x-z dos
cubos. Foram medidas a largura e altura das pocas para as diferentes condicdes de
velocidade. A poca de fuséo é eliptica, devido a diferenca de tempo de solidificacédo
a profundidade da poca é maior para as condicbes de menor velocidade (Figuras
3(a-b) e 3(c-d)), e menor para a condicao de alta velocidade (Figuras 3(e-f)). Devido
a alta velocidade do processo, a solidificagdo ocorre predominantemente por
crescimento celular. Nas Figuras 3(b) e 3(f), € destacada com setas brancas a
estrutura celular respectivamente nas amostras de maior e menor velocidade (C1 e
C3). E observada uma estrutura mais refinada na amostra C3. S&o destacados com



setas brancas na Figura 3(d) crescimento epitaxial em gréos alongados e formacéo
dendritica.

estrutura
“rcelular

Figura 3. Imagem de microscopia 6tica das pogas de fuséo da liga Nb-47Ti fabricada por FSL. (a)
amostra C1. (b) amostra C1, setas e linhas indicando tamanho e formato das pocgas e regido de
crescimento celular. (c) amostra C2. (d) amostra C2 setas e linhas indicando tamanho e formato das
pocas e regido de crescimento epitaxial e crescimento dendritico. (e) amostra C3. (f) amostra C3
setas e linhas indicando tamanho e formato das pocas e regido de crescimento celular.

Na Figura 4 sdo apresentadas imagens de MEV numa secgdo no plano x-y dos
cubos utilizando detector de elétrons secundarios. E possivel observar pocas mais
profundas nas amostras C1 e C2 (Figura 4(a-b)) e pocas rasas na Figura 4(c).

9 m,

3

Figura 4. Imagens MEV da poca de fusdo da liga Nb-47Ti fabricada por FSL. (a) amostra C1. (b)
amostra C2, (¢) amostra C3.

Uma maior troca de calor ocorre nas regides da borda da poca. Nessas regidoes
ocorrem diferentes direcfes de solidificacdo, mas a direcao predominante é a de



maior gradiente térmico. As direcbes preferenciais de crescimento sao alteradas de
acordo com o formato da poca. Na Figura 5 (a-b) pode-se observar uma
microestrutura de morfologia celular com diferentes direcdes preferenciais proximo
da borda, e uma orientacdo predominante em direcdo ao centro da poca. Mas
observa-se também crescimento epitaxial em grdos alongados na regido lateral da

poca.

Figura 5. Imagens MEV da poca de fusdo da liga Nb-47Ti fabricada por FSL. (a) amostra C1 (b)
regido de crescimento celular na amostra C1.

Nas figuras 6(a-c) sdo apresentadas imagens de MEV obtidas com detector de
elétrons secundarios das pocas de fusdo da amostra C3 numa seccdo do mesmo
plano. Nota-se que o crescimento celular das pocas rasas tem direcao preferencial
na direcdo de construcdo. Na Figura 6(b) € destacado crescimento celular com
orientacdo predominante na direcdo de construcdo. Nota-se que a epitaxia ocorre
nessa condicdo preferencialmente na regido inferior das pocas. Na Figura 6(c) é
destacada uma transicdo celular-dendritica, isso ocorre nessa regido devido ao
maior tempo de crescimento pelo efeito de refusdo parcial caracteristico do FSL
guando o laser interage com a camada superior.
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Figura 6. Imagens MEV da poca de fusdo da liga Nb-47Ti fabricada por FSL (a) amostra C3. (b)
regido de crescimento epitaxial na amostra C3. (c) forma¢é@o de dendritas em regido parcialmente
refundida.

2.2.2 Textura cristalogréfica

A Figura 7 mostra o mapa de orienta¢cdes das amostras com cores da FPI mostrando
diregcdes <uvw> em relagcdo ao plano x-z. A liga apresentou um alinhamento
preferencial dos cristais com seu eixo <001> paralelos ao eixo y do cubo (direcéo de
varredura). Na Figura 7(a) o mapa mostra uma orientacdo proxima do aleatorio, no
entanto, com o aumento da velocidade na Figura 7(b) nota-se maior predominancia
de direcdes <100> paralelas a direcdo de varredura do cubo. Na figura 7(c) a
maioria dos cristais apresenta essa orientacao.

* 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.
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Figura 7. Mapas de orientagédo cristalogréafica de Ti-B obtido de uma secgéo do plano x-z mostrando
direcdo <100> paralela a direcdo de varredura da Liga Nb-47Ti produzida por FSL. (a) amostra C1.
(b) amostra C2. (c) amostra C3 (d) eixo de referéncia e mapa de cores FPI.

A Figura 8 mostra as figuras de polo inversa em relacdo aos eixos X, y e z dos
cubos. A Figura 8(a-b) mostra uma fraca orientacdo <001> no eixo x dos cubos C1 e
C2. A Figura 8(c) mostra uma forte orientacdo <001> nos 3 eixos do cubo da
amostra C3. Um aumento da intensidade méaxima de orientagdo com a diminuicdo
da velocidade de varredura é observado.

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

Week 2019, realizada de 01 a 03 de outubro de 2019, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Na Figura 9 sé&o apresentadas as figuras de polo {100}, {110} e {111} dos cubos. Nas
Figuras 9(c) a figura de polo {100} apresenta uma textura cubica que € confirmada
nas Figuras de polo {110} e {111}, apresentando intensidade maxima de até 7,2
vezes 0 aleatorio. Nas Figuras 9(a-b) ha um desalinhamento dos polos, porém uma
fraca textura cubica pode ser vista nas amostras C1 e C2 com intensidades maximas
de 5,8 e 6,7 vezes o aleatorio.

100

(a)

"

Zz

Figura 9. figuras de polo {100}, {110} e {111} dos cubos (a) amostra C1. (b) amostra C2. (c) amostra
C3

2.2.3 Microdureza Vickers



A Figura 10 apresenta a media dos resultados de microdureza vickers. Nota-se um

aumento da dureza com o aumento da velocidade de varredura do laser.
210 r
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Figura 10. Microdureza HVo 2 respectivamente das amostras C1, C2 e C3.

2.3 Discussao

O gradiente térmico (G) e a taxa de crescimento (R) determinam a morfologia e o
tamanho da microestrutura de solidificagdo [10]. A Figura 11 KOU [10] mostra
influéncia de G e R na microestrutura. G é a diferenca de temperatura numa certa
distancia e varia com o tempo e a regido da poca de fusdo. R varia com a velocidade
da fonte de calor v (velocidade de varredura). A liga Nb-47Ti apresentou uma
microestrutura predominantemente celular como pode ser visto nas Figuras 5 e 6,
porém ha transicdo celular-dendritica em regiées onde ha maior troca de calor pelo
efeito de refusdo parcial dessa regido pela interacdo do laser com a camada
superior.

G/R Determina a morfologia
da estrutura de solidificagao
GxR determina o tamanho da

Gradiente de temperatura, G

baixo

G/R ®b
Taxa de crescimento, R

Figura 11. Influéncia do gradiente térmico (G) e a taxa de crescimento (R) na morfologia da

solidificagdo [10].

O gradiente térmico local € sempre perpendicularmente a borda da poca de fuséo e
também é maior na linha de fusdo [10]. Como a curvatura da poca é alterada no
processo FSL, G e R também s&o alterados. A microestrutura cresce com dire¢ao
paralela a direcdo de maior troca de calor, tal que em pocas profundas a
microestrutura apresenta crescimento préximo do aleatério e em pogas rasas a
direcdo preferencial seja paralela a direcdo de varredura. Como foi observado
respectivamente nas amostras C1 e C3.

Quando o modo celular de solidificacdo ocorre, a direcdo <001> é a de facil
crescimento em materiais cubicos [10]. Em materiais CCC, 0s grdos com orientacao
<001> sédo preferencialmente orientados paralelamente a direcdo de maximo G,
devido ao crescimento competitivo [10]. Na regido da borda ocorre nucleacdo de
graos em diversas orientacdes, mas somente 0s grdos com a direcdo <001> que



estiverem paralelos ao maximo gradiente podem crescer. Dessa forma a textura do
material pode ser influenciada pela mudanca geométrica da poca. Nas figuras 9(a-b)
observou-se um leve desalinhamento dos polos nas amostras de menor velocidade
de varredura que pode ter sido influenciado pelo aumento da maior curvatura das
pocas de fuséao.

O aumento da poténcia e velocidade de varredura ocasionou um aumento na média
de microdureza. Essa diferenca de dureza pode ser creditada ao maior refinamento
da microestrutura como foi observado nas Figuras 3(e-f)

3 CONCLUSAO

A microestrutura da liga Nb-47Ti apresentou morfologia de solidificagéo
predominantemente celular que € refinado com o aumento da velocidade de
varredura do laser. Algumas regides onde ocorre refusdo apresentaram transicado
celular-dendritico.

O aumento da densidade de energia com a reducao da velocidade de varredura do
laser altera o formato das pocas de fusédo, influenciando os gradientes térmicos
locais e consequentemente alterando as orientacdes preferenciais de crescimento.

A média de microdureza vickers aumentou com o refinamento da microestrutura.

O aumento da velocidade de varredura do laser no processo mostrou correlacao
com a formacao de uma textura cubica {100}<100> paralelo a direcédo de varredura.
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